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CAPITULO I

ANTECEDENTES



INTRODUCCION

ANTECEDENTES: UNA BREVE RETROSPECTIVA HISTORICA,.

En el afilo de 1938, se cred la Facultad de Ciencias, la que
inicia sus actividades el 2 de eneroc de 1939, con los departa-
mentos de Biologia, Astronomia, Fisica, Geologia, Matemdticas
y Quimica. En ese mismo afic se aprueba el plan de estudios

del Departamento de Biologia.

Dasde a8l afilo de 1939 hasta 1953 el Departamento de Biologias
funciond primero en la Casa del Lago de Chapultepec y despuds
en un edificio situado en el numero 115 de la Calle de Ezequiel
Montes, en la Colonia San Rafael de la Ciudad de México.
En el efo de 1964, el Departamento de Biologia se traslad§
8 las nuevas instalaciones de la Facultad de Ciencias en Ciudad

Universitaria.

En 1966, se modifican y aprueban los planes de estudio de 1la
Faculted de Ciencias en las cerreras de actuario, bidlogo,
fisico y matemdtico. El plan de estudios de la licenciatura
en Biologia que continda vigente, sigue un esquema semestral
y de créditos, En el afo de 1977, la Facultad de Ciencias
se mudd al espacio que hoy ocupa, eﬁ el circuito exterior de

la Ciudad Universitaria.



LAS CIENCIAS QUIMICAS EN EL CURRICULUM DE LA LICENCIATURA EN
BIOLOGIA SEGUN EL PLAN OE ESTUOIOS VIGENTE.

El plan de estudios actual de la licenciatura en Biologia consta
de 30 esignetures obligatorias con un velor 8 créditos de 359
y con asignsturas optativas con un valor a créditos de 45, para
dar un total de 404 créditos.

El plan de estudios semestrsl consta en total de 8 semestres,
a continuecidén se muestran los dos primeros semestres con el

valor a créditos por asignatura y sl total por semestre.

PRIMER SEMESTRE CREOITOS 49
Metemdticas Generales 10
Fisica Ganeral 18
QUIMICA GENERAL 12
Geologie 9
SEGUNOO SEMESTRE 46
Matemdtices Generales II 10
FISICOQUIMICA 12
QUIMICA ORGANICA 12
Biologia General I 12

En este plan de estudios las materiss bdsices se imparten en
los dos primeros semestres donde quedsn ubicadas las disciplinas
de le Quimica: Quimica General, Fisicoquimice y Quimica Orgdni-
ce, las tres suman un valor & créditos de 36 que corresponde
a 37.89% del total de 95 créditos correspondientes al primer

y segundo semestres.



El Departamento de Biologis da la Facultad de Ciencias, did
a8 conocer el 25 de octubre de 1994 s la comunidad en general,
la PROPUESTA DEL PLAN DE ESTUDIOS DE LA LICENCIATURA EN BIOLOGIA

que dice al calce:

- Aprovechamiento escolar

"€l aprovechamiento escolar se define por lo general como
un sindnimo de la capacidad o incapacidad del alumno para supe-
rar los problemas que se presentan durante su proceso de apren-
dizeje. Sin embargo, no hay que perder de vista la relacidn
maestro-alumnoc y el binomio ensefanza-aprendizaje. Es el maes-
tro en su relacidn cotidiana con el alumno quien an la mayoria

de los cesoa determina la carencia de eptitudes o capacidades

necesariss para el buen desempefio del alumno (Castro 1988)".

A continuvecidén se presenta al promedio de alumnos atendidos
por semestre y loe porcentajes da estudientes aprobados, repro-
bsdos y que desertaron en les asigneturas obligatorias del
plan de estudios vigente, durente el periodo 1989-1 a 1993-1 -
(modificado de Revilla y col. 1993).



ASIGNATURA PROMEDIO PROMEDIO PORCENTAJES DE ALUMNOS:
DE ALUMNOS DE GRUPOS APROBADOS REPROBADOS DESER-
ATENDIDOS/ ABIERTOS/ CION
GRUPO/SEMES~ SEMESTRE
TRE
Quimica
General ‘ 27 8 51.9 18.8 29.3
Geologia 25 7 71.1 10.0 18.9
Quimica
Org&nica 20 8 46.7 26.9 26.4
Biologia
General I 23 6 75.4 15.8 8.8
Fisico-~
quinmica 19 8 60.1 16.7 23.2
Botdnica I 18 8 79.4 7.1 13.5
Zoologla I 19 8 15.7 15.6 8.7
B.Celular 19 8 59.4 24.9 15.7
Bioquimica 20 8 56.3 25,6 18.1
Boté&nica II 20 7 78.0 7.3 14.7
Zoologia II 19 7 75.1 12.5 12.4
Histologia 16 9 72.8 10.3 16.9
Anatonia 20 7 75.4 4.1 10.5
Poténica III 19 8 2.4 11.6 16.0
Zoologia IXX 20 7 80.0 7.8 12.2
Embriologfa 21 7 72.2 17.9 9.9
Fisiologia
Aninal 19 9 65.7 15.4 18,9
Boténica 1V 20 ? 58,3 26,8 14.9
200logia 1V 1 7 83,0 8.3 8.7
Biofisica 22 7 74.3 12.6 13.1
Genédtica 18 8 68.0 21.2 10.8
Fisiclogia
Animal 18 9 66.2 26.2 7.6
Paleonto-
logia 19 8 8l1.2 11.0 7.8
Ecologia 18 8 72.6 12.0 15.4
Biologia -
Gensral I 16 6 70.6 18.2 11.2
Biologia
Molecular 16 2 64,2 21.1 14.7

Después continda con un breve andlisis de los resultados que

dice:

El porcentaje m&s alto de alumnos aprobados en las asignaturas
obligatorias es de 83% para 2oologia IV y el mis bajo es de 46.7%
para Quimica General. Para alumnos reprobados el porcentaje mayor
se sncuentra en Quimica Orgénica (26.98%) y el mé&s bajo en Boténica
I (7.1%). En cuanto a la deserci6n el porcentaje mayor se refleja
en Quimica General (29.3%) y el menor en Fisiologia Vegetal (7.6%).



Finalmente, le propueeta del NUEVOD PLAN DE ESTUDIOS, tiene

la siguiente estructura:

SEMESTRE ASIGNATURA CREDITOS
PRIMERO Biologfa Molecular de la Célula I 12
Introduccién a la Biodiversidad
Virus y Bacterias 12
Evolucién I 12
Quinica 9
TOTAL CREDITOS ASIGNATURAS 45
TALLER 0
SEGUNDO Biologfia Molecular de la Célula II 10
Biologia Molecular de la Célula III 10
Patrones del desarrcllo en plantas 9
Biologia del Desarrollo Animal 12
Biodiversidad II Protistas y Algas 12
TOTAL CREDITOS ASIGNATURAS 53
TALLER (]
TERCERO Biodiversidad III Hongos y Liquenes 12
Morfofisiologia v.Totnl Comparada I 12
Morfofisiologfa Animal Comparada I 12
Matenst icas 12
Fleica 12
TOTAL CREDITOS ASIGNATURAS 60
TALLERES 4
CUARTO NMorfofisiologia Vegetal Comparada II 12
Morfofisiologla Animal Comparada II 12
Bioestadistica 10
Biodiversidad IV Animales I 12
TOTAL CREDITOS ASIGNATURAS 46
TALLER 11
QUINTO Genética 12
Biodiversidad V Animales II 12
Sistenética 9
Biodiversidad VI Plantas Vascularas 12
| TOTAL CREDITOS ASIGNATURAS 45
TALLER _ 10
SEXTO Biogeografia 9
Ecologia 12
Paleobiologia 9
TOTAL CREDITOS ASIGNATURAS 30




Como se puada observar, las ciencias quimicas, casi desaparecen,
bajo el argumanto de que los alumnos ya saben Quimica, pues
la estudian en secundaria y en bachillerato y gque, para aquel
alumno qua esté daficiente en conocimiento, la Facultad ofrece-

ria "cursos de nivelacidn" optativos.

Con ello, la impresidén generalizada era que la forma de
solucionar al hecho de que siando la materia de Quimica Orgdnica
la qua tiane al mayor indice de raprobacidén y Quimica General

la mataria con mayor indice de desercidn fua; eliminarlas,

Del 14 al 18 da noviembre de 1994, se llava a cabo el FORO DE
DISCUSION EN TORNO A LA MODIFICACION DEL PLAN . DE ESTUDIOS;
donda sa prasantd una ponencis denominada: ESTADO ACTUAL DE
LOS CONOCIMIENTOS BASICOS DE QUIMICA DE LOS ALUMNOS DE PRIMER
INGRESO SEMESTRE 95-1 (Anexo num., 1). Cabe safalar qua an
los rasultados dal axamen diagndstico de Quimica Orgdnica apli-
cado a8 291 elumnos da nuavo ingraso, 139 obtuvieron una califi-
cacidn da 0.5 ya qua sa preguntd la fdérmula del agua y fua

la JUnice raspuesta con aciarto,

Como rasultado de esta foro de discusidn raalizado, se obtuvo
una "Propuasta condansada del plen da astudios de la Licanciatu-
ra en Biologia", prasentada el 27 da enero da 1995 y aprobade
intarnemanta an la Facultad de Ciencia an sebril de aste afo,
con la pratansidn de que antrera en vigor para al samestre

96-1, lo qua no fua posibla,



LAS CIENCIAS QUIMICAS EN EL CURRICULUM DE LA LICENCIATURA EN
B8I0LOGIA OE LA FACULTAD DE CIENCIAS, SEGUN EL NUEVO PLAN OE
ESTUDIQS.

En la propuests condensada del 27 de enero de 1995, el plan
de estudios de Biologia quedé estructurado de la siguiente

manera:

I. Ensefienza formel escolarizads que consta de 27 asignaturss
agrupedss en: bdsicas, fundamentales, aplicades y humanis~

ticas, y de 6 asignaturas optativas,

II. Ensefienza informal no escolarizeds vinculada con ls espe-
cializacidén 8 través de un taller,
€l plan de estudios estd conformedo pers ser cursado en
8 semestres, distribuyéndose los créditos como a continva-

cién se detalls:

TOTAL DE CREDITDS DE LAS ASIGNATURAS 270

TOTAL DE CREDITDS DE LOS TALLERES 6D
TOTAL DE CREDITOS DE LAS OPTATIVAS 60
TOTAL DE CREDITOS DE LA LICENCIATURA - 390

Las ssignaturas bdsicas, es decir, las del conocimiento y 1la
cultura cientificas, son: Fisica, Quimice, Quimica Orgdnicsa,
dos cursos de Matemdticas, Bioestedistica y Ciencias de ls

Tierra.



Las materias de Quimice y Quimics Orgdnics suman 20 créditos
que corresponden al 7.4% del total de las asignaturas. Dentro
del marco de las asignaturas bdsices, que suman en totel 70
créditos le corresponde e las Ciencias Quimices 28.57%, de
donde se degprende la influencis que pueden tener aste conjunto
de disciplinas en la formacién del alumno de la licenciatura
en Biologfia de ls Facultad de Ciancias todas vez que estard
relacionado con ests drea un tiempo considerable durante los

doe primeros semestres de la carrera.

LA ENSERANZA DE LAS CIENCIAS QUIMICAS DENTRO DEL NUEVO PLAN
DE ESTUDIOS

PERFIL DEL EGRESADGQ.

"El egresado de la licenciatura en Biologia:

- Es concebido conforme a esta proyecto como una persona cuyo
bagaje intelectuel incluys un espectro de conocimientos bdsi-
cos desde el nivel molecular y celular, hasta visiones inte-
grativas que le permitan comprender los procesos de cambio

de la bidsfera en el tiempo y en el espacio.

- Debe cantar can los elementos minimos que le permitan acer-
carse a los distintos campos de esta disciplina, asi como
el haber dessrrollado la capacidad pare incarporarse a equipas
multi e interdisciplinsrios que le permitan enfrentar y resol-

ver problemas relacionados can su especialidad.

- Debe contar con los elementos académicos que le permitan,

si asi lo deses, continuar can estudios de posgrado y desen-



volverse en el dmbito de la investigacidn, o bien que le
abran la posibilidad de incorporarse a la docencia o al apara-

to productivo.

- Dege tener una visidn critice no sdlo de los conocimientos,
teorias y metodologias de la Biologia contempordnea, sino
también del papel que desempafia profesionalmente y de su
impacto en lea sociedad contempordnea tanto nacionel como

internacional.

- Debe tener criterios tento e nivel particular como general,
y ser capaz de’ distinguir las distintas metodologies (tedri-
cas, experimentales, de trabajo de campo o de administracidn)
8 las que epela le Bionlogia moderna, esi como intentar desa-

rroler aquella(s) pera las que sea mds apto.

- Debe haber desarrollado su capacided de ebstreccidén, una
visidn integretiva, al manejo de instrumentos tedricos, expe-
rimentales y de campo indispensables en el drea de su elec-

cidén".

Los lineemientos generales entes mencionsdos, indican clarsmen-
te que la metodologis educetiva necesaria pera satisfacerlos

deberd considerar al educando como participe activo en el proce-

so de ensefanza-aprendizeje y no como simple receptor de le

informacidn.



LA ENSENANZA EXPERIMENTAL

En el caso particuler de la Quimica Orgdnica en el plan de
estudios de la licenciatura en Biologie de 1la Facultad de Cien-
cias, podemos llevar el proceso de ensefanza-aprendizaje de
acuerdo a los postuldos del "perfil del egresado" a través
de un modelo que pretenda un aprendizaje significetivo, o sea
que se desarrolle en los estudiantes el juicio critico y 1la
capacidad de usar sus propios procesos cognoscitivos para gene-
rar nuevas experiencias y cambios, Esto se logra colocando
al alumno frente al caso y previa orientacidn de los elementos
necesarios para su observacidn y andlisis; se deja que sea
el propio alumno quien extraiga la informecidn del concepto
central o contenido principel para el logro del aprendizaje.
Por lo enterior vemos qua el aprendizaje significativo de 1la
Quimica Orgdnica debe llevarse a través del experimento, adecua~

damente planeado y hdbilmente aprovechado por el profesor.

LA QUIMIGA ORGANICA EN LA LICENCIATURA EN BIOLOGIA OE LA

FACULTAD DE CIENCIAS.

Considerando;

1. Los cambios en al nuevo temario de Quimica Orgdnica que
enfatizan la necesidad de orientar su aplicacidn a sistemas

bioldgicos.

2. Le reduccidn de horas para su ensefanze, ya que sdlo cuente

con 6 horas a la semana para teoria y prédcticas,

10.



3. E1 nivel bajo, y an 8slgunos casos nulo, de conocimientos

de Quimica Orgdnice que tienen los alumnos de nuevo ingreso,

4. La felta de hebilidades manuales de los estudiantes ya
que, en la mayoris de los cases, el laboratorio s nivel

medio superior es muy deficiente.

5. La susancia del gusto por le Quimica Orgdnica, de le msyorias
de los 8studientes des la cearreres des Bilologis, saunsdo e
cisrte incapacidad por perte de los miembros de la acadenis
de Quimice de 18 Facultad de Ciencias, pers interaser e
los alumnoa en este disciplina tan importente para su cerre-

ra.

Ere preciso reestructursr leses préctices de Quimica Orgénics,
con el fin des adecuarlss 8 las nacasideades ds los estudiantes

de Biologis 8l cursar el nuevo plan.

En 8l prasents trasbejo se presenten les prdctices propuastes
pares este nuevo plsn, de las cueles se elsborsrd posteriormentes
un manvel que sirva como instrumente de apoyo, ye que cade
prédctice contiene todos 1los elementos bdsicos de informacidn
para que, procesados por 8l slumno y con la orientacidn del

profesor, produzcen el sprendizaje desseado.

ORGANIZACION DE LAS PRACTICAS

Las actividades experimentsles tienen 8l siguiente disefo:

11,



1.0

2.0

3.0

4.0

5.0

6.0

Datos de la prdctica:

Titulo

Objetivo(s) de la prédctica
Antecedentes de conocimiento

Datos esenciales de la teoria que apoyan y complementan

el trabajo experimental.
Material y/o equipo

Listado de materisl y/o equipe necesario para efectuar
el experimento, sefialando (si es el caso) el material

que deberd proporcionar el alumno.
Sustancias

Listado de sustancias necesarias pera le experimentacidn,

marcando la cantidad que se utilizard en el experimenta.

Secuencia de operaciones que seguird en la experimentacidn,
enfatizando si se carre algdn peligro para tomer las pre-
cauciones pertinentes; tratando que cada paso de la expe-
rimentacidn sea muy claro, pare que el estudiante entienda

que tiene que hacer.
Guis de Observacionses

En este rubro se hacen una serie de preguntss que serdn
contestadas por el alumno leyendo los antecedentes de

conocimienta,

12.



La recopilacidn de datos que se dirige de manera concreta
en la guia, de lo que se va obsarvando durante la experi-

mentacidn.
7.0 Conclusiones

El estudiante planteard las posibles conclusiones y si

se logras o no el objetivo de trabajo
8.0 Nuevos Conceptos

€1 alumno, como un proceso fundamental en ls obtencidn
de conocimientos, anotard si llega a comprender nuevos

conceptos después de realizar su prédctica.

Le metodologia que el edutando deberd seguir para cumplir can

sU trabajo experimental serd la siguiente:

1. Leer su prdctica impresa y completar su marco tedrico con-
testando las preguntas de 1la guia de observaciaones, previa-

mente 8 la realizacidén del trabeajo experimental,
2. AReslizer el trabasjo experimental.

3. Escribir los informes correspondientes sl trabajo experi-

mental (recopilacidn de datos)

Los experimentos estdn estructurados de manera que se puedan
completar en tres horas, exceptuando ls de "Caracterizacién
de compuestos orgdnicos por métodos quimicos" la que requerird

de mas tiempo.

13.



Las prdcticss inician con una actividad que es un ejercicio
sobre medidss de segurided, que puede sar resuelto en el aula

o como actividad extraclase.

La evaluacidén del leboratorio queds & criterio del profesor,

la calificacidn corresponde al 50% de la calificacidn final.

El programs de prdcticeas comprende: una actividd dinicial,
nueve actividades experimentales y unsa investigacidn de acuerdo

al siguiente temario:

Actividad Inicial: SEGURIDAD EN EL LABORATDRIO

Actividades Experimenteles:

NUM. 1 CONOCIMIENTO Y MANEJO DEL MATERIAL DE LABDRATORIOQ
NUM. 2  OESTILACION SIMPLE

NUM. 3  DESTILACION POR ARRASTRE DE VAPOR

NUM. 4  OESTILACION FRACCIONADA

NUM. 5§  IOENTIFICACION OE UNA‘SUSTANCIA

NUM. 6 MET000S OE PURIFICACION |

NUM. 7  CROMATOGRAFIA

NUM. B ALCALOIOES

NUM. 9  MACROMOLECULAS

La Investigacidn:
NUM. 10 CARACTERIZACION ODE COMPUESTOS ORGANICOS POR METODOS
QUIMICOS

14.



CAPITULO II

GBJETIVO (S) DE LA PRACTICA VY
ANTECEDENTES DE CONOCIMIENTO



ACTIVIDAD INICIAL QUIMICA DRGANICA

MEDIDAS DE SEGURIDAD

1.0 O0BJETIVD DE LA ACTIVIDAD INICIAL

Respetar las disposiciones menciaonadas para la prevencidn de

accidentes en el laboratorio escolar,

I. INTRODUCCION

La actividad experimental constituye un aspecto de primor-
dial importancia en la anseiflanza de las cienciss. La realiza-
cidn de experimentos puede resultar muy Util, pero tembién
peligraso, y el personal a cargo de un laboratorio debe asegu-
rarse de que el trabajo se realice de tal manera que no se

produzcan accidentes.

Muchas de nuestras actividades diarias son potencialmente peli-
grosas. Encender fuego, atravesar una calle, conducir un auto-
mévil y hasta tomar n bafo, pero no dejemos de hacer estas
cosas por el peligro implicito, mas bien, aprandemos el riesgo
que involucran dichas actividedes paras ser capaces de disfrutar
de las beneficios de las mismas, evitando los peligros potencia-
les. 1Igual filosofia dabe aplicarse en las clases de ciencias.
El personal involucrado en wuna clase de labaretorio debersd
aprender cuvales son los peligros inherentes a cada actividad,

y la forma de evitar lo imprevisto.
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Los mayores peligros en un lahoretorioc escolar no son el fuego,
las descrgas eléctricas o el liquido corrosive, sino el descuido

y la felta de informacidn. Ocesionalmente, se producen acciden-

tes por una falls en el disefio; con frecuencia, por um guardado
defectuoso y, en la meyoris de los casos, porque "un operador

ectia entes de pensar”,

Es necesario que se comprends le importancie de tomer precaucio-

nes en el lsboretorio pera prevenir accidentes, en luger de

lser un manual de "que hacer en caso de accidentes”, puesto
que 8quel alumno que toma precsuciones, difficilmente tiene

accidentes,

II. CLASIFICACION DE LOS TIPDS DE ACCIDENTES MAS FRECUENTES
EN EL LABDRATORIC ESCOLAR

Los accidentes mas frecuentes que se presentan en el laborstorio
escolar, se pueden reunir an tres grupos:

F
a) Quemsdure vego directo

Sustancias quimicas
b) Cortadura
Ingestidn

t) Intoxicacidn
Inhalacidn

16.



III, MEDIDAS PREVENTIVAS

A continuacidn se resumen slgunas precauciones pars evitar acci-

dentes.

a) Quemadurss y fuego

Tal vez el tipo mas comin de accidente esn el laboratorio

es yna quemadura.

En su mayoris puede evitsrse si los alumnos tienen presente
que: "un objeto sometido & la accidn del calor, se calienta
y permanece caliente durante cierto tiempo”. Aunque obvia,
esta advertencia por lo genersl no se tienen en cuenta, porque
la mayoria de los objetos calientes no se distinguen a simple
vista de los frios, por su alor o su sonido. Solo el sentido
del tacto suministra la prueba y, si el objeto estd muy calien-

te, alin tocdndolo con precaucidn puede producir una quemadura,

Otra sencills recomendecidn relecioneds con el fuega es: "No
poner objetos susceptibles de arder, cerca de las llamas".
Es necesario comprender que ropas, cabellos, papel, madera
y muchss sustancias quimicas comunes, arden con mucha facilidad.

Los mecheros que no se usan deben apagarse.

Una precaucidn en lo referente a las lédmperas de alcohol, es
que dichas lémparas deberdn estar en uns superficie que no

se caliente, pars evitsr que el alcohol pueds gasificarse en
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el interior de la ldmpara, transformdndola de svave quemador en_
soplete muy caliente o exploter por la presidn del alcohol

en estado gaseoso.

b) Cortaduras y vidrio roto

Las cortaduras menores son un segunda tipo de accidente

camin. Se debe generalmente a tres causas:

1. Rotura de tubos
2. Csida de recipientes de vidrio

3. Explosidn de un equipo generador de gas

Prdcticsmente todas las cortaduras producidas por tubaos
de vidrio pueden evitarse si dstos se envuelven en una toalla
de papel antes de introducirlos a un tepdn. Se puede lubricar
el vidrio del tubo con glicerina o agua y tomarlo con la toalla

girando sl insertar el tapdn.

Los extremos de todo tubo de vidrio deben alisarse en la llama,

evitando se ciarren por completa. Si esto accidentalmente
ocurriera y el tubo formara parte de un sistema de suministro
de gas, éste no podria pasar a través del mismo, pudiendo produ-

cirse una explosidn. Es necesario verificer siempre los dispo-

sitivos generadores de gases para asegurarse de que no existen
obstrucciones. Cuando el gas generado es oxigeno o hidrdgeno,

dicha precaucidn debe extremarse, porque las paosibilidades
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de una explosidén accidental son mayores. Para la obtencidn
de dichos gases no se recomienda los procedimientos que requie-

ran el empleo del calor.

Es claro que el riesgo de cortaduras debido a ls ceaida de obje-
tos de vidrio se reducird mucho, si los recipientes de vidrio
se dejan en lugares o estantes donde exista poco peligro de
derribarlos accidentalmente. Esto es indispensable en caso
de grandes existencias de botallas de dcidos, geses o liquidos

inflamables.

Cuando se rompa un vidrio debe ser arrojado a un recipiente
que tenga une marca o etiqueta especial y no & basureros norma-
les. Hay que tener consideracidn con el personal encargado

de la limpieza.

c) Calentamiento de sustanciss en tubos de ensayo

Al calentar sustancias en tubos de ensayo, deben usar
pinzas y moverse el tubo de un lado a otro e través de la
llama, y la boca del tubo debe ser orientada alejéndola de

las personas que estén cerca y de uno mismo.

Los tubos de ensayo nuncea deben ser llenados en mas de 1/3
a 1/2 de su capacidad, como precaucidén contra ebulliciones
y rebosaduras. Cusando se transfieran materiales de un recipien-

te a otro, manténgase los recipientes a una distancia prudante.

19.



d) Olfateo y paladeo

La nariz es un drgano delicado que merece proteccidn,
Hay que tener cuidado cuando se huelan productos quimicos.
La técnica correcta es abanicar el gas hacia la nariz y olfeteer
cautalosamente. Si no se percibe olor, se ‘puede acercar mas

y hacer un nuevo intento.

La mejor regla para el paladeo es: NO LO HAGA. Sélo deben
ser colocadas en la boca las sustancias que se sabe son absolu-
tamente inofensivas (como sal pura de mesa o el azlcar). Algu-
nos productos quimicos son tan tdxicos que una fraccidn de

gramo puede ser mortal.

e) Productos quimicos peligrosos

Cualquier sustancia quimica es potencialmente peligrosa

y debe ser tratada como tal (ver Apéndice I).

£) Hdbitos recomendables

A continuacidn se enumeran algunas advertencias y précti-

cas que deben observarse habitualmente.

1, El uso de le bata es indispensable,
2. Usar anteojos protectores, siempre que exista peligro
de que sustancias celientes o cdusticas salpiquen

los ojos,
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10.

Leer siempre dos veces y atentamante las atiquetas
da los frascos de reactivos quimicos.

Los tubos da ensayo o parta del aquipo susceptible
de expeler gases o liquidos, deben apuntar en diraccidn
opuesta a todas las personas presentes.

Antes de usarlos, verificar siempre gue los accasorios
de vidrio no tengan rajaduras.

Los implementos de vidrio de todo tipo deben colocarse
en la parte posteriorde los anagueles para protagerlos -
de roturas. Las botellas de vidrio deben depositarsa
en el suelo.

Toda herida adn insignificante, dabe ser sometida
de inmediato & une primere atencidn, y a la atencidn
médica.

Cuando se diluyan dcidos, éstos deben agregarse lenta-
mente al agua y no & la inversa.

En el laboratorio y zona da almacenamianto el ORDEN
y la LIMPIEZA son imperativos. Los wvidrios rotos
0 residuos de metales o sustancias quimicas que no
se usen, deben guardarse en racipientes apropiados.
Cuando una sustancia se vierte por el desagie es nece-
sario hacer correr agua abundante, pravia verificacidn
de su peligrosidad (consyltar Apéndice 1).

Las sustancias que se estdn usando, deben estar en

recipientes apropiedos y etiquetados.
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2.0

1.

SECUENCIA DE OPERACIONES

Lea cuidadosamente las disposiciones necesarias para ls

prevencidn de accidentes en el laboratorio escolar.

2.

3.0

Resuelva ls guia de observaciones.

GUIA OE OBSERVACIONES (resuelva en hoja aparte)

Oascriba dos precauciones pars evitar accidentes por que--

maduras.

¢Cuél es la precaucidn en lo referente a las ldmparas

da alcohol?

¢Cémo evitar las cortaduras producidas por tubo de vidrio?

éCudles son las recomendaciones para calentar sustancias

en tubos de ensayos?

¢Cudles son las recomendaciones en lo referente al olfateo

y 8l paladeo en el laboratorio?

Enumere las advertencias y prdcticas de observancia habi-

tual.

4.0 CONCLUSIONES

Explique con sus propias palabras, si se cumple el objetivo

planteado, justificando su respuesta.
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Nombre del alumno Firma del Profesor

Calificacidn ) Ubservaciones del profesor
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ACTIVIDAD EXPERIMENTAL NUM. 1 QUIMICA ORGANICA

CONOCIMIENTO Y MANEJO DEL MATERIAL DE LABORATORIO

1.0 O0BJETIVOS DE LA PRACTICA

1. Conocer el manejo de los instrumentos y aparatos empleados

en el laboratorio de Quimica Orgédnica.

2. Comprender la importancia del uso correcto del material

de vidrio y los cuidados que requiere para su conservacidn.

3. Utilizar diferentes medidas para la investigacidn de 1los

cambios que presenta un material bioldgico.

2. ANTECEDENTES DE CDNOCIMIENTO

Material de Vidrio

El uso de vidrio en los diferentes instrumentos que se
utilizan en el laboratorio de Quimica orgdnica es muy fracuente.
La utilidad del vidrio se debe a sus diferentes caracteristicas
fisicas y quimicas que no presenta ningdn otro material; por
ejemplo, si no se fabricara vidrio, las lémparas de luz eldctri-
ca no existirian, Tiene propiedades de transparencia, de resis-
tencis & altas temperaturas y a efectos mecdnicos. Es fdcil
de sellarse con los metales y ademds es barato. La precisidn
dptica en la manufacture de lentes para microscopios, telesco-
pios, cdmaras fotogrédficas y en general de todo tipo de lentes,

requiere del vidrio.
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El} vidrio es wun material duro y quebradizo, con estructura
amorfa sin punto de fusidn definido. No es propiamente un
sdlido, mas bien as wuna solucidn liquida extraordinariamente
viscosa o sobreenfriada (ejemplo: la viscosidad dal agua, a
0° C, as da 0,01793 poises; en la glicerina, a 20° C es de 8.30

poises; el vidrio, a 575° C es de 11 x 1012 poises).

El vidrio no es un compuesto sino una mezcla, cuya composicidn
puede ser muy variada: sa wutilizan mas de 50 fdrmulaes para

producir vidrios da ceracteristicas muy diverses.

La mezcla da la cual se hace el vidrio contiene fundamentalmen-
te: silica (arana); d¢xido de calcio (Ca0); dxido de sodio -~
(NBZO) y, en ocasiones, hidrdxido de potasio (KOH); dxido de
plomo (PbO), boro y otros elementos, El principel factor que
interviena a la formacidn de vidrio es el cuarzo, la forma
mas comin de la silice. La resistencia quimica del vidrio

aumenta con mayor contenido en dxido de aluminio (A1203), a

expansas de la de la silice, Los vidrios ricos en sodio y
potasio son ligeramente atacados por el agua de ebullicidn,
con formacidn de hidrdxidos por absorcidn de parte de los oxhi-
drilos del agua, de dtomos de sodio y potasio de las paredes

del vidrio.

Entre los principales tipos da vidrio se encusentran:

Vidrio de Silice. Al vidrio que se encuentra compuesto Unica-
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mente por sflice, sa le llama silice fundido o vidrio de silice,
el cual es el vidrioc mas sencillo, quimica y fisicamente.
Es resistente a la deformacidn a temperaturas de 100Q0° C, asi
como al rompimiento por el cambio rdpido de temperatura. Es
excelente transmisor tanto de la radiacidn visible como de
la wultravioleta por su alta resistencia eléctrica en volumen
y superficie; sin embarge, es dificil fundirlo y, por lo tanto,_
su manipulacién para fabricar materiales, ademds de su alto
costo, lo ha restringide a productos especiales, tales como:
instrumentos de laboratorio, ldmpares de mercurio y componentes

dpticos que operan a altas temperaturas.

Vidrio de carbonato de calcio. Es el vidrio ordinario, que
usa como materias primas cuarzo (arena o rocas areniscas cuarzg
sas), carbonato de sodio'(Nazcoa) o sulfato de sodio (N82304); -
y, tsmbién, carbonato de potasio (K2C03); carbonato de calcio
(CaCD3 ); despardicios de vidrio; y sustancias que, si es el
caso, le comuniquen adecuado color; u otras para decolorarlo.
Cuando 1los principales productos son 6xido de sodio, &6xido
de calcio y didxidos de silicio, los vidrios resultantes se
llaman sodalime o simplemente vidrios cdlcices, aunque contengan

otros materiales.

Vidrio de plomo. €l vidrio de plomo se prepara fundiendo el
6xido de plomo (Pb0O) con silice, un dlcali ((sosa (NaOH), o
potasa (KOH)) y vestigios de otros dxidos, Estos silicatos

de dlceli plomo son mas costosos que el vidrio ordinario, pero
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es fdcil fundirlos y fabricarlos. Permiten altas concentracio-
nes de plomo como 6xido y un bajo contenido de é&lcalis sin
dificultad'para su fundicidén. El elevado contenido de d&xido
de plomo le da un alto indice de refraccidn y dispersién, pro-
piedades requeridas pere ciertas aplicaciones dpticas. Estas
caracteristicas dan a este tipo de vidrio lustre y brillentez,
necesarios en los finos objetos de arte vitreo. La meyoria

de los cristales cortedos son vidrios de plomo.

Vidrio de borosilicato. Los vidrios con un elevado contenido
de 8102 y bajo en élcali, y con aprecisbles cantidedes de
é6xido bérico (8203 ), se llaman vidrios de borosilicato. El
6xido bdrico (que es el agente fundidor de la silice) actdya

hasta qua se aumenta excesivamente la temperatura.

La compafie norteasmericana Corning Glass Works introdujo en
1915 el primer grupo de borosilicatos, bajo la marca Pyrex,
con gran resistencia al rompimiento por el calor, que es de
dos a cinco veces mayor gque la de los vidrios de plomo y calcio
comunes. Ademds son muy superiores en duracién quimica a otros

vidrios.

El vidrio comercial no es el dnico representativo del estado
vitreo. Algunos elementos y compuestos pueden transformarse
a tal estado: el selenio, el tridxido de arsénico y el dxido

bdrico por ejemplo.
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LIMPIEZA DE MATERIAL DE VIDRIO. La limpiasza del vidrio puede

determinerse por le uniformidad con que el agua moje la superfi-

cie de dicho material. Cuendo el vidrio se encuentra sucio,

especialmente de grasas, dsta impide que las paredes se mojen

uniformemente dabido a cambios en la tensidn superficial.

Los procedimientos a seguir son los siguientes:

a)

b)

c)

d)

e)

Elimine por métodos mecédnicos la mayor cantided posible
de residuos, vertiédndolos en un colector especial pera
desperdicios, previa reflexidn o preguntar el profesor

le posible reectivided con sustancies presentes.

Lave sus recipientes tan pronto estén desocupados para
eviter que los residuos se aequen y se adhieren fuertemen-

te.

"Lave en la forme mas simple y fdcil posible”. Empiece
vaendo agua, si es posible caliente, enjuague de 3 a 5
veces con agua y, finalmente, lave por dentro y fuers

con agua destilada.

Si el aguas no lave el material, utilice jebdn o detargente

en baja concentrecidn, ganeralmente de 2 a 4%.

Si el materiel esté sucio por materiales rasinosos, afade
paquefas centidedes de ecetona comerciel para faciliter
ls disolucidén y para que el materiel se afloje, ahade

pequefies cantidades de agua pera fecilitar la limpieza.
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£)

9)

h)

Si quedan ressiduos de carbdn o el contaminanta proviane
de alguns reaccidn orgdnics, sntes se usabs la "mezcls
crémice" que se preparaba afiadiendo 8 5 miL de dcido sulfiri
co concantrado 1 g de dicromato de potesio, se calentsbs
8l recipiente a limpisr con la mezcla crdmica y los resul-
tados saran muy ssatisfactorios. Esta prdctices entrd an
dasuso hace aproximadamente cuatro afios, en cuanto se
comprobd que el cromo y sSus compuestos son sustancias
carcinogénicas, por lo que actualmente se recomiends dejar
8l material da vidrio & limpiar sumergido an acetona en
un recipiente cerrado de uno a tres dias para rsblandacer
los residuos adheridos y posteriormente lavar con agua
y solucidén de jabdn al 2%, Cuando la acatona estd agotada
(cambis -de color) ss recomienda recuperarla por destilacidn

y volver a vtilizar,

En sustitucidn de 1a maezcla crdmice antes se emplaaba
una mezcls sulfonitrica, que se prepsrabas afadiendo 5
volimenes de dcido sulfirico a 1 volumen de dcido nitrico,
esta prdctica también entrd en desuso en muchas partes,

por ser una mezcla muy cdustica.

Los restos de cal, residuvos slcalinos, didxido de mangana-
so, dxido ds hierro y residuos andlogos se separaesn fécil-
mente con un poco de dcido clorhidrico comercial, Se
puede recuperar y volverlo a usar hasta agotarlo (color

amarillo).
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Precauciones:

1. Las soluciones alcalinas atacan al vidrio, por lo tanto
se recomienda no dejar el meterial de vidrio mucho tiempo
en soluciones de detergentes, ni emplear soluciones muy

concentradas.

2. No aplique calor directo al material de vidrio si estd

vacio, esto provoca dafios que afectan su resistencia.

3. Procure no emplear abrasivos en le limpieza del material.

PRINCIPALES INSTRUMENTOS DE VIDRIO Y SU CORRECTO EMPLEO EN
EL LABORATORIO

Material volumétrico de vidrio

Para la determinacidén de volumenes en forma precisa se dispone
en el laboratorio de distintos instrumentos los cuales se cali-

bran segdn el uso que se destinen.

Pipetas

Este instrumento se utiliza para dosificar pequedas cantidades
de liquido. Se tienendos tipos principales: las pipetas volumé-

tricas y las graduadas.

Las primeras se encuentran calibradas para entregar un volumen
medido constante, tienen una sola marcas de referencia que sefala

el volumen.
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Pigats volumétrica (so ancuentian en ol
tomercio plpﬂu ton mmm para 0.5,
1,23 4.5 6,7,8 9 10,15, 20, 25,
30, 40, 50, 75 180 y 200 mL)

do aloro

Las pipetss graduadas permiten la dosificacidén progresiva de
voldimenes caonaocidos & travds de una escala marcada en el instru-

menta.

et AL L 5 . ST s

» Volumen (a0

s peta Bineal, tipo Mohr Capacldad 1o \a

ison uapacidad pus 0.1, 0, ) nb) que uh‘u

LS 10y m qus putds me- wnire ceda
diras con st nares  pegue-

mm b

Fipeta seroldgica {colibradn hes.
12 s puntai ise dispone de gran
viriedsd do tamados y formasl

* e oy | uan l- Lo

Método para llenar y vaciar

Los resultados obtenidos no dependen tan soloc de la exactitud
de la calibracidn del instrumento, sino tembién dal método
vtilizado durante su empleo. Al respecto cabe sedalar que
existen dos tipos de calibracidn: calibracidn para "contener"

y calibracidn psra "entregar".

En el Jltimo caso la pipeta puede ester calibrads de manera
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que en "entrage libra", o sea dejando caer el liquido. General-
mente este tipo de instrumentos tienen en la parte superior

algune marca que los identifique para este efecto.

Esto indica
*Culibrada para
soplarse™
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Buretas

Son instrumentos destinados & dosificer con exactitud cantida-

des variables de un liquida, las cuales se cantrolan por medio

de una llave colocads en la parte inferior.

(WY, JENT P Y

L0

¢ . F . 2. 1.2

Vasos graduados

Generalmente este tipo de recipientes estd destinado & "“contener"
liquidos y su escala estd ceslibrada pare este fin, por lo que

el trasvaese ds su contenido no "entregse” el volumen execto.
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Vaso de precipitados
graduado

Probetas

Les probetas estdn graduadas, en este caso la calibracidn es

siempre pars entregs

Probeta qraduada‘

Matraces aforados

Estos recipientes estdn especificamente destinados pars "conte-
ner" un volumen exacto de un liquido y svu prinéipal aplicacidn
se encuantra en la preparacién de "soluciones valoradas" para

el endlisis cuantitativo,
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Matraz volumétrico

Técnica de lectura

Los lfquidos contenidos en un recipiente forman dos tipos de
"menisco" segﬁ‘n se trate de liquidos "humedecedores" o liquidos
"no humedecedores"”, En ambos casos debe procurarse hacer la
lectura evitando el 1llamado error de "paralaje" que se debe
a una posicidn indebida de ls "linea de le vista" y debe tomarse

como lo indica la linea de graduacidn correspondiente.

MENISCO

g UNCA DE GRADUACION

0 K BURETA
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Otros factores que afactan la exactitud

El principal factor de error an una medicidn volumétrica puede
aer la temperatura, pues sa dabe considerar el "coeficiante
de dilatacidn" tanto del liquido medido como del vidrio del
racipienta, si es que la medicidn no sa realiza & la temperatura
a la que el instrumanto da madicidén fua calibrado y que siempre
sa encuentra seflalada con wun nlmero. La presidn afacta en
proporcidn minima, sin ambargo debe considerarse que por cada
10 mm de veriacidn de presidén con raspecto a la prasidn normal

da 760 mm de Hg, el error es de 0.014 mL/L

La humadad relativa también afacta la axactitud, sin ambargo

su influancia antra sé6lo an el ordan da 0.001 mL/L

Técnices de llenado y trasvase

?
Para usar la pipeta, se introduca al extremo infarior en el

liquido y sa aspira con la boca sdélo an el caso de que saa

agua, de no ser asi, debardn usarsa propipatas.

Al llegar el liquido un poco arriba de la marca deseada, se
tapa con el dedo indice al axtramo superior, manteniando de
asta manera al liquido dentro de alla. El1 vaciado da la pipeta
sa haca levantando al dado del extremo superior de la pipata
es conveniante en el vaciado apoyar el extremo infarior de
la pipeta contra las paredas del recipiente al cual se trasvasa
al liquido de manera que éste resbale sobre la parad y sa avite

pérdida por salpicaduras.
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Fig 12/, Cmpleo de Ig p' i
¢ valumen de &.’Jﬂ'.z u" " i o

- Manera de Uenar pipetas

En el caso de matracas aforados la Unica precaucidn que se
recomienda el cuidedo en el aforo, pues de d&ste depende la

exactitud en la medicidn,

En el uso de las buretas, debe cuidarse que su colocacidn en
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el soporte correspondiente sea perfectamente vertical, y el
manejo de la llave se recomiends se hege con la mano derecha
con los dedos pulgar, Iindice y medio cuidendo siempre de escu-
rrir en le pared del recipiente, le Jltima gota dosificada
y que normelmente quede en le punta de la burets (ver figura

anterior).

A continuacidn se encontrard algunas técnicas relacionadas

con el manejo de liquidaos en al laboratoria,

a) Calentar un liquide contenido én un tubo de ensayo
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Calentamiento de un liquido en un vaso de precipitados

b}

Transferencia de un liquido de wn vaso A

c)

3s.



d) Mezclado de liquidos en un matraz

e) Mezclado de liquidos en tubo de ensayo
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MEDICIONES GRAVIMETRICAS

La balanza granataria tiene triple brazo que tiene las pesas

de diferente denaminacidén, estd diseflada para pesar objetos

con una aproximacidn hasta de 0.01 de gramo.

a) Se coloce el objeto que se desea pesar en un Tecipiente
adecuado, que a su vez tiene que haber sido pesado previa-

mente.

b) Colocar el recipiente sobre el platillo de 1ls balanze
y equilibrar el fiel corriendo las pesas en forma adecuvada

sobre laa trea sacalas calibradas.

c) Cuando la balanza estd en equilibrio, el fiel (puede ser
aguja o punterac), ascila por igual de arriba a abajo o

de dereches a izquierda del cero.

d) Leer en la escala el peao resuvltante. El1 pesa del objeto
se calcula por diferencia entre el peso del recipiente

previamente determinado y el obtenido ahora,.

La balanza analitica tiene una combinacidn de sistemas: mecdni-

co y electrdnica, que sirven para pesar hasta 0.0001 de grama

y se puede pesar un méximo de 199,999 gramos.

a) El pletillo debe mantenerse limpio de polvo, que se puede

quitar con el cepillo que incluye cada balanza.
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b)

c)

El platillo no se deberd tocar nunca con las manos ni
se pesard jamds una sustancia quimica directamente sobre

gl.

El profesor proporcionard los frascos o recipientes (pesa

filtro) para el producto que se ha de pesar.

Igualmente no s8& tocerdn nunca los frasces con las manos,
sino que se manejardn con pinzas o con una tira de papel
puesta 8 su alrededor. Cuando se pesa, la ventanilla
da vidrio deberd permaneer cerrada, para impedir corrientes

de aire, ya que podrian perturbar el buen funcionamiento.

Palanca para fijur

el platilio
Peso = 3.1657 Perilias de peses
Denvo = 10-30 g &
Fuera=19¢g -
R Conteol microméurico
Balanza analitica Sartarius serie 2403 . e lectura externa
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Balanis on plateteema

USC DE TEMPERATURAS ALTAS

En el leboratorio uno de los instrumentos mas usados para lograr

tempereturas altas es el mechero de Bunsen.

Se verd un hreve

estudio de la flamoe de este machero:

cct

2me de reduccidn

Mechero Bunien

Cono medio: Es brillonte por la in~~
candescencia de las particulas de corbdn
que a{in no entran en combustion (cono de
reduccion).

Cono externo: Menos luminoso que el
medio, y en &I, por la cercania del aire
del ambiente, la combustién ha sido com-
pleta lcomo de oxidacién). identifiqua en
la flama de su mechero los conos que se
sefalan,

Los conos de reducciony de oxidacion
se Haman asT porque el carbdn a alta tem-
peratura en el cono de reduccidn es un re~
ductor y el oxigeno calients en el cono de

oxldacidn es un buen oxidante,

La parte mas ancha de la llama es la mas caliente y alcanza una
temperatura cercana a 2000°C,
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El equipo QUICKFIT consta de 14 a 17 piezas seguin el modelo,
gs de vidrio de silice y todas sus uniones son esmeriladss,

estd distribufdo en 2 cajas de cartdn de la siguiente manera:

o —==_J| 2
=  xc @)
“‘%?N - Eﬁ&

Matraz pers de une boce

Adsptador

Refrigerante de agua o condensador de Liebig
Adesptador con tape de tornillo

. Recibidor o slsrgadera

. Termémetro

. Embudo de seperacidn

Tapdn

Tubo de entrade de vapor

10. Matrez de bola

11. Condensedor de aire

12, Embudo

13. Tubo de secado

14, Metreaz peras de dos boces

15, Tubo con entrada de vepor

16. Adaptador con conexidn "T"

17. Adsptador con tepe de tornillo

DONOONBDHLWN L

Les piezas g8 pueden ensambler de muchas maneras segun la técni-
ca lo requiera. A continuacién se muestran esquemas de elgunas

posiblidades y usos,

A Destilecidn simple

8, Ey P Destilacidn con vapor
c Reflujo

Dy J Generador de gas
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Separacidn
Destilacidn con adicidn
y L Reflujo con adicidn
Filtracidn
Elucidn Cromatrogréficae
Filtrecidn al vacio
Dastilacidn con vacio
Destilacidn fracecionada
Reaccidn con entrads de gas
Absorcidn de gss
Destilacidn con tubo de seguridad
Destilacidn con condensador de sire

£
6
H
K
M
N
0
Q
R
S
T
U
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ACTIVIDAO EXPERIMENTAL NUM. 2 QUIMICA ORGANICA

DESTILACION SIMPLE

1.0 OBJETIVO DE LA PRACTICA

Reconocer la importancia de la destilacidn simple como
medio de separacidn de esencia de trementina y residuo colofo-

nia.

‘2.0 ANTECEDENTES DE CONOCIMIENTO

Destilacidn. Se llama destilacidén a lea separacidn de loa
componentes de una mezcla de liquidos, basdndose en la diferen-
cia de los puntos de ebullicidén de cada uno, al aplicar energia

calorifica.
Existen los siguientes tipos de destilacidn:

Simple, a presidn reducida o al vacio, por adicidén de vapor

o arrastre en corriente de vapor y fraccionada,

La importancia del conocimiento de los métodos de destilacidn
es que representan adn a la fecha, la JUnica forma préctica de
separar y purificar voldmenes grandes de liquidos. Estos méto-
dos se emplean por igual para voluimenes pequefios en el laborato-
rio, que en algunes instalaciones industriales como las plantas
y refinerias de petrdleo, la industria farmacdutica, textil,
alimenticis, etc., asi como en los laboratorios de investiga-

cidn.
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La separacidn de un liquido voldtil de una sustancia no voldtil
o, en ciertas circunstancias, de otro liquido de diferente punto

de ebullicidn, se consigue por destilacidn simple. Una de les

aplicaciones mas frecuentes de este método es para separasr un

disolvente de las impurezas o contaminantes.

El 1liquido voldtil se evapore en un hervidor, calentando exte-
riormente con un mechero, con vapor o con una manta eldctrica,
(la eleccidn depende del punto de ebullicidn y de la inflamabi-
lidad de la sustancia). El1 vapor pasa por un condensador, en
algunos casos antes del condensador hay un pulverizador o una
columna u otro sistema. El condensador puede ser de aire, o
enfriado por agua, Yy se descarga el condansado directamente
o a travéds de un adaptador, al receptor. Reducir 1la presidn
a8 temperatura constante es una forma de efectuar una destila-
cidn, pero es mas frecuente destilar a presidn constante elevan-

do la temperatura a lo que se le llams Destilacidn Simple.

Principios Genersles de la Destilacidn:

En el proceso de la destilacidn intervienen dos fendmenos: Eve-

poracidn y Condensacidn.

La evaporacidn es el paso de una sustancia del estado liquido
al estado gaseoso (vapor). La condensacidn es el psso, del

estado gaseoso de una sustancia al estado liquido.

La evaporacidn estd relacionada inseparablemente con el aumento

de la energia interna de la sustancie, mientres que la condensa-
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cidn, se relaciona con ls8 disminucidn de dicha energia: por
consiguiente, la veporizacidn y ls condensacidn pueden efectuar-
se a condicidn de permitir un intercembio de energia entre la
sustancia y el medio ambiente, por lo que es importante conside-

rar los siguientes conceptos:

Calor latante: as la cantidad de energia necesaria para provo-

car un cambio de estado a una unidad de masa, si permanece la
temperatura constante. Se subdivide en calor latente de: fusidn,

de solidificacidn, de evaporacidn y de condensacidn.

Presidn de vapor: Es ls presidén qua ejercen las moléculas que

sa desprenden del seno de un liquido.

Punto de ebullicidn (P.e): Temperatura a8 la cual la presidn

de vapor de un liquido es exactamente igual 8 la presidn atmos-
férica (760 mm Hg), es decir; temperaturs de ebullicidén a uns

atmésfera de presidn.

Fraccidn molaer: En una solucidn (soluto en un solvente), lsa

fraccidn molar del solvente, X, es la proporcidn de los moles
del solvente entre el total de moles (del soluto mas el solven-

te) que estdn presantes en la solucidn:

moles del solvente

moles de soluto + moles de solvente

Ley da Raoult: En una solucidn binaria ideal, las presiones de_
vapor de los componentes se relacionan con 1ls concentracidn

de particulas del soluto an el solvente por la Ley de Raoult,
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Pp = X PS Pp = Xp P§

P = presidn de vapor de 8 puro

Pg = presidn de vapor de b puro

Xg = Fraccidn molar de 8 Xy = Fraccidn molar de b

La presidn de vapor del disolvente se reduce en une cantidad
que es proporcional & le fraccidn molar del soluto no voldtil

presente.

Ejemplo: El heptano (CyH4g) y el octeno (CgHyg) formen solucio-
nes ideeles. ¢Cudl es la presidn de vapor e 40° C de una solu-
cidén gue contiene 3 moles de hepteno y 5 moles de octeno? A
40° C, la presidn de vapor del heptanoc es 0.121 atm y le presidn

de vapor del octano es 0.041 etm.

€l ndmero totel de moles es 8. Por lo tanto,

Xheptana = —3 zgi:: = 0.378

La presidn de vapor es:

0
Ptotal = Xnheptana Pheptena * Xgcrano Poctano

0.375(0.121 atm) + 0.625(0.041 atm)

0.045375 + 0.025625 atm

u

0.071 etm

#

€l descenso de le presidn de vapor en les soluciones de solutas
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no voldtiles afecta los puntos de ebullicidn y de congelacidn

de estas soluciones,

REELAS EMPIRICAS IMPORTANTES

1) Paro que la destilacidn simple sea eficez, los puntos
de ebullicidn (p.e.) de los componentes deben diferir

un minimo de 80°¢ C.

En la prdctica esto significa que la destilacidn simple
se debe utilizar Jnicamente para separsr una sustancia voldtil
ya bastente puras, de impurezas que tengan un p.e. elevado. (Por
ejemplo, para separar un disolvente de impurezas inorgdnicas
0 s8gentes secantes, o0 los productos de una reaccidén de los
subproductos poliméricos, etc.). También puede utilizarse pere
separar todo el disolvente de ciertos productos de la reeccidn

qua se encuentren en estado liquido.

2) Cuando se tiene una mazcla desconocida que saa térmi-
camente estable, primero debe destilarse a presidn
atmosférica (destilacidn simple). El calentamiento
no debe rebeser los 180° C, aun cuando el material

no destilsble permenezca en el matraz,

<A continuvecidn, se dejes enfriar el metraz de destilacidn,
se retiran las fracciones colectadas y se continje le destila-
cién a presidn reducida. E1 material con p.e. slto debe desti-

larse utilizendo uns bomba de vacio de aproximadamente 0.1 torr.
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((1 atm = 760 Torr (exactamente) = 760 mm Hg (aproximadamente)).
Debe de quedar clsro, que 1los componentes QquUe son sensibles

al calor, solamente debs destilarss 8 presidn reducida.

3) (Como 8l enfriamiento en un eparato destilador se efec-
tia mediante el paso de agua fria a través del condense-
dor. Si el destiledo se solidifice en el condensedor,
user agua tibie (bsfo de agua con uns bomba de circula-
cidn), o cambiarlo por un condensador con enfriemiento

de aire.

El que le destilacidn sea de uso cotidiano no quiere decir_
que cualquier mezcles de liquidos en cuslquier proporcidn que
se encuentre puede ser sepsrada, ya que hay casos en que se
forma un AZEOTROPO, o sea, en el que el vapor que estd en equi-
librio con un liquido dado tenga exactamente la misma composi-~
cidn que éste. Por ejemplo, si tenemos une mezcles de dos liqui-
dos en el que sea A mas voldtil que B; al iniciar el celentamien
to y llegar a la temperatura de ebullicién de A, empieza a eva-
porsr, a medida que progresa la evsporacidn le composicidn del
liquido remanenta varias pues empieze & evaporar B aunque adn
no destila y llege el momento que el liquido y el vapor tienen
la misma composicidn, y entonces la evaporacidén tiene lugar
sin cambio de composicidn: la mezcla forme un azedtropo (del
griego: "sebullicidn sin cembio”). Une vez alcanzeda la composi
cidn azeotrdpica, la destilecidn no puede separar los dos liqui-
dos, ya que el condensado retiene la composicién del liquido

que estd en el matraz de destilacidén. Un ejemplo de la forma-
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cidn de ezedtropos es la mezcla HCl/H20, que es azeotrdpica a una
composicidn del 80% en masa de egua y ebulle sin alterarsa a
108.6° C, o bien, al destiler une solucidn de etanol/egua, llega
un momento en gue se obtiene una mezcle azeotrdpica constituida
por un 95% de etanol y 4.5% de ague (en peso) que ebulle como
si fuers un sdlo compuesto a 78.5° C. Les mazclas cloroformo/sce
tona, dcido nitrico/ague y dioxano/egue son ejemplos de mezclas

azeotrdpicas.

Trementina de pino

Es 1la oleorresina (mezcla de resinas con aCeites volétiles)
sdlida que se obtiene del Pinus palustris Miller y de otras
especies de Pinus, femilia de las Pindceas. El rendimiento
depende del tratamiento que se le dé & los drboles, se prefieren
los grandes cuyos troncos seen de 45 a 50 cm. de didmetro, aun-
que tembién se usen los peguefos, los cualés bien explotados

pueden producir esta resina durante 15 a 20 afos.

La oleorresina se secreta en conductos especiales gue se hellan
de inmedisto por ebejo del cambium. En primavere se dascorteza
el drbol, despuéds ae rocia le superficie lesioneda con solucidn
de #dcido sulfdrico al 50X, dste colapse las finas paredes de
las célules perenquimdticas que revisten los conductos de resi-
na, lo cual dilata los cenales conductores, provocsndo un flujo
mas répido de la oleorresine, y reduce la posibilidad de que
el endurecimiento de la oleorresine bloquee la salida. A medida

que fluye la oleorresine se colecte en un recipiente, La época
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de recoleccidn de la trementina, dure unas 32 semenes. El pro-
ducto recogido durente el primer efio es de mejor calided, cono-
cido como "trementina virgen" y al destilerla se obtienen de
15 el 30% de aceite voldtil (esencie de trementina) mientras
gue el producto del segundo o tercer efic no producen mas del

10% de esencia.

La trementine se presenta en messs emarilleas, opaces, mds claras
por dentro, adherentes en caliente y gquebrdizes en frio. Da
olor y sabor ceracteristico y muy soluble en alcohol, éter,

cloroformo y dcido ascético glacisl.

El residuo filtrado en caliente después de la destilacidén de

la trementins constituye ls "colofonia”,

Esencis de trementins o agusarréds

La esencia de tremantina es un liquido incoloro, de olor y sebor
carecteristico, que se hace mes penetrente y desegradable cuendo
se envejeca o se expone al aire. Contiene casi exclusivemante
PINENO. Es irritante local, se usa como revulsivo y antiséptico
débil. En le industria se emplea pars preparar insecticidas,
disolventes de ceras, lustre para zapatos y muebles y en 1ls

produccidn de alcanfor sintético.
Colofonie

La colofonie varis en el color seguin sus gredos comercieles,
de color &mbar claro, la mas fine "blanco egue", 8l casi negro

(muy sucia). Le colofonia es soluble en alcohol, déter, benceno,
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sulfuro de carbone, dcide acdtico, aceites fijos y veldtiles
y en solucidn de hidrdxido de sodio o de potasio. Se emplea
en medicina veterineria como diurético, en la elaboracidn de
bernices y pinturas, tintas pare imprenta, jsbones, lacres,

cera para pisos y muchos otros productos.

55.



ACTIVIDAD EXPERIMENTAL NUM. 3 QUIMICA DRGANICA

DESTILACION POR ARRASTRE DE VAPOR

1.0 OBJETIVO DE LA PRACTICA

Realizar la extraccidn de aceite volatil de un vegetal,

por medio de la destilacidn por arrastre de vapor.

2.0 ANTECEOENTES OE CONOCIMIENTO

Liquidos inmiscibles

La destilacidn de dos liquidos inmiscibles (Ejem. aceite
y agua) presenta la siguiente caracteristica: por ser inmisci-
bles, se puede considerar que su "mezcla" no estd resuvelta y

que cada componente ocupa un recipiente separado.

SR

@ s ]

Si las presiones de vapor de los dos componentes puros son
Pa ¥ Py, entonces la PV total es P = Py+ Pp, y la mezcla ebulle
a P =1 atm. La presencia del segundo componente significa que_
la "mezcla" ebulle & una temperatura menor que la da cualquiera

de los dos componentes por separado, debido a que la ebullicidn
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comienza cuando la presidn total alcanza 1 atm, no cuando cada
una de las presiones parcisles llega a dicho velor, Este fend-

meno se aplice en la destilecidn por arrastre de vapor, que

permite destilar algunos compuestos orgdnicos sensibles al calor

a temperaturas inferiores a su punto de ebullicidn normal.

La destilacién de dos 1liquidos inmiscibles puede considerarse
como le destilacidn conjunta de los componentes separados; la
ebullicidn ocurre cuando la suma de las presionas parciales

se hace igual a 1 atmdsfera.

Aceites voldtiles

Los aceites voldtiles son los aceites esenciales que repre-
sentan los principios odoriferos de las plantas. Suelen obte-
nerse por destilacidn de las partes da la planta que contienen
la esencia, y el método dependa de la condicién del material

vegetal,

Los componentas quimicos de los aceites voldtiles pueden divi-

dirsa en dos grandes clases segln su origen biosintético:

a) Derivados terpénicos

b) Compuestos aromdticos -

Si bien la constitucidn quimica de los aceites voldtiles es
muy varieda, todos ellos poseen varias propiedades quimices
en comdn. Cada aceite voldtil tiene su olor caracteristico,

los indices de refraccidn son muy elevados, en su mayoria son
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dpticamente activos y su rotacidn aspecifica suele sar un
valioso dato para identificarlos (el mentol natural es levdgiro,
miantras que el sintdético suele ser racémico; al alcanfor natu-
ral es dextrdgiro y el sintético raceémico). Por 1lo general
los aceites voldtiles no se mezclan con el agues, pero se disuvel-
ven en ella lo suficiente como para comunicarle su olor, San
solubles en éter, alcohol y la mayoria de los disolventes orgé-

nicos.

Existen varias diferencias entre los aceites voldtiles y los --
aceites fijos. Los voldtilas, como su nombre lo indica pueden,
por ser voldtiles, destilarse partir de sus fuentes naturales;
no sa saponifican con dlcalis ni dejan sobre el papel una mancha
da grasa. Los aceites voldtiles no se enrancian como los acei-
tes fijos pero, en cambio, por exposicidn a le luz y al aire

se oxidan y resinifican.

Prdcticamente todos los aceites voldtiles consisten en mezclas
de principios quimicos que a menudo son muy complejas y varian
ampliamente en su composicidn quimica, En ellos pueda haber
casi cualquier tipo de compuesto orgédnico (hidrocarburos, alcohg
les, ésteres, etc.) y solamente unos pocos poseen un solo compo-
nente en porcentaje elevado, La esencia de mostaza contiene
no menos dal 93% de isocianato de ealilo; la esencia de clavo
contiene no menos de 85X% de sustancias fendlicas, principalmente

Eugenol.

Le esencia de clavo es el aceite volatil destilado con vapor
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a partir de los botones florales secos de Eugenia Caryophullus
(familia Mirtdceas). Contiene no menos de 85% en volumen de

sustancias fendlicas totales, principalmente Eugenol.

oH
\ O-Cfl’

Vi
¢ CH:C'J&

Es un liquido incoloro o amarillo pdlido que se ogscurece y espe-
sa con el tiempo o por exposicidn 8l eire, con olor y sabor
ceracteristicos del clavo. La esencia del clevo es clasificada
comoc analgésico dental. Pers su usc externo se emplea como
tdpico. Cominments se expende como remedio para el dolor de
musles, S8 usa como agents soporifero, sntiséptico y cearmina-
tiva. Les esencies con 8lto contenido de eugenol s8 emplean

en le industris pars le produccidn de vainillina.

Seperscignes por extraccidn

Las mezclas, especislmente aquellss que son el producto
de rescciones o procesos quimicos, pueden sepersrse frecuente-

mente 8 un bejo costo por medic de la extraccidn,

Le extraccidn se puede definir como la trensferencia de una
sustancis x de uns fase liquids, 8, hacia otra fese liquida
inmiscible, E; La distribucidn de x entre los dos liquidos
inmiscibles a8 y b, estéd dada por la ecuacidn de distribucidn

de Nernst,
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- Ch (x)
Ky Ca (x)

Donde Cy(x) y Ch(x) son las concentreciones de X en 8 y b, res-

pectivamente,

Ky = Coeficiente de distribucidn de x (soluteo) consideredo en

en los disolventes 8 y b, & la tempertura T.

Cuando une cantided determinada de un soluto originalmente di-
sueltoc en un disclvente se equilibre con un segundoc disolvente
que sea inmiscible con el primerc, el soluto se distribuye en
los dos disclventes, guardands como proporcidn la relacidn de
sus solubilidedes en caeda uno de los disclventes. Le cantided
total del soluto que se encuentre shore en ceda una de las feses
depende por lo tanto de su solubilided en cade uno de los disol-~

ventes y del volumen de cada fase.

Ejemplo: 8i x es maes soluble en b que en & (K = 100), serdn
suficientes de dos e tres extracciones para "remover" x con b. Si
K < 100, serd neceseric efectuar la extraccién repetidemente

con nuevas porciones de b.

€l usc de extrscciones sucesives emplesndo varias vecas une
cantidead pequefia del disolvente extrasctor es pars completar
una buena separacidny se prefiere al emplec de uns scle axtrac-

cidn usendo une cantided graende del disclvente extractor.

Para ejemplificer adecuadamante estos conceptos, supongamos
que se tiene: 1 gramo de x (solutc) disuvelto en 50 mL de 8

(disolvente) . Esta solucidn se va a extraer con 50 mL de un
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segundo disolvente b, donde x es nueve veces mas soluble en
b que en a. Después de la primera extraccidn quedaron, por

lo tanto, 100 mg del soluto x en el disolvente a.

En una segunds extraccidn con 50 mL del disolvente b, quedea

tan sélo 10 mg de x en el disolvente original a.

Uns tercers extresccidn dejesré 1 mg y uns cuarte 0.1 mg en la

fase inicial a.

Por otrs parte, si en lugar de hacer tres extracciones con 50 wmL
cada une, se hace una sola extraccidn con 150 mL del disolvente

b, quedan 83.33 mg en ls fese original a.

La férmuls general que relaciona los voldmenes de los disolven-
tes, el peso dal soluto que queda sin extraer en funcidn del

soluto originslmente presente y el numero de ertracciones es:

En la que: J

My = Peso del soluto (x) original

M1 = Peso del soluto remanente en el disolvente original (8) des
pués de "n" extracciones.

n = ndmero de extracciones

Va = Volumen del disolvente

o

Vp = Volumen del disolvente b que se emplea en cada extraccidn

Kt = Coeficiente de distribucidn o de particidn, también 1llamada
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constante de distribucidn

La transformacién de una sustancia en su sal, modifice dréstica-
mente su coeficiente de particidn, De este modo, las molécules
orgdnicss pueden valverss solubles en agua y sepsrarse por ello
fdcilmente de otras sustanciss neutras (alcoholes, aldehidos,

cetonas, etc.) por medio de agitacidn.
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ACTIVIDAD EXPERIMENTAL NUM. 4 QUIMICA ORGANICA

DESTILACION FRACCIONADA

1.0 OBJETIVO DE LA PRACTICA

Introducir al alumno en la Quimica Orgdnica con un compues-
to tan conocido como el petrdleo utilizando un proceso
bdsico de separacidn y purificacidn del mismo; la destila-~

cidén fraccionada.

2.0 ANTECEDENTES DE CDNDCIMIENTO

Destilacidn fraccionade

Como norma generel, cualquier mezcla de dos compuestos
que hierven con une diferencia de 8D° C, pueds seperarse por
medio de "Destilacidén Simple". El componente con punto de ebu-
llicidn mes bajo, el més voldtil, destils con meyor repidez,
y 18 primera fraccidn del destilado es muy rica en él. E1 compo
nente con punto de ebullicidn mds elto, el menos voldtil serd

el componente principal de le Ultima fraccidn del destiledo.

Para sustancias cuyos puntos de ebullicidn difieran en unos
30° a 8D° C todavie es posible su separecidén por repeticidn
de destilaciones simples. Cuando se destila una mezcla de dos
liquidos de estas cardcteristices, el vapor que destila y el
liquido producido al condensarse son siempre mds ricos en con-

tenido del componente més voldtil. Al avanzar la destilacién,
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el residuo en el matraz de destilacidén va enriqueciéndose en

el componente menos voldtil.

La mezcla puede llegar & separerse en los doa componentes, con-
densando los vepores de distintas fracciones y redestildndolas
repetidas veces, Es claro que este procedimianto seria muy
laborioso y aburrido. Eatas mezclas pueden sepererse en sus
componentes de forms mas adecuada por medio de la DESTILACION
FRACCIONAOA, este tipo de destilacidén es un recurso ingenioso
por el cual se realizan una serie de mindsculas separaciones

en una Unica operacidn continua.

En un principio, wuna <columna de fraccionamiento proporciona
una gran superficie para que los vapores ascendentes y el con-
densado descendente intercambien calor, lo cual hace posible
que tengan lugar muchas evaporaciones y condensaciones parciales

a todo lo largo de la columna.

Una columna sencilla, como la de la fi
gura nimero 1 puede rallanarse con ~--
cualquier tipo de sustancie inerte
que posea gran superficie, por ejemplo
enillos, hdlices, pedazos de vidrio,

trocitos de arcills, fregmentos de

porcelana o de carborundo (comercisl),

etc.,
Fig. ndm. 1

A medida de que los vapores calientes suben a través del relleno

se van condensando en todas las zonas de la columna. El condan-
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sado gotea B8 travds del rellena, al gotear y descender tiene
luger un intercambio de calor continuocon los vapores calientes,
que contindan aacendiendo en toda la superficie del relleno.
Si el condensado ecepta en algdn punto celar de las vapores
se re-evapora y el vapor formado serd mas rico en el componente
mds voldtil. A la vez, el vapar, al haber perdide cslor por
haberlo cedido 8l condensado, se condensa parcielmente; este
condensado es mds rico en el componente menas voldtil. Cuando
este proceso se repite muchas veces a travds de tode la alture
de una columna eficez, acaba por producir vapor puro del compo-
nente de menor punto da ebullicidn, que pasa 8 través del brazo
lateral hacie el refrigerante., El residuo en el matraz de desti
lacidén se ve enriqueciendo en el componente de mayor punto de
ebullicidén de une menera continue. En todes la columna existe
un gradiente de tamperatura, que va desde el punto de ebullicidn
del componente mas voldtil en su parte superior hasta el punto

de ebullicidén de la mezcla en el matraz en su parte inferior.

El componente de menor punto de ebullicién continda pasando
a su temperatura de ebullicidn hasta que se separa completamente
de le mezcla. Le temperatura de los vepores que destilan se
eleve hasts al punto de ebullicidn del componenta menos voldtil,

de forme que dste empieza a llegar el refrigerante.

Por el método de destilecidn fraccionada es posible separar
una mazclea de liquidos miscibles entre si, es decir, mezclados_
en una soles fase homogénea, no importando que la diferencie

en los puntos de ebullicidén de los componentes individuales
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sea de unos pocos grados centigrados, con excepcidn de las mez-
clas azaotrdpicas las cuales no sa pueden separar por destila-

cidn.

Componentes Bdsicos Requeridos pare la Destilacidn Fraccio-

nada

Los componantas bdsicos que se requieren pars una dastila-
cidn fraccionada son: una fuenta de calor, un racipiente parsa
efectuar la destilecidn, una columna de fraccionamianto y un

colector que parmita separar las diversas fracciones.

Como medio de calentamiento se puede emplear un mechero.. Cuvando
se trate de compuastos inflemables sa utilizard un bafio Maria
o de aceite que alcance una temperatura un poco mayor que el
punto de ebullicién del 1liquido que se pretende deetilar.
También se usan mantillas o canastas que se calientan por medio
de corriente eléctrica. Asociado al problema de calentamiento,
hay que cuidar también 1ls ebullicidn de la solucidn durante
la dastilacién, por lo que para operaciones que se efectien
8 presién atmosférica normal baeta agregsr una pequefia piedra

o cuerpo de ebullicidn.

Este método no es conveniente para destilaciones al vacio, en
las que es mas prdctico emplear un tubo capilar muy fino pare
controlar la ebullicidn. Este capilar generalmente se inserts
directamente en el matraz por medio de una junts eemerilada

y ademds sa conacta a una manguera de hule provista de una pinza
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para controlar la intensidad del burbujeo. También puede emplear

se en vez del capilar una barra de agitacidn que agite a la
solucidn formando turbulencias, con lo que se evita el sobreca-

lentamiento, controlando de asta manera la ebullicidn.

Los recipientes para efectuar la destilacidén pueden ser de mu-
chos tamafios, dependiendo de la cantidad de sustancia por desti-
lar. Tienen varias formas qua generalmente han sido disefadas
de acuerdo 8l tipo de columne de fraccionamiento que se va_
a emplear. Los recipientes mas frecuentemente empleados son
matraces en forma de pera y en forma de bola (Figura Num. 2},
que pueden venir equipados con una junta esmerilada adicional
por la que as posible insertar un termémetro o un tubao capilar

(dastilacidn a presidén reducida).
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Para la destilacidn de centidades muy pequefias suele preferirse

un matraz en forma de pera.

fea columne fraccionadora es, sin duda alguna, la parte mes impor
tante de un sistema de destilacidn, ya que controla directamente
el grado de sepsracidn que se pretende obtener. La eficiencia
con la que una columna puede pperar se expresa como "el ndmero
de platos tedricos que puede der”, lo cual significe esencial-
mente "el nimero de destileciones sucesives a que habris de
someter una mezcla dada pars lograr el mismo greado de separa-
cidn", El ndmero de platos tedricos de una columna depende
de la forma, tamafio y disefio de la columpa; pero también depende
de las condiciones experimentales bajo las que se efectds une
destilacidn dada, ya que la columna opers eficientemente sdlo

cuando se establece un bhuen equilibrio vepor-liquido. Mientras

mas elevads ses la relacidn de reflujo, es decir, la cantidad
de liquido que se va condensando en la columna y que regresa

8l matraz de destilacidn, respecto a la centidad de destilado

que se va seperando, mayor serd la eficiencis de la columna.

La seleccidn de la columna de destilacidén depende tanto de la
diferencia de los puntos de ebullicidn de los componentes por
separar, qua permite a "groso modo" decidir la altura de la
columna, como del volumen del material que se pretende separar,
el voluman permite dafinir el didmetro de la columnas y, por
dltimo, el grado de pureza que se dasee obtener, que, dados
los otros dos factores, permite estimar la relacidn de reflujo

con que se debe ejecutar 1ls operacidn.
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El nUmero de platos tedricos para diferentes puntos de ebulli-

cidn, en casos genarales, son los siguientes:

SEPARACION DE MEZCLAS BINARIAS POR DESTILACION

Diferencia de temparaturas Nimero de platos Tedricos

(° Q)
30 8
20 13

1D 22

7 35

5 50

4 65

3 80

En los datos anteriores se estd asumiendo que el destilado ten-
dré una pureza aproximada del 99%, Se observa con claridad_
que, mientras disminuye la diferencia de temperatura entres los
componentes, aumenta notablemente el numero de platos tedricos

que se requieren para una buena separacidn.

Para las destilaciones fraccionadas que cominmente se efactian
en el leboratorio, suele usarse la -
columna de fraccionamiento llamada -
"columna de Vigreux" que consiste en
un tubo de vidrio que tiene hendiduras
frecuentes a 1o largo de todo el tubo
y que son lo suficientemente profundas co

mo para llegar casi hasta la mitad -

LA A A AT A AN\ T UNAINS

dal didmetro, con lo que se incremen
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ta notablemente el drea efectiva de 1la superficie interior,
permitiendo un mayor intercambio de moléculas entre las fases
vapor y liquido. Esto trae por consecuencia que ae pueden

efectuar mejores ssparaciones,

Cuando una de estas columnas se opera adiabdticamente, es decir,
se a8isla térmicamente del exterior, forrédndola con lans de
vidrio y papel aluminio, su eficiencia sube mds, yas que se
va formando un gradiente de temperatura mayor abajo que arriba
y por ello ayuda al fraccionamiento de los constituyentes de

la mezcla.

Cuanda 1las destilaciones fraccionadas se eafectUan a presidn
ambiente, la coleccidn de las diferentes fracciones se efectia
fdcilmente cambiande el metraz a la salida del refrigerante
en donde va goteando el destilado y al condensado. Sin embargo
esto no se puede efectusr cuandoe la destilacion se realiza
al vacio, ya que si se desconecta una parte del equipo, cambis
la presidn que hay en el interior dal aparato y se interrumpe
bruscamente el equilibrio vapor-liquido necesario paras lograr
la separacidn. Para resolver este dificultad se emplea un
dispositivo que permite conectar simulténeamente tres o cuatro
matraces para poder recibir sucesivamente otras tantas fraccio-

nes del destilado. (Fig. num. 3)
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Figura Ndm. 3

En el esqueme se puede epreciar que el ir girendo el dispositi-
vo, un matrez especifico queda abajo del tubo de extensidn
por el que gotee 8l destilado. Debido a que muchos 1liquidos
tienen puntos de ebullicidn elevados, les destilaciones se
hacen con frecuencie al vacio que proporciona una presidén redu-~
cide esteble, ya que s6lo de este menera serd posible lograr

un buen equilibrio vapor-liquido.

En la industria se emplean columnas de fraccionamiento muy
refinedas, que efectien lo equivalente a varios centenares
de destilaciones sencillas y que se utilizan para separer mez-
clas complejisimas como el petrdéleo, en las que los puntos
de ebullicidén de algunos componentes sélo difieren en fraccio-

nes de gredo.

La Importancia del Petrdleo

Las plantas medederas, el carbdén, el petrdleo y el gas

netural constituyen un recurso muy amplio de energfa que origi-
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nalmente proviene del sol. Mediante el proceso de fotosintesis
las plantas almacenan snergia, que es susceptible de recuperarse
al quemarlas o, con mas frecuencia al quemar los productos
de desecho que se han convertido en combustibles fdsiles,
Los depésitos de petrdleo y gas natural probablemente se forma-
ron & partir de los restos de organismos marinos que vivieron

hace aproximadamente 500 millones de afios,

Le era del petréleo se inicid cuando la demanda de aceite para
ldmpares durante la revolucidn industrial agotd los recursos
tradicionales: las grasas animales y el aceite de ballena,
En respuesta a eate aumento en la demanda, Edwin Drake perford
el primer pozo petrolero en 1859 en Tituaville, Pennsylvania.
El petrdleoc de este poz2o se refind para producir queroseno
(Fraccidn de 010 'C18 ), qQue sirvid como excelente aceite para
ldmparas. La fraccidn de gasolina (de 05-010) era poco empleada
y con frecuencie se desechaba. Sin embargo, la importancia
da estas fracciones se invirtid cuando el desarrollo de le
luz eléctricae redujo las necesidades de queroseno; y el adveni-
miento del "carruaje sin caballos” sefald el nacimiento de

la edad de le gasclina.

Petrédleo es una palabra castellane que viene del latin "petro-
leum" (petra = piedra y oleum = aceite). Nuestros antepasados
lo conocieron como "chapopote", que viene del ndhustl "Chepoctli

(Chishuatl = grass y poctli = huma).

El petrdlec es una mezcla natural de numerosos hidrocarburos.
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Se le encuentra en el subsuelec de muchas regiones de la Tierra
en profundos y extensos yacimientos que se originaron por 1ls
lenta descomposicidn de la materia orgdnica acumulades en cuencas
ocednicas y lacustres, en otras eras gsoldgicas, El petrdleo
crudo y bruto es un liquido espeso y oscuro que, tal como se
extrae de los yacimientos, no se sacostumbra, ni es conveniente
utilizarlo, sino que se somete a complicados procesos de refina-
cidn pera separar sus compuestos, generalmente baséndose en
sus diferentes puntos de ebullicién (Fig. NOm. 4)., Le explota-
cidn edecusda del petrdleo determina, en gran parte, la sconomis

de un pais.

TORRE DE DESTILACION

Fig. Ndm. 4

Composicidn del Petrdleo

La composicidn varia segin el campo petrolifero del cual

se he extraido, Los constituyentss principeles son hidrocarbu-
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ros aasturados de distintos pesos moleculares; el orden de estos
varia deade el metano hastas pequefias cantidades de eceites
muy peaados con un contenido de carbonos que van del orden
de 050. Los derivadoa del ciclopentano y ciclohexano, conocidoa
como naftenos, ae encuentran en distintea cantidades. Algunos
depdaitoa como los de Californie y Borneo, contienen cantidedes
sustanciales de hidrocarburos eromdticos, Este fraccidn es
la base de la induatrie petroquimica y en México la contiene
el petrdleo tipo Olmeca (o superligero), que es el de mds alta
calidad y mayor velor, En México, tembién existen otros dos
tipos de crudos; el Istmo (o ligaro) con baja densidad debido
a su alto contenido de hidrocarburos ligeros, aungque inferior
al del Olmeca, y el Mays (o pesado), con elts densidad y bajo
precio, Tambiédn estdn presentes, en pequefias cantidades, com-
pueatoa de azufre, nitrdgeno y oxigeno. E1 contenido de azufre
de un aceite es perticularmente interesanta, ya que este elemen-
to debe eliminaree e fin de impedir por oxidacidn se formen
dcidos corrosivoa durente su uso. El patrdleo contiene también
diminutes trazes de otros elementos, como metales (niquel,
hierrc y veanadio), que cominmente se consideran sin importancia.
Sin embargo, si se encontrasen medidas eficientes para extrser
alguno de ellos, por ejemplo, el vanadio, teniendo en cuanta
el gran volumen de petrdleo que se somete & los diatintos proce-
sos, la extreccidn de esta impureza podria llegar a ser realmen-

te interesante.

tos hidrocarburos voldtiles, como el metano, etano, propano
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y buteno se extrsen separademente como "ges natursl" y se consu-
men en su mayor parte como combustible pars calefaccidn, La
"Destilecidn fraccioneda" del ges netural, a bajas temperatu-
ras, sepsra a sus canstituyentes parea la venta como compuestos
quimices puros. El liquido residual se somete a destilacidn

fraccionada, obteniéndose una serie de productos como son:

Ndmero de Atomas | Temperaturas
FRACCION de Carbono de Ebulli~~
cidn (°C)
Gas licuada (gas natural) 1-4 - 20
Eter de petrdleo (o nafte ligera) 5-7 20a 80
Gasoline para aviacidn 5- 11 32 a 150
Gasolina para automdvil 5 -~ 11 32 a 210
Benceno 6 78 8 82
Gasolvente (nafta) 6 - 12 100 a 163
Gasolina blanca (lavedo en seco) 6 - 12 150 a 205
Querasanoe (quarasina, aviones) 10 - 16 177 a 290
Aceite combustible ligero (Diesel) 15 - 18 205 a 316
Aceites lubricantes 16 - 20 " 260 a 400
Grasas minerales 18 - 22 350 a 400
Parafinas (veles) 20 - 25 375 a 425
Asfalto (pevimento) mas de 25 Residuo
que puede
lleger a
700

»

Ndétese que el punto de ebullicidn de las alcenos aumenta a medi
de que las moléculas se van haciendo mas grandes, A medida
que el tamafio sigue aumentando, los compuestas se van haciendo

cada vez manos voldtiles, haste llegar a ser sdlidos.
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Refinacidn del Petrdleo

La separacidn de fracciones Jtiles de petrdleo crudo se
connca como refinacidn, En primer lugar se separan los sdlidos
en suspensidn, el agua y las sales inorgédnicas. Este crudo
parcialmente refinado se somete a una destilacién fraccionada.
Algunas de las fracciones se vuelven a purificar para eliminer

compuestos de azufre o parafinas.

Del petrdéleo crudo se separan varias fracciones por destilacidn
a presidn.atmosférica o reducida. Cada fraccidén estd formada
por una mezcla de hidrocarburos con puntos de ebullicidén relati-
vamente cercanos. En estas destilaciones no se pretende obtener
materiales puros. Por ejamplo; la gasolina es una mezcla com-
pleja de hidrocarburos, constituida en su mayor parte por
C6 a C9 y cuyo punto de ebullicidn es alrededor de 100° C. La
amplitud de las fracciones depende del mercado que tenga cada
una de déstas. E) asfalto, aceite combustible, coque de petrdleo,
parafinas y diversos productos bituminosos, se obtienen del
residvo de la dastilacidn que resulta de eliminar las fracciones

voldtiles.

¢Porqué el uso de las Gasolinas Contamina?

La quimice de la combustidn de la gasolina en el cilindro
de una mdquina de combustidn interna constituye un proceso com-
plicado y delicado. En condiciones ideales, el combustible
se oxida completamente a 002 y H20. En las condiciones normales

de la operacidn, la combustidn se aproxima bastante a la teoris,
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aunque siempre se encuentran, en la mayoria de los humos evacua-
dos, algo de mondxido de carbono (CQ) y otros compuestos no

oxidados completamente.

Cuando el pistdn desciende, se admite en el cilindro una mezcla
de gasolina y aire. L& vdlvula se cierra y el retorno del pis-
tén comprime el combustible. La relacidn del volumen del vapor
antes y después de les compresidn se llame "razdn de compresidn”.
Cuando el pistdn alcanza el tope de la carrera de compresidn,
une chispe eléctrica qua cruza entre los electrodos de la bujia
incendia la mezcla, en la que le gasoline astd en forme de vapor
y parcialmente en forma de pequefas gotitas liquides. La mezcls
incendiade produce un volumen relativemante grande de gasas
que se expanden comunicandoc potencie al pistén, el cual al

vaolver a descender repita el proceso.

Para que el trebajo del émbolc sea eficiente, se raquiere que

la gssoline tenges dos propiedades particularmente importantes:

PRIMERA.~ E1 combustible debe tener la volatilided adecuade
a fin de producir‘la pronta ignicidn con una cantidad
minima de gasolina en estado geseoso en el tope del
ciclo de compresién, Si tods le gasoline estuviera
vaporizada, le& potencia del impulso, (qua depende
en gran medide del incremento en el volumen dal vapor)

disminuirie seriamente.

SEGUNDA.- g) encendido de la mezcle de combustible debe ocurrir

@ una velocidad adacuada (no muy rdpida) a fin de

77.



comunicar un impulso suave al pistdn que desciends.

Si la reaccidn es demesiado rdpida, la combustidn llega & causar
una detonacidn, resultando una anda de choqus que hace oscilar
la mdquina, disipdndose la mayor parte de la patencia & través

del canjunto de la misma,

Las gasolinas obtenidas por destilacidn directa a partir del
petrdlea crudo, tienen punto des ebullicidn del orden de 40~
200° C, con una gran parcién de la mezcla compuesta por hidro-
carburos de Csa Cg. (P.E. aprox., 100° C). Esta mezcla tiene las

ceracteristicas voldtiles apropiadas, pero no la caracteristica

antidetonante,

Los hidrocarburos sltamente ramificados son mucho menos praopen-

saos a detanar que sus isdmeros normales.

Sa llaman JISOMEROS los compuestas cuyas moléculas tiensn la

misma férmuls condensada, pero diferente férmulas desarrollada.

Pentano CgH,,
o i
CHg - CH, - CHy - CH, ~ CHy O - B, - 1 - O Qb-(':-ms

0%

n-pentana Isopentano Neopentana

PROPIEDADES DOE LOS TRES ISOMEROS DEL PENTANC
TEMPERATURA °C | DENSIDAD ESTADU DE AGREGA-

NOMBRE Ebull.  Fusidn| g/cmd CION A 20° C.
n-pentana 36.1 -129.8 0.63 ) Liquida
isopentano 27.9 -159.9 0.62 Liquida
neopentano 9.5 ~ 16.6 0.61 Gas
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Los técnicos del petrélec han dado el nombre inadecuvado de
"Isooctano" al 2, 2, 4 - trimetilpentano, sl cual se ha adaptado
como compuesto tipo, por su buen comportamiento antidetonante,

mientras que el n-heptano (C7H16) es el compuesto tipo, contra-
rio.
gﬂg cH
CH3 - € - Chp - CH3 - Chg 2,2,4-trimetilpentano

CHy ISOOCTAND

€l indice entidetonante de une gesolina determinada, se mide

por el porcentaje de 2,2,4-trimetilpentano que se debe mezcler
con n-penteno para que tenge las mismes ceracteristicaes del

combustible enseyedo,

INDICE DE OCTANO DE HIDROCARBURDS PURDS

e
Metano 110
Etano 104
n-Penteno 61
n-Hexano 25
2-Metil-pentano 75
2,2-Dimetil-butano 96
n-Hepteno 0
2,3,3-trimetilbuteno 101
n-Octeno - 17
Ciclohexeno 77
Benceno 108
Tolueno 104
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€l uso de combustibles remificados permite ampliar el indice

de octano a8 mas de 100, segin se observa en la tabla.

€l "indice de octano" de une gasolina destilada directamente,
es del orden de 20 a8 70. Este se puede mejorar, con "aditivos”
que inhiben el encendido explosivo de la mezcla finel del ges.
El mejor de estos es el "Tetraetilo de plomo”. La gasolina
etilada es un combustible cuyo indice de octano ha aumentado
a 80 por adicidn de tetrsetilplomo en cantidades del orden
de 0.75 a 3.0 mL/galdn; pero, como se ha observado en los Glti-
mos aflos, los avances tecnoldgicos han traido serios problemas
ambientales y el plomo de les gasolinas provoca dos problemas

importantes:

PRIMERO .~ "Envenena" los convertidores cateliticos del sistema
de escape, que tiene por objeto evitar la contamina-

cidn ambientel.

SEGUNDO.-~- El uso de (02H5)4Pb, ha incrementado en forme conside-
rable la cantidad de este metal en 1la etmdsfera,
que al depositarse en cultivos y forrajes, provoca

su ingestidn por enimasles y seres humanos,
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ACTIVIDAD EXPERIMENTAL NUM. 5 QUIMICA ORGANICA

IDENTIFICACION DE UNA SUSTANCIA

1.0 OBJETIVO DE LA PRACTICA

Identificar una sustancia problema utilizando propiedades

fisicas especificas.

2.0 ANTECEDENTES DE CONOCIMIENTQ

La identificacidn completa de un compuesto nuevo comprende
un s8ndlisis elemental, seguido del cdlculo de la forma m&s
sencilla de la daterminacidn del peso molecular y del cdlculo
de la forma molecular. Todo esto no es siempre suficiente,
ya que no demuestra le estructura molecular, y muchos compuestos
pueden tener la misma fdrmule molecular y diferir en le distri-
bucidn de sus dtomos en la molécula. En tales casos se utili-
zan ensayos quimicos complicados, como la identificacidén de
ciertos grupos caracteristicos de dtomos (grupos funcionales),
rupturs de la molécula y, finalmente, la sintesis de la misma
forma tel que uno sepa 8 donde va a situarse cads dtomo. Todo

ello constituye un tipo de investigacidén quimica.

Uso de las propiedades fisicas

Las caracteristicas de una sustancia que permiten diferen-
ciarla de otras se llaman propiedades. En el siguiente cuadro

se muestre una lista de propiedades fisicas, divididas en "pro-
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piedades especificas" y en "propiedades evidentes".

PROPIEDADES FISICAS
Propiedades Especificas Propiedades Evidentes
Solubilidad Volumen
Punto de fusidn Peso
Punto de ebullicidn Color
Densidad Forma
Indice de refraccidn Sabor
Condyctividad eléctrica Olor

Les propiedades especificas son de utilidad mdxima pers iden-
tificar una sustancia ya que son constantes para una sustancie
pura en condiciones fijas de temperatura y presidén. Las propie-
dades evidentes tienen menos velor pafa identificar una susten-
cie. En el caso de wuna sustancia previamente idenpificada
y descrita es suficiente confirmar la identidad de ls muestra,
determinando sus propiedades fisicas. Un compuesto puro se
carecteriza por UN PUNTO DE FUSION DEFINIDO y, & una presidn
determinada, por UN PUNTO DE EBULLICION F140. Tambidén pueden
usarse otras propiedadas para caracterizar el coampusesto, coamo
la DENSIOAD. Asi, si un liquido incoloro presenta un punto
de congelacidn de 0°C y hierve a 100°C (a 760 mm de presidn)
puede afirmarse con cierta seguridad que se trata de agua,
sobre todo, si tiene une densidad de 1 g por centimetro cibico.
Sin embeargo, las impurezas disminuyen el punto de fusidn y

elevan el de ebullicidn. Por lo tanto, es preciso asegurarse
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de que 8l compuesto estd puro antes de confiar exclusivamente
en las propiedades, Cuando una swustancia funde completamente
en un margen de temperaturas muy pequefio, muy probablemente
se trata de un productec puro. Asi, si el compuesto empieza
a fundir a 38° ¢ y estd fundido por completo antes que la tempe-
ratura llegue a 399 ¢, es casi segurc Qque aea puro, en tanta
que si comienza a reblandecerse a 34° ¢ y no funde hasta las

379 C con toda probabilidad aes impuro.
Solubilidad

Una solucidn es wuna mezcla homogénea cuyc componente que
se encuentra en mayor cantidad se llama solvente, el otro u
otros que se encuentran en menor proporcidn se llaman solutos

y se disuelvan en el solvente.

Existen varias clases de solucionas: gases en gases (aire),
liquidos en liquidos (gesolina), sdlidos en sdlidos (aleaciones),
sdlidos en liquidos (suspensiones), gases en liquidos (oxige-

no en agua), etc,

La concentracidn de una solucidn saturada a presidn y temperatu-
ra determinadas, es una magnitud constante y caracteristica
para cada sustancia y se denomina SOLUBILIDAD. Esta se expresa
caomo "el ndmeroc de partes en peso de la sustancia (soluto)

disuelta en 100 partes en pesoc del solvente”.

La sclubilidad de una sustancia en un disolvente puro & una

temperatura determinada es el peso de la sustancia qua se disol-
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verd en 100 g del disolvente. La solubilidad es uwna propiedad

especifica que ayuvda a identificar sustancias problema.

Los factores que afectan la solubilidad son: desde el punto
de vista fisico, la temperatuwra y el tamafio de la particula
del soluto pera tener una mayor superficie de contacto con
el solvente. Desde el punto de vista quimico, influye el cardc-

ter poler o no polar de la sustancia en cuestidn.
Densidad

Cvendo se hace la pregunta: ¢Qué es mas pesado, un kilo

de plomo o un kilo de plumas de pato? y la respvesta es "plomo",
v

es claro que quien responde estaba pensando en la densidad

y no en la masa.

La DENSIDAD se define como la cantidad de materia presente
en un volumen dado de sustancia. Es decir, la densidad es

la mase por unidad de volumen:

masa
Densidad = volomen

Se requiere uwn volumen mucho mayor de plumas para aslcanzar el pe
so de un kilo que de plomo pare alcanzar el mismo peso. Esto
se debe a que el plomo tiene wna masa por unidad de volumen

mucho mayor, es decir mayor densidad.

El volumen de un objeto sdlido suvele determinarse de manere
indirecta sumergiéndolo an agua y midiendo qué voluman despla-

za,
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DENSIDADES DE DIVERSAS SUSTANCIAS COMUNES, A 20° C
Sustancia Estado fisico Densidad (g/cm3)
Oxigeno Gas 0.00133 a 1 atm.de

é presidn
Hidrdgeno Gas 0.000084 a 1 atm, de

. presidn
Etanol {fquido 0.785
Bencena Liquido i 0.880
Agua Liquido i 1.000
Magnesio Sélido 1.74
Cloruro de sadio Sélide 2.16
Aluminio Sélide 2.70
Hierro Sélide 7.87
Cobre Sélido 8.96
Plata Sélido 10.5
Plamo Sélido 11.34
Mercurio Liquida 13.6
Oro Sdlide i 19.32

£l punto de fusidn (P.F.)

tos sdlidos sl calentarse progresivamente se vuelvan liqui-
dos. La temperatura que marca el equilibric entre el estado

sdlido y el liquido se llama punto de fusidn.

El punto de fusidn depende de las fuerzas que actian entre
lss molécules (o entre los iones, en el caso de un cristal
idnico) de ias sustancias sdlidas; si estdn fuertemente unidaa
se necesits uns temperatures elevada para sepsrarlaa y distribuir
les en la fase liquida formada. Este comportamienta puede

considerarse la "tarjets de identificacidn” de cadas sustencia.

85.



Por ejemplo compuestos orgdnicos con propisdades semejantes,
como son los hidrocarburos parafinicos, resultan dificiles
de distinguir, Tienen propiededes quimices prdcticemente iddn-
ticas. Sin embarga, sus puntos de fusidn no coinciden, y_
le determinacidn de déstos sirve pere identificer al hidrocarburo
y separarlo de los demds. Por eso el P.F. se use con frecuencia
en 8l andlisis de sustancias, sobre todo de las oargdnicas,

como método de comprobacidn de una investigacidn cualitativa.

La pureza de una sustancia tembidn influye en gran medida en
su punto de fusidn, Un sdlido determinado, que contenga diver-
sas sustancias en su reticulo cristalino, tiene un punto de
fusidn que difiere del que caracteriza a la misma sustancie
pura: a8l aumentar la temperaturs, la estructura cristalina
de aguélla tiende e }omperse, preferentemente en las proximida-
des de las particulos que constituyen le impureza; asi es que
dstos funcionan como un fundente de la sustancia base, bajendo

su punto de fusidn. En ciertos casos, menos frecuentes, el

punto de fusidn puede aumentar.

Como vimos a través de la descripcidn del punto de fusidn se
pueden separsr sustancias y determinar su grado de pureza. Algu-
nas sustancias no funden, sino que se descompanen antes de
licuarse. Esto ocurre, por ejemplo, con la madera; si se calien
ta no se funde, se carboniza. La celulosa y la lignina, consti-
tuyentes principales de la madera, se transforman en sustancias

voldtiles.
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Cuendo se trata de acelerar la fusidén, una exigencia bdsica
consiste en que el celentamiento se haga rdpidamente. Esto
originerd una diferancia relativamente grande entre el punto
de fusidén y 1la temperature del 1liquido; como el termdmetro
estd sumergido en el liquido se hace necesario tomsr preceucio-
nes adicionales pere determiner el P.F. Ordinariamente esta
determinacidn se efectiUe introduciendo un poco de la sustencie
en 8l interior de un tubo capilar cerredo por un extremo.
El capiler se une al bulbo de un termdmetro y embos ae colocen
en un baflo, el cual puede ser de eceite, nujol, dcido sulfdrico,
glicerine, dcido fosférico, parafina, ftalato de butilo (para
determinaciones arriba de 150° C), silicones, ague, etc. El
liquido del bafio se caliente lentamente hesta que la sustancia
que contiene el capilar empieza a fundirse; la temperaturs
que, en estas condiciones registra el termdémetro y la que se lee
cuando la sustancia fudid completamente, constituyen los "limi-
tes de fusién". Estos limites para una sustancie pura no deben
variar més de 19 C. Los puntos de fusidn obtenidos por este
procedimiento se llaman "puntos de fusidn capilares" y general-
mente son un poco mes altos que los "puntos de fusién verdade-
ros" que se determinan por métodos mas precisos. Para los
fines ordinerios de laboratorio, los puntos de fusidén obtenidos
en capilares son satisfactorios. Los puntos de fusidén determi-
nados en una platina Kofler, o de Fisher, u otro tipo de instru-
manto similar pueden diferir en varios gredos de los obtenidos
en un cepiler. Por ello, siempre debe indicarse en qué aparato

se obtuvo el punto de fusidn.
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En los esquemas siguientes se muestran algunos de los equipos
que se vutilizan para la determinacidn del punto de fusidn,
que van desde un vaso de precipitados, hasta el aparato "Mel-
temp" que permite la determinacidn automdtica de punto de fusidn

y ebullicidn,

— o ——

Sustitucion del tu!;o de Thiele,

Cuando la fase liquida de una sustancia se enfria, solidifica
8 la misma temperatura a la que funde ls fasa sdlida, Para
una sustancia pura son idénticos, por lo tanto, los puntos

de fusidn y de solidificacidn,
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Punto de ebullicidn

El punto de ebullicidn es uns constante fisice que, al
iguel que lss demds, sirve pars la identificacidn de la misma.
Ademds si se conoce esta constante se puede determinar el tipo
de dispositivo de destilacidn que se utilizard cuando se trate
de separar liquidos pures que se encuentran en una mezcla.
Lo ebullicidn es un proceeo de evaporacidn intenss de un liguido
en toda su masa, es decir no s6lo se lleva a cabo en su superfi-
cie librae, sino tambidn en el seno del 1liquido, formdndose

burbujas de vapor en los espacios intermoleculares.

El punto de ebullicidén normal de un liquido es la temperatura

@ la cual su presidn de vapor es igual a 1 atm, esi pues, la
temperastura de ebullicidn aumentard o disminuird el bhacerlo
la presién externa. Todos los liquidos puros que no se descom-
pongan antes que sus presiones de vapor alcancen 1 etm (760 mm -

de Hg) poseen puntos de ebullicidn caracteristicos.

Considerando que el punto de ebullicidn estd en funcidn de
la presidén extarna, cuando €sta no es igual 8 1 atm (760 mm
de Hg) se efectis la correccidén de le temperatura de ebullicidn

vtilizendo la siguiente fdérmula:

T =T' »0.0375 ( Pn - P’ )

Donde:

T = Punto de ebullicidn normal

Punto de ebullicidn en el lugar gue se realiza el ex-
perimento
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Pn Presidn normal (760 mm de Hag)

Pl

#

Presidn en el lugar que se realiza el experimento

Por ejemplo el punto de ebullicidn normsl de agus as 100° c.
En la Ciudad de México es de 93° C, la presidn satmdsferice

es de 585 mm Hg.

Si se tiene un liquido incolors e inodoro desconocido, cuyo
punto de ebullicidn en la Ciudad de México es de 93.4° C, al

suatituir los datos en la fdrmula, tenemos:

"

93.4 + 0.0375 (760 ~ 585)

"

93.4 + 0.0375 (179)
93.4 + 6.,5625

e e
i

99.9625% ¢

"

Al utilizer tables de puntos de ebullicidn normal como referen--

cia, se puede identificer que el liquido desconocido es: agua,

Como norma sa deben emplear correcciones para los puntos de

ebullicidén, si el lasboratorio se encuentra por encima de 150 m -

de altitud sobrs el nivel del mar. La Ley de Boyle Mariotte
que rige el punto de ebullicidn nos da tres consideraciones

importantes:

a) Si 8l liquido hierve 8 presidn constante, suy temperaturra

permanece constante.

b) Mientras duras 1ls ebullicidn, 1la temperature permanece

constante, a8 una misma presidn.
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c) Cuando un liquido se calienta aumenta su volumen.

PUNTOS DE EBULLICION DE LIQUIDOS COMUNES EN °C Y 760 mm Hg

Sustancis Temperatura
Acido sulfdrico 332
Glicerine 240
Agua de mar 103
Agua pura 100
Acido nitrico 86
Benceno 80
Alcohol etilico absoluto 78.3
Eter sulfurico 35

Para determiner el punto de ebullicidn de una sustancia, se uti-

liza un baflo Maris que debe reunir las siguientes caracteristi-

cas:

b)
c)
d)

e)

Transparente

Estable

No debe ser inflamable

No debe desprender vapores

Que su punto de ebullicidn sea mayor que el de 1la
sustancie por determinar. Por lo que segin las carac-
teristicas del problema se seleccionard el bafo de
calentamiento, pudiendo ser: @aceite mineral, veselina

liquida, glicerina, etc.
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PUNTOS DE EBULLICION DEL AGUA EN DIVERSOS LUGARES

Metros por arriba Punto de

Lugar del nivel del mar emglicidn
(°C)
Parte superior del Everest, Tibet 8847.5 70
Parte superior del McKinley, Alaska 6157.5 79
Parte superior del Whitney, Calif, 4392 85
Leadville, Colorado 3075 89
México, D.F. México 2180 93
Boulder, Colorado 1645 94
Ciudad de Nueve York, U.S.A. 3 100

Valle de la Muerte, Californias - 85.4 100.3
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PROPIEDADES FISICAS DE SUSTANCIAS PURAS

Simbolos: S=soluble; AS=algo soluble; I=insoluble
El punto de ebullicidn es a 760 mm de Hg

Densidad | P.F. | P.E. SOLUBILIDAD
SUSTANCIAS (@/m) |(c) ! (°c) [Agua Hexane ALCahol
Acetona 0.79 -95 56 S S S
Benceno 0.88 5.5 80 I S ]
Benzofenona 1.15 48 306 I S S
Nitrato de cadmio 2.46 59 132 S I S
Tetraclorurc de carbono 1.60 -22.6{ 77 I S S
Acetamida 1.16 81 222 S I S
Cloroformo 1.49 -63,5] 61 I S S
Ciclohexano 0.78 6.5 81,4 I S S
P-Dibromobenceno 1.83 i 86.9] 219 I S S
P-Diclorabenceno 1.46 i 53 174 X S S
Difenilo 0.99 70 255 I 5 S
Difenilamida 1.16 53 302 I S S
Difenilmetano 1.00 27 265 I S S
Eter, etilpropilico 1.37 ~79 64 S S S
Hexano 0.66 -94 69 I S S
Alcohol isopropilico 0.79 ~-98 83 S S S
Acido ldurica 0.88 43 225 I S S
Alcohol metilico 0.79 ~-98 €5 S S S
Cloruro de metileno 1.34 -97 40.1f S S S
Naftaleno 1.15 80 218 I S AS
~Naftol 1.10 94 288 S S S
Fenilbenzoato 1.23 71 314 I S S
Propionaldehido 0.81 -81 48.8! S I S
Acido estedrico 0.85 25.5] 291 I S AS
Timol 0.97 52 232 AS S S
P-toluidina 0.97 45 200 AS S S
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ACTIVIDAD EXPERIMENTAL NUM. 6 QUIMICA ORGANICA

1.

2.

METODDS DE PURIFICACIDN

OBJETIVO DE LA PRACTICA

Utilizer varios métodos comunes para separar mezclas

y aislar las suystancias que la formen.

ANTECEDENTES DE CONDCIMIENTD

En la naturaleza se encuentran muchas mezclas de sustan-
clias. Para obtener una sustancia pura es necesario,
a menudo, separar los componentes de tales mezclas.
En el laboratorio se uytilizen varios métodos de separacién
y purificecidén de mezclas como son: CRISTALIZACION,
FILTRACION, CENTRIFUGACION, EVAPORACION, SUBLIMACION,
DECOLORACION Y DECANTACION.

Son muchas las clasificaciones que se pueden &afectuar
pare los métodos de separacidn en quimica, sin que ninguna
de ellss sea totalmente adecuada. Sin embargo desde
un punto de vista muy general, se puede pensar que existen
métodos fisicos, métodos fisicoquimicos y métodos quimi-
cos, aunque siempre se encontrardn métodos que incluyen
a8 mds de uno de ellos. AGn asi, podremos encontrar ejem-
plos que entren exclusivamente dentro de uno de ellos.

En los métodos fisicos la separacidén se puede llevar
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a cabo por otros medios como cuando sa sapara una mezcla
da limadure de hierro combinada con polvo de madera em-
pleando un imdn, al que atraerd s las particulas metdlicas
sin ejercer efecto alguno sobre la celulosa de la madera.
Tambidn separacidn de sélidos de diferentes tamafos por
tamizado ampleando cribas matdlicas de mallas de diferen--
tes didmetros. Método fisicoquimico: wune mezcla formada
por vna sustancie sdlida que esté disuelta en un liquido,
podrd sepsrarse por medio de une evaporacidn del disolvan-
te que, para recuperarsa y tenerse separado, deberd de
aer condensado nuevamente. De eata manera el sdélido

quedard en el fondc del recipiente (destilacién).

Podamos claaificar como wmétodos da Feparacidn quimica
todos squellos procesos en los quevpor:medio de unea reac-
cidn quimics se logra simultdnas o posteriormente uns
separacidn de componentes. Un método en el que simultd-
neament® ae efectva uns sepsrscidn puvede sar: una reac-
cién quimice en la que se forma un gas que ae desprende.
Un mdtodo quimico 8n el que posteriormente ae efectua
la separacidén serd une reaccidn en la que ae forme un
precipitado, que se filtrard y con ello quedarédn separados

el sélido por un lado y por el otro le solucién.

Se puede observar que los ejemples anteriores son muy
simples, lo que nos lleva & la conclusidn de que no se
puede postular una clasificacidén precisa da las técnicas

de separacidn.
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Por otro ladao, tembién es muy importante reconocer que
no se puede hacer una distincidn precise entre lo que
es un método de sepesracidn y lo que se considera como
técnice de purificecidn, ya que e este respecto habrd
que considerar cada casoc en perticular. Por ejemplo,
si tenemos una mezcla de tres sustancies en lsa que una
de ellas se encuentra en 98% y las otras dos en 1% cadas
una, Si le sustancia en mayor porcentaje es le que inte-
resa, se estard considerando una purificscidén, y por
lo tanto los otros dos constituyentes se consideran impu-
rezas. Si se da el caao contrario, que la sustancis
que interesa ses la que estd sl 1%, entonces pensaremos
en una seperacidn de los tres componentes de la mezcls
El ceso anterior es muy frecuente en Biologia pare 1ls

obtencién de productos naturales,

Cada mdtodo de separscidn que se piense utilizar, tiene
§uUs ventajas y sus inconvenientes, y su seleccidén muchas
veces se hace en funcidn de la purezs que se dasae tener.
El concapto de pureza en un sentido préctico, no debe
ser considerado comoc una medidas absoluta, asi cusndo
sa hace una sintesis quimica de muchos pasos, y un inter-
mediario contiene une impureza psra 1a cual habria que
invertir mucho trabsjo y tiempo, con la consecuante pérdi-
ds de parte del material deaseado, si dichs impuraza no
interfiere considerablemente en el siguiente paso de
la sintesis, (si déste es el caso) habrd que saguir adelan-

te y separar después, Bsunqus asta decisidn requiere expe-
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riencia para ser tomada.

En algunos casos la decisidén va en el sentido de que
hey que purificer completemente, como en el caso de que
se efectUe un estudio muy detallsdo en cinética y se
sospeche que la impurezas puede tener un efecto cetelitico
importante sobre le reaccidn., o la obtencidn de sustancias
gue ven e ser vutilizedes como medicementos, resulta muy
importante cerciorerse de le purezs. Es evidente que,
independientemente de los procesas de purificacién y
seperacidn que se empleen, es necesario contar con un
método de andlisis que permita evidenciar quéd tan eficien-
te he sido la operscién que se ha reslizedo. A este
respecto results también dificil distinguir claramente los
métodos de separscidn de los métodos de endlisis, ya
que existen técnices que pueden ser considerades en ambas
categorias © que, dicho en otras paslebras, pueden servir
simultdnesmente como método de separscidn y como técnice

de sndlisis, por ejemplo; las técnicas de cromatografia.

Cristalizecidn

En el trebsjo con compuestos orgdnicos, las mezclas se
pueden sepersr por cristelizacidn, pero se destacs como
un método de gran eficacis en la purificacidn de una
sustancia sdlide. Cuando se efactya una saparacidn de
una mezcla de dos o mds sustancies, se dice que se ha

efectvado wnes cristalizecidn freccionada. Lo comin es
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que por cristalizaciones sucesivas se efectie una purifi-

cacidén de un compuesto y en este caso se habla de recris-

talizaciones.

a)

b)

Los inconvenientes de la cristalizacidn son la pérdida
considerable del material deseado, que se queda disuel
to en la solucidn de la cual se forman los cristales
y que la facilidad de cristalizacidn de las moléculas
decrece répidamente conforme eumenta la complejidad

de la mezcla en que se ancuentan.

Las vantajas de la cristalizacidn son: el grado de
pureza que se alcanza es en general muy superior al
que proporcionan algunos otros métodos cldsicos, (como
la evaporacidn, decantacidn, centrifugacidn, etc.)
ademds estas técnices de cristalizacidn, son fécilmen-
te adaptables a escalas grandes o pequefias y la deter-
minacidn del punto de fusidn de cadas cosecha indivi-
dual de cristales es directamente indicativa de la
pureza dal compuesto que se estd obteniendo. Las
muestras siempre deban recristalizarse =8 punto de
fusidn (p.f.) constanta., Los productos que no incre-
mantan fdcilmente su pureza requerirdn de otros méto-

dos (como la cromatografia, la extraccidén, etc.).
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PLAN DE TRABAJQ PARA LLEVAR A CABO UNA CRISTALIZACION

Sustancia
impura

pureza

(6)

Solucidn
filtrada

Solucidn de
sustancias
impuras

Cristales
secos

Cristales
humedos

Separacidn

El problema mds critico en las cristalizaciones es
la seleccidn del disolvente adecuado. Desde un punto
de vista ideal, el disolvente debe retenar en solucidn
todas las impurezas y permitir Unicamente la cristali-
zacidn del material deseado, o, por el contrario,
dilsolver Unicamente 1o que se desea cristalizar
sin que las impurezas se disuelvan, con lo cual se

pueden eliminer antes de cristalizar.

Se pueden efectuar pruebas preliminares de solubilidad
en tubos de ensayo pequefos, utilizando poca cantidad
de material y del disolvente, primero en frioc y luego

en caliente. Para la cristalizacidn siempre se deben
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vtilizer disolventes
disolventes cominmente empleados se encuentran resumi-

dos en 8l siguiente cuadro, de acuerdo, a su polaridad

redastilados.

Algunos

de los

que va en forma creciente de arriba hacia abajo en
la tabla,
DISOLVENTES COMUNMENTE USADOS

Compuesto p.f. p.e. (8 1 atm)
Pentano - 130 36
Ciclohexano 7 81
Dioxano 12 101
Benceno 6 80 .
Eter etilico - 116 35 polaridad
Cloroformo - 64 61 creciente
Cloruro de metileno - 97 41
Acetona - 95 56
Etanol - 117 78
Metanol - 98 €5
Agua 0 100

La seleccidn adecuada para cada caso especifico debersd
de hecerse por pruebas experimenteles, sunque un
buan punto de partida es la antigua y vdlide regla
da qua: “to mismo disvelve a lo mismo®, lo que se
interprete pensando que las sustancias polares son
solubles en disolventes polares, y laa no polares

en disolventes no polares.

100.



TIPO DE SUSTANCIA

DISOLVENTES EFICACES

Hidrocerburas

Esteres
Hidrocarburos
halaogenados

Aminas terciaries y
éteres

Cetonas, aldehidos
y fenoles
Alcoholes

Ac. carboxilicos

Acidos sulfénicos y
Sales orgdnices

Ridrofébicos
(lipofilicos)
no poleres

polaridad creciente

V

Hidrofilicos
poleres

Pentano, hexeno, éter de
petrdleo, benceno

Eter dietilico, cloruro
de metileno

cloroformo

ecetone

acetato de etilo (o meti-
lo)
etanol

metanol

agus

Es frecvente que despuds de haber efectuado una serie
de pruebss de solubilidad empleando disalventes,
se llegue a la conclusién de que ninguno de ellos
reline los requisitos necesarios para una cristaliza-
cidn determinade. €En dichos caasos puade recurrirse
al uso de mezcles de disolventas, en donde el dnico
requisito adicionel gque hay que tener presente, es
que los disolventes que se emplean deben de ser misci-

bles entre si.
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PARES DE DISOLVENTES

Metancl - Agua Eter - Acetona

Etanol - Agus Eter - Eter de petrdleo

Ac. Acético - Agua Benceno - Ligroine

Acetona - Agua Cloruro de Matileno - Metanol

Eter - Metanol

Etapas de la Recristaelizacidn

La recristalizecidn consta de tres etapes principales:

1. Disolucidn y clarificacidn de le solucidn,

2. Induccidn a la cristelizacidn.

3. Filtrado, lavedo y secado de& los cristeles purificedos

Disolucidn y clarificacidn de ls solucidn,

La sustancia sdlida 8 purificar se disvelve en un disol-
vente adecuado, a la temperature de ebullicidn, filtrendo
la disolucidn en celiente pere saparar cuvalquier psrticu-
la insoluble en suspensidn, Para eviter le seperacidn
de cristales antes de que tods le disolucidn hayes pasado
a través del pepel filtro, es conveniente determiner
el volumen minimo de disolvente necesario para disolver
el sdlido y efiedir deliberesdamente un axceso aproximada-
mente 10 mL por gremo del sdlido como mdximo. El papel
filtro sa leve después de la filtracidn con un poco méds

dal disolvente caliente. El filtrado se evepore entonces

102.



al volumen d6ptimo originel y se deje entrar en reposo,
el fendmeno de la sobresturacidn es el .que hace de la
cristalizacidn un método de purificacidn notablemente

eficaz.

Las muestras & purificar contienen frecuentemante sustan-
cias extrafas coloreadas solubles que hacen que las diso-
luciones (y cristales) que deberian de ser incoloros
o de un color puro definido, tengan un tono amarillento
o sucio, Algunos de los pigmentos solubles se eliminan
por adsorcidn con carbdn finamente dividido, las finas
particulas de carbdn presentan una gran superficie activa
para la adsorcidn de sustancias disueltas. El carbdn
activado se afade a la disolucidn caliente antes de la
filtracidém , se mantiene la disolucidn caliente por un
tiempo breve, se agita y sa filtra. Es un error utilizer
mes carbdn que el necesario, pues un exceso de déste pueda
adsorber perte de la muestra y causar pérdidas. El uso
de carbdn activado pera la decoloracidn adecuada debe
ser producto de pruebas preliminares un g de le muestra
se disuelve en 25 mL a ebullicidn del disolvente, se
toman alicuotas de 3 mL y se colocan en 4 tubos de ensayo,
que se introducan en un baido de agua caliente. Cade
parte alicuota se ensaya con una cantidad diferente de
carbdn pesado con precisidn: 1 g, 0.5 g, 0.25 g f 0.12 g.
La disolucidn se hierve brevemente para mezclar el adsor-

bente con el soluto, se filtra en un tubo de ensayo limpio
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y se observa que filtrado es incoloro, El siguiente
paso as calcular la cantidad de carbdn que se requiere

segin la cantidad de sélido a recristalizar.

Induccidn a la Cristalizacidn,

La disolucidn filtrada en caliente debe dejarse enr
reposo, es decir, que se deja transcurrir la cristaliza-
cidén sin mover el matrez, procurando no hacer vibrar
la mesa en la que se apoys y, desde luego, no se ha de
introducir en él ni un termdmetro ni una varille agitado-
ra. La cristalizacidn no empieza inmediatamente, sino
daspués de un periodo de induccidn que oscila de varios
minutos a una hore o dos. L& sustancia que esté en mayor
sbundancie forma el primer cristel y déste actia como
samilla o cebo que induce la separacidn de mds cristales,
mientras qua las impurezas que estdn en menor cantidad
quedan en la disolucidn (aguas madres). La sobresatura-
cidn de una disolucidn caeliente puede romperse por enfrias-
miento rdpido, agitendo o ain por un ligero movimiento
del matraz, y entonces puede ocurrir que ambas sustancias_
(el sdlido e purificer y las impurezas) comiencen a cria-
talizar juntas, estropesanda 1la operacidn de purificacidn.
Las aguas madres se deben colocar en bafic de hielo pera
posteriores recristalizeciones. También se puede inducir
la cristalizacidn afadiendo un cristal (si es posible)
como siembra, en el caso donde no se ha obtenido ningun

cristal. Si fallan estos métodas de induccidn de la
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recristelizacidn serd probablemente porque hay demasiado
disolvante; se eliminard este exceso mediante un bafo

de asgua celiente y la repeticidn de los pasos anteriores.

Existen casos en los que se obtienen cristales adecuados
en cuanto a forme y tamafio y cuyo punto de fusidn indics
que se trata de uyna sustancia bsstante pura, pero que
estdn coloreados o teflidos por la presencie de una pequeds
impureza. Cuendo éste es el caso, es suficiente volver
a disolver, hervir la solucidn con una pequefia cantidad
de carbén activado, en el que generslmente se adsorbe
el material colorido. El tamsifio de los cristales que
se formen depende primordialmente de la valacidad de
le cristeslizecidn y, como regls general conviene recordar
que mientras mds lentamente se enfrie o evapore une

solucidn, mds grendes serdn los cristales qua se obtengan.

Filtrado, levado y secedo de los cristales purificeados.

Existen dos tipos de métodos para efectusr la separacidn
de los cristales y el sobrenadante: el que se efectue
e presidn ordinerie y equédl que se realizs con la ayuds
del vacio, aunque desde luego la separacidn miés simple
es la decantacién. Ests sdlo tendrd éxito si les densidad
del sdlido es mucho mayor que la del liquido, ye que
de esta manera el sdlido se asenterd fdcilmente en al
fondo del recipiente y no serd srrastrado por el liquido

que se va decantando.
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Hay varias formas de efectuar filtreciones & presidén

normal, se mencionan las més fracuentes.

Cuando se trata de separar cristales relativamente grandes
que no van 8 ser utilizados posteriormente, como en el
caso del sulfato de sodio que se usa para eliminar parte
de la humadad de algunaos disolventes no miscibles con
el agua, basta colocar un pedazo de algodén en un embudo
y efectuar ahi la filtracidn, Cuando se desea efectuar
una eliminacién del carbén activado empleado para una
decoloracién, conviene usar papel filtro doblado en plie-
gues sobre un embudo, ya que de esta manera hay una mayor
superficie de filtracidn, con la que la operacién se

efectua con mayor rapidez.

Los casos descritos corresponden a situaciones an la
que el sdlido no interesa, ya que sd6lo se estd separando
de la solucidén que se va a emplear posteriormenta. Cuando
el precipitado, y a veces también la solucidén son de
interds, se coloca un papel filtro doblado en cuatro
en el embudo de tallo largo para filtracidn. El objeto
del tallo largo es que la columna de liquido que va descen
diendo por €1, ayuda 8 "jalar” el liquido para que dste
pase por el papel filtro y la oparacién sea més rdpida,
Dabe tomarse la precaucidn de que si se va a filtrar
la disolucién en caliente, sa corre el riesgo de que

la sustancia cristslice a lo largo del tasllo.
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Algodén

Filtracidn con embudo
y algodén,
Filtracion con eminudo de talle largn y papel filtro en custro,

Filtracibn con embudo y papel
filtro doblado en pliegues.
Q—-— Crlaot de Gooch
T = Capa de mbesto v

de Huke

Al vacho

Vidrio

Matrez de Kitamto

AL O 7RI
Filtracitn con Gooch.

* Filtrecidn o) vacio.

Filrackin con embudo de Buchner y papel filtro.
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DISOLVENTES DE USO CORRIENTE:

DENSIDAD, MISCIBILIDAD CON AGUA

E INFLAMABILIDAD

Disolvente Densidad Miscibilidad Inflamabilidad
con Ha0

Agua 1.0 + o
Metanol 0.78 + +
Etanol 95% 0.81 + ++
Acido acético 1.05 + +
Acetona 0.79 + ++4
Eter 0.71 - bt
Eter de petrdleo 0.64 - 44+
Ligroina D.&7 - +++
Benceno 0.88 - bt
Clorurc de metileno 1.34 - 0
Clorofarmo 1.48 - 0
Tetracloruro de carbono 1.589 - o

En lo que respecta a las filtraciones con ayuda de vacio,

lo comin es emplear algun dispositivo de porcelana (embudo
Bichner) o vidrio (embudo de Hirsch) montado en un matraz

de filtrecidn Kitasato.

Una vez gue la operacidn de filtracidn se ha completado,
es importante lavar el sélido que sa encuentra sobre
el embudo pars eliminar algunas de las impurezes que
guedan en el ligquido gue humedece al sélido. Para ello
sa agregan sucesivamente peguefias porciones del disolvente
en el gue se obtuvo el sdlido, hasta gue éste esté total-
mente lavado, E1l disolvente de los lavados y el ligquido

sobrenadante de la cristalizacién se unen y evaporan
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para posteriores cristalizaciones y un médximo de rendi-
miento. Algunas veces la filtracidn es lenta debido
a que al embudo ajusta demasiado 8 la boca del matraz,
produciendo una sobrapresidn. Si se observa que al levan-
tar el embudo aumenta el flujo del filtrado, se coloca
entre el embudo y el matraz una pequeﬁa'tira de papel
filtro doblada tres o cuatro veces. Si despuds de vacia-
dos los cristales al embudo quedan cristales pegados
en al matraz Erlenmeyer, pueden utilizarse pequeifas por-
cionas de filtrado pare lavarle. El disolvente puro
se debe usar siempre en el lavado final. Para secer,
bastard hacer pasar aire en el ambudo por breves momentos
0 calentar por un espacio corto de tiampo a una temperatu-
ra baja, Si el disolvente es inflamable deberd reali-

zarse a bafdo Maria.

Un método alterno de lavar precipitados o cristales con-
sista an suspenderlos en un disolvente en el que sean
insolublas, pero en el que el contaminente sesa soluble
y an volvar a filtrarlos. Esto es particulsrmente U(til
cuando sa ha efectuado una cristalizacién de un disolven-
te de muy alto punto de ebullicidn, que dificilmente

se puede eliminar completamente por secado.

A medida que se saparan los cristales se anota la forma
cristalina y cualquier otre caracteristica qua les dis-

tinga.
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Centrifugacidn, Decantacidn, Sublimacidn

Un sdélido que esté mezclado con un liquido en el cual
no se disualve, se puede separar por FILTRACION. Si
no sa requiere una separacidén cuantitativa, el proceso
mds rdpido es una CENTRIFUGACION seguida por una DECANTA-
CION.

La CENTRIFUGACION de una mezcla de un sdlido y un liquido
consiste en la rotacién a alte velocidad, de un tubo
de ensayo que contiene dicha mezcla. Esta rotacidn se
hace con un dispositive impulsado por un motor, que se
llama centrifuga debido & que la fuerza centrifugas que
se desarrolla tiende a romper el fondo de los tubos,
se utilizan tubocs especiales de forma cénica, llamados

tubos de centrifuga.

Después de la CENTRIFUGACION, el sdélido insoluble queda
como masa compacta en el fondo del tubo., Al sdélido inso-
luble se le llama "precipitado”, mientras que a ls fasbe
liquida se le llama "liquido sobrenadante”, o simplemente
"sobrenadante". La operacidn que consiste en eliminar
el sobrenadante vertiéndolo cuideadosamente fuera del
tubo, se conoce como DECANTACION. Este procedimiento
puede wutilizarse cuando el sdélido estd perfectsmente
compactado en el fondo y no hay peligro de perder una
parte al decanter el liquido. Si se necesida una opera-

cidén cuantitativa, es preferible separar las dos fasss
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por filtracidn,

(Oripuis)

“

\ \ l(bllhl.

/

72

Los sdlidos no voldtiles (ejem. NeCl) pueden sepererse
del 1liquido en el cuel estdn disuveltos EVAPORANOO el
liquido, en el ceso de que el sdlido fuera voldtil (ejem.
yodo o mentol), el sdlido se evaporerie junto con el
liquido, y un calor excesivo para eveporar el liquido
podria llegar e descomponer a algunos sdlidos, por lo
que les evaporeciones deben efectuerse con un celentemien-
to que sea lo "mds ligero" posible, especielmente cuando

el sdlido estd ya casi seco.

Le SUBLIMACION, es une técnica wvutilizada principalmente
pera separer un sdélido voldtil de pequedas cantidades

de impurezas no voldtiles.
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Algunos sélidos que tienen prasiones de vapor bastante
altas pueden evaporarse gradualmente manteniéndolos en
recipientes abiertos a una temperatura ligeramente infe-
rior al punto de fusién. Al colocar une superficie fris
sobre el sdlido que se esté evaporando, 8l vapor se con-
densa sobre ésta en forms de cristales. Este proceso
de evaporacidén de un sdlido y la subsecuente condensacidn

del vapor, se le llama SUBLIMACION.
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ACTIVIDAD EXPERIMENTAL NUM. 7 QUIMICA ORGANICA

CRDOMATOGRAFIA

1.0 OBJETIVO DE LA PRACTICA

1. Aplicar 1ls técnice de cromatografia en columna

para separar los pigmentos clorifilicos.

2. Aplicar la técnica de cromatografis en papel para se-
parer e identificer los dcidos orgdnicos contenidos

en el jugo de frutas.

2.0 ANTECEDENTES DE CONOCIMIENTO

Introduccidn

La palabra cromatografia se derive de los vocablos griegos
Khromatos = color y graphos = escritura, por lo que cromstogra-
fia textualmente significa la escritura del color. Esta técnicas,
fue introducide por primera vez por el botdnico ruso Miguel
Tsweet en 1906, quién utilizando una columne larga de vidrio
rellena de sulfeto de calcio finamente dividido y provista
de una llave en el extremo inferior, observé que cuando una
mezclas de pigmentos de plantes se pone en la parte superior
.de la columne y a continuacidén se agrega dter de petrdleo,

aparecen uns serie de bsndas horizontales de distintos colores
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que corrasponden a cada uno de los pigmentos de la mezcle y
ademds damuestran que ha habido une sepsracidn a lo largo de
la columna, La separacidn en realided no tiene nade que ver
con el color de los compuestos, ya gue se pueden separar mezclas
no coloridas. Lo que realmente permitid la separacidn es le
diferencia de afinided de los diferentes compuestos con el
adsorbente, en este ceso, el sulfato de celcio, de tel manera
que aquellos que son més adsorbidoe se desplazan menos Qque
los que se adsorben poco. Este tipo de cromatogrefia, llameda
de adsorcidn, quedd olvideda haeta 1931 en que cobré importancia
8l ser apliceda en la obtencidn de caroteno puro. Diez afos
més tarde fué ideada la cromatografia de reparto que, como
su nombre lo indica, implica el reparto de los constituyentes
de una mezcles entre dos liquidos, uno de ellos adeorbido en
un 8adlido. De ahi an adelante el auge de los métodos cromato-
gréficos es un proceso de los tiltimos 50 aflos, en los que se
hs desarrolledo una gran veriedad de métodos que van desde
los procedimientoe més simples, que pueden efectuarse fécilmente
con escasos madios, hasta los procedimientos cromatogréficos
inetrumenteles en los que se amplea equipo muy costoso que
se conectan 8 computadoras para efectuar andlisis de mezclas

complejas de forma rutinaria.

Todos los métodos cromatogréficos tienen como fin Ultimo la
separacidn de una mez2cle en sus constituyentes individuales,
en la cromestografia aneslitice se determins el grado de purezs

de una sustancia, por ls prasencia o ausencia de otras sustan-
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cies, sunque se encuentrsen en muy bajes proporcianes.

Tdcnicas cromatogrdficas

Las técnicas de cromatografis son las mds utilizades
en la separacidn y purificacidén de una mezcla de biomolécules,
Diches técnicas pueden utilizarse para obtener, desde pequefias
cantidades (picogramos, 1 pg = 10-12 g) 8 grandes cantidaedes
(gramos) de dichas compuestos, Existen variess clases de crome-
togrefis y le seleccidn de la mds sdecuada depende de la neturas-

leza de la sustancies que se quiere aisler.

Se puede decir de manera gensral que todos los tipos de cromato-
grafia contienen bdsicamante dos fases: wuna fase estascionaris,
qua puede ser sdélida, liquide o una mazcla de sdlido/liquido,
y una fase mdvil, qus puede sar liquide o gaseoss y fluye
a8 trevds de la fase estacionaris y que se suele denominar slu-
yante. La sepsracidn de los compuestos se logra dabide a que
algunas sustancias son retenidas mdés fuertemente en la fase
estacionaria que otras que, por lo tanto, tienen mayar tendenciea
a desplazarse en la fass mdvil,. En el siguiente esquema se

presente ls clasificacidn de los métodos crometogréficos.
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CLASIFICACION DE L0S METODOS CROMATOGRAFICOS

Fase mdvil Fasa estacionaria Técnica cromatogrdfica

Vapor Sdlida Cromatografia da gases (cromatogra
fia gas - sdlido)

Liquida Cromatografia de gases (cromatogra
fia gas - liquido, CGL)

Liquida Sdlida Crometografia de adsorcidn (parti-
cidn liquido-sdlido, cromatografia
liquido-sdlido, CLS)

Liquida Participacidn liquido-liquido (cro
matografie de particidn, cromato--|

grafie liquido-liquido, CLL)

Ademds, de acuerdo con los mecanismos de retencidn, le cromato-
grfia se puede clasificar en los aiguientes tipos: Cromatogra-

fia de:

Adsorcidn (normal, de fase reversa)
Particidn liquido-liquido
Intercambio idnico

Permeacidn sobre gel

Afinidad

Varias clases de cromatografias se basan en el principio da

particidn, reparto o distribucidn que dice: " cuando se distri-

buye un soluto (S) entre dos liquidos inmiscibles A y B, la
relacidén de las concentraciones del soluto entre las dos fases
en equilibrio a una temperatura dada, es una centidad constan-

te"., Esta cantidad se denomine Coeficiente de particidn, repar-

to o distribucidn:
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Concentracidn de S en el disol. A

Coeficiente de particiodn =
Concentracion de S en el disol.B

La distribucidn de un compuesto puede realizarse no solamente
en términos de distribucidn entre dos disolventes, sino también
entre dos fases: sdlido y liquido, gas y liquido y gas y s6li-

do.

Coeficiente de distribucidn efectiva. Es "la cantidad

de sustancia que se encuentra en una fase, dividido por la

cantidad de sustancia en la otra fase",

El coeficiente de particidn K de una sustancia en un sistema

de dos fases estd dado por:

K = CS/Cm

Donda Cg = Concentracidn de la sustancia en su fess estacionaria

Concantrecidn de 18 sustancia en su fase sctiva.

"

Cm

A mayor coeficiante de particidn de uns sustancia, mayor aa
su concentracidn en la fase sstacionaris y més lanto su Bvance

8 lo largo del sistema cromatogréfico.

Existan dos factores importantes que intervienen an ls sepsra-
cidn de los compuestos mediante cromatografis: 8l valor del
coeficienta ds distribucidn efsctiva y el nuUmero de etapas
de equilibric que tisne lugar en la columne. En realidad sl
numero ds stapss de equilibrioc es muy elavedo (hasta cientos
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de vecas) ye que le fase mdvil se eflede de forme continue por
la perte superior de la columne. El numero de etapes de equili-

brio se refiere como "numero de platos tedricos". Este término

se utilize para describir le eficacis de les columnes de desti-
lecién (Préctice num., 3 "Destilacidn Freccionade”) y también
se eplice para describir el nimero de etepas de equilibrio
en los procesos cromatogrdficos. Naturelmente, wune columne
serd mds efectiva, cuanto mayor ndmero de pletns tedricos tenge
y en un proceso cromatogrdfico désto se refleja porque la sepa-
recidn de los compuestos que forman la muestre es mds nitida,
es decir, el compuesto sale de la columna en un menor volumen_
de eluyentes, porque se distribuye en una frenjs mds estreche

de la columna (observar le grdfice).

Concentracion relativa de soluto

ml de elurente

Efecto del nUmero da platos tedricos (N) de une columna de
crometografis.
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Existen fundamentalmente tres técnicas para efectuar separacio-
nes cromstogrdficas que se conocan como: elucidn, andlisis
frontal y desplazamiento, Estas técnicas se pueden aplicar
en principio a cualquier método cromatogrdfico, aunque su com-
prensidén es més sencilla cuando se analiza la cromatografis

en columna.,

La técnica de Elucién: Es la mds empleada en los distin-

tos métodos cromatogrdéficos y representa realmente el fendmeno
bdsico de 1las separaciones, Para explicar sadecuadamente 1lo
que suceda, por ejemplo, se tiene una mezcla por separar que
contenga s6lo dos sustancias que se introducen en el extremo
superior de la columna adsorbente y que se van separando en
zonas, conforme se pasa un disolvente. Cuanto méds disolvente
pase, las zonas irdn separéndose mds, hasta que la zona que
contiene la sustancia mds mdvil sale por la parte inferior
de la columna. Después de pasar mds disolvente, saldrd la

banda debida al segundo compuesto.

1 11 15 3 SURNRN {'
X+Y
X ”
Y
LY x
Y

PR T T

Cromatografia por elucidn; en condiciones ideales.
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La técnice de andlisis frontal: consiste en le aplicecidn

continua de une mezcla de componentes, de tel manere que uno
de ellos se ve adsorbiendo fuertemente en le perte superior
de le columne, mientras que el otro prédcticemente no es retenido
por lo que fluye e lo lergo de le columna, seliendo por el
extremo opuesto, El limite de este tdcnice estd dedo por la
capacidad del adsorbente para retener a uno de los compuestos,
ya que se ird saturando paulatinamente conforme se va agregendo
mdés mezcla., Los primeros voldmenes de disclvente que selgan
contendrén sélo el msterial deseado, hasta ahi se podrd hacer
el experimento ysa que, las Ultimas cantidades de disolvente

contienan el otro compaonente de la mezcla.

) S 11 IIX v v
X+y
+Y
x X+Y
w. X X+y
o /77T
X ¢
RLARLTY
) oo

Cromatografis por andlisis frontal.

La técnica de desplazamiento: consiste en agregar un

disolvente que se adsorba mds fuertemente que los constituyentes
de la mezcla por separar, para que €éstos se vayan desplazando
a lo largo de la columna. Como uno de los constituyentes tandré

més tendencia a adsorberse que el otro, ambos se irdn desplazan-
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do con velocidedes distintes e 1lo lergo de le columne, por
lo que si le columne es lo suficientemente lerge y el disclvente
se selecciond de tel menere que sdlo adsorbe ligeremente més
que la sustencie mejor edsorbide de le mezcla, se puede logrer
une buene separacidn crometogrdfica. Si alguno de 1los daos
factores mencionedos no es dptimo, no se podré lograr le sepe-
racidn; ya que un disoclvente que se edsorba fuertemente causarsg
que casi tota le sustancie tienda e eluirse rdpidamente a travds
de la columna, en tanto que le columna demasiado corta causard
que no dé tiempo de que ocurra le separacidn. Esta tdcnica
ea la que redne las condiciones tedricas ideales para une buena
aeparacidn, aunque en le préctice resulta muy dificil esteblecer
laa condiciones experimentales adecuadas para lograrle, camo
le ceantidad de austancia por seperar en relacidén al tamafo
de la columna, asi como el poder adsorbente del disolvente
en relacidn a los compueataos de la mezcla, para tener un tiempo
éptimec de separacidn. Por ello, en la prdctica muchas veces
ae hace inicialmente crometografie por el métode de elucidn,
y ye& que el experimento ha avenzadao un porcenteje razonable,
que depende en cada ceso en particular, se cambie el disclvente
para que la técnice se transforme en la de deaplazamienta.
Por la parte del método de cromatografia de andlisis frontal
ea e)l menos uaado, ya que sSu uUsO en general estd restringido

e aeparacionea preliminares.
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Cromatografia por desplazamiento.

Crometografie de Reparto: en la cromatografia de reparto

la fese estacionaria es un liquido que se mantiene fijo por
adsorcidn sobre wuwn sélido inerte y poroso, en tanto que la
fase mévil es un gas o un liquido. En este tipo de crometogre-
fis la fese estacionaria estd permanentemente satureds con
le fase mdvil, Ls separacidn de compuestos en este tipo de
cromatogrefia se baesa en el principio de reparto y se copsigue
mediante el elevado ndmero de etepas, de reparto o distribucidn,
que tienen lugar entre los grénulos microscdpicos de una sustan-
cis inarte, insoluble e hidretade como el almidén o celulosa,
y el eluyente, que suele ser un disolvente no acucoso y general-
mente inmiscible en agua. El procesc que se verifica en cade
grénulo es similar a cada etapa de reparto que hemos visto
anteriormente. En reslided, en ceda uno de ellos no se alcanza
el estsdo de equilibrio, pero el nimero total de etapas de
reparto es tan elevado que los compuestos se seperan segun

sus diferentes coeficientes de reparto.

Cromatografia de papel: se basa en el principio del
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reparto. El papel es celulosa casi pura y sus fibras estédn
hidratadas. La muestra se deposita sobre el papel laminado
(Whatman No. 1 y 3) y se introduce en un recipients de vidrio
con forma de paralelepipedo (cdmara cromatogrdfica) que cierra
herméticamenta y en el que previamente se hs introducido la
fase mdvil, La crometografia de papel puede realizerse de
dos manefas: ascendente y descendente. En el primer caso
el eluyente se encuentrea an el fondo de la cdmara y an el segun-
do en un pequeflo recipiente situado en la parte superior de
la cdmara. El eluyente se mueve a travds de la ldmina de papel
por capilsridad arrastrando los compuestos de la muestra segtn

su solubilidsd an ambas fases.

Cromatogrsfis de adsorcidn: en ests clsse de cromstogra-

fie le fase estscionsria es sdlide, generalmente en forms de
polvo fino, que tiene la propiedsd de unir o liger moléculss
en la superficie. Cads components de una mezcla sers sdsorbido
con difsrante fuerze por la fsse sstacionsris y al pasar el
sluyente iré srrsstrando los componentes sucssivemente, depen-
diendo de su fuerze de unidn 8 le fase setscionsris y de su
solgbilidad en el eluyente,

La fese estacionaris se pusde colocsr en uns columne (cromato-
grefis en columna) o adherirse sobre ls superficie de un cristal
o una ldmins de sluminio (cromstografis en capa fina). Ests
tltima técnice es psrticularmente Util psra separar pequefss

cantidades de sustanciss. El tipo de adsorbente y de eluyente
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depende de la naturaleza de las sustancias que se deseen sepa-
rar, generslmente como eluyente se utiliza una mezcla de dos
disolventes. La muestrs en la cromstagrafis en caps fina (que
abhreviedamente se indice por TLC de "Thin layer chromatagraphy")
se deposite sobre la placa y una vez seca la muestra, la place
se introduce en un recipiente de vidrioc que cierra herméticamen-
te (cdmara cromatogrdfica), la plesca se sumerge en el eluyente
hastes una altura por debajo del punto de aplicacidn de la mues-
tre y el eluyente asciende por capileridad sarrsstrendo los
componentes de la mezcla, segin su fuerza de unidn & la fase
estacioneris y su solubilidad en el eluyente. Cuanda el eluyen-
te ha llegsdo a la parte superior de la plesce, dsta se sacsa
de la cdmare, se seca, y las manchas se hacen viasibles revelando
ls place con un reesctivo spropisdo o exponiéndols & la luz
ultravioleta, si, como suele suceder, el adsorbente contiene
una sustancia fluorescente., Las sustancias se pueden identifi-
car por comparacidn con otras patrdn que se depositan en 1la
misma pleca o por las condiciones wutilizadas y el factor Rg

que se define como:

R Oistancia recorrida por le sustancia

Distancia recorrids por el frente del eluyente

Cromatografis de intercambioc idnico: en este tipo de

cromatogrefis les moléculas se seperan basdndoss en sus dife-
rencias de comportamiento dcido-base, La fase estscionaria
es uns resins sintétice que coantiene grupos cargados fijos;

intercambiadores catidnicos e intercembisdores anidnicos. Los
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compuestos se eluyen con una fase mdévil que va modificando
el pH o la fuarza idnica. El principio de separacidn es muy

sencilla y se puede esquematizar de ls siguiente forma:

Intercambiador catidnico

R-SOS...

-+
Ne* + &Hs - R' = R-503...NH3-R' + Na*

Intercambiador anidnico

R—f:d... c1” + T00C-R' = n—i\'l...'ooc-n' +c1
(CHa)g (CHg)

Cromatografia da filtracidn en gel. Esta clase de croma-

tografia tambidén se denomina de exclusidén molecular o de tamiz
molecular y la separacidn de loa componentes se baas en el
tamafio. Es una técnica que se utiliza mucho en la separacidn
de proteinas y en la determinacidén de aus pesos moleculares,
La fase estacionaria, que consiste en grdnulos muy finos de
un meterial polimérico inerte, muy hidratado, se empaqueta
en una columna de vidrio. Los materiales que se utilizan con
mdéa frecuencia son derivados de polisecdridoa como la agarosa
y derivados de poliscrilamide y se preparan con diferente grado
de poroaidaed. En el comercio se encuentran con nombres regis-
trados como Shephadex, Sephacel y Bio-Gel seguidos de un nimero
que indice al vavario los pesos moleculeres de las particulas

en que la separacidén es mds efectiva.
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Cromatografis da sfinidad: la purificscidn o saparacidn

da una macromoléculs ds origan bioldgico por cromstografis
da sfinidad sa basa an su aspacificidad bioldgica. Esta técnica
sa usas an ls purificacidn de enzimas, antiganos, santicuarpos,
vitaminas, hormonas, racaptoras da drogas, protainas de transpor
ta, complajos polirribosomsles, multienzimdticos y sustancias

reprasoras.

Cromatografis da gases: esta tdcnica 'asté bassdes en

la distribucién da los compuestos antre un liquido y un gas;
as un método muy utilizedo para el andlisis de compuastos por
su rapidez y su alta sansibilidad. Ls fasa estscionaria "liqui-
ds” puads dapositarse, bian sobra grdnulos da un soporta sdlido
insrta, o bisn directsmanta sobre el matarisl inarte, qua cons-
tituya les columnas capilaras y qua puada sar silice fundide,
Las fasas astscionsrias mds ampliamente utilizadss son las
de polisiloxeno (gomas y acaites de silicona), el meaterial
sa empaquata en una delgada columna da vidrio o da scero (en
las columnas ‘cunvencionalas) y sa introduca en un horno qua
alcanze tamperaturas da haste 400° C, a través de la columne
se haca fluir un gas inarta como nitrdgeno o ergdén. ta sapara-
cidn de los componantas dapanda de los coeficiantas da particidn
dal compuesto qua sa quisra sanalizar, volatilizedo entre las
fasas liquides y gas. A madida qua los compuastos de uns mezcla
salen por la columna van pasando a8 un datector, el cusl sa
ancuwantra conactado a un registrador qua va registrando en

forms de picos los diferantes compuestos. El crometdgrafo
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suele llevar incluido un integrador que determina el dres de
cada pico, el cual es proporcional a la cantidad de compuesto

analizado.

El flujo del gas acarreador debe de ser escogido adecuadamente,

ya que la eficiencia de la columna depende notablemente de

eate pardmetro, ya que cuando el flujo es muy elevado los compo-
nentes se separan tan poco que salen casi juntos, y cuando
el flujo es demasiado bajo, como los componentes estdn mucho
tiempo en la columna, por el fendmeno de difusidn de handas
se van haciendo muy anchas. La determinacidn del flujo dptimo
para una separacidn cromatogrdfica determinada se logra constru-
yendo una Grdfica de Van Deemter en la que en las abscisas
se coloca el flujo del gas acarreador y en las ordenadas el

alto equivalente de un plato tedrico (AEPT),

L
RV N \

Grdfica de Van Deemter

Esta grdfica tiene un minimo, que es el flujo ideal al cual
conviene trabajar el problema concreto, sobre todo en los casos

en los que se desean hacer muchas determinaciones sucesivas.
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Por su perte, el AEPT se calcule por medio de las ecusciones

siguientes:

2
AEPT = _L N =16 [ X
N y

Donde:

N = Nomero de platos tedricos que tienen el mismo significado -
que en la destilacidn (Prdctics num, 3 "Dsstilacidén Fraccio-
nada")

L = Largo de la columna expresado en centimetros.

Y = Tiempo de retencién (distancis desde donde se produce la in-
yeccidn hasta la mitad del pico correspondiente a una sustan
cia determinada).

X = La anchure de la base del pico.

Inyécclon x = anchura de' nico

y = distancia {0 tiempo)
de tetencion

Célculo de ls eficacia de una columna en funcidn del tiempo

de retencidn y de la anchura del pico.
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Representacidn ssquemética de un cromatdgrafo de gases,

Un breve bosquejo de los dcidos carboxilicos, dado que la cromstografis --
en papel que sa realiza en la parte experimental, es separacidn

de éstos y su identificacidn.

Los dcidos carbox{licos se definen como: Compuestos orgdnicos

que contienen el grupo funcional -COOH, unido a un hidrocarburo,

Los acidos carboxilicos pueden considerarse como derivados

del dcido carbdnico (uzcoa) par sustitucidn de uno de los grupos
(-0OH) por un radical orgdnico (R-)

H-D-g~0-H sustituyendo (-0OH) por (R-) queda R-g~D—H o R-COOH
Ac. carbdnico Fdérmula generel de los
“2003 ac. carboxilicos

sdélamente en el caso del dcido metandico el grupo (-0H) del

dcido carbdnico se sustituye por un hidrdgeno, quedando:

H-8-0-H
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ACIDOS CARBOXILICOS

Nombre Férmula

Metanoico HCOOH HCO2H
Etanoico CHaCO0H CH3COpH
Propanaico CH3CHCOO0H CHaCH2C02H
Butanoico CH3(CHp)2C0TH CH3(CH9) 2C02H
Pentanoice CH3(CHp)3CO0H CH3(CH2) 3C02H

NOMBRES TRIVIALES O COMUNES DE LOS 10 PRIMERUS
ACIDGS CARBOXILICOS

) gg?ég:oa Estructura 22?3§gl Ocurrencizozbgsrivacidn del
1 HCO2H Fdrmico Hormigas (latin, formica) i
2 CHaCOoH Acética Vinagre (latin, acetum)
K] CH3CRoCOoH Propidnico Leche, mantequilla y queao (Gr.
protos = primero; y pion = grasa)
4 CH3(CH2)2CO02H  Butirico Mantequilla (latin, butyrum) :
5 CH3{CH2)3C0H  Valérico Reiz de valeriana (latin, valere, '
ser fuerte) 5
6 CH3(CH2)4C00H  Caprdico Cabra (latin cabra = caper)
7 CHg(CH2)5C00H  Endntico Gr. Aenanthe, flores de enredade-
ra
; 8 CH3(CH2) gCOOH  Caprilico Cabra
© 98 CH3(CHp) 7CO0H  Pelargdnico Su dster se encuentra en Pelargo-
! nium roseum, un geranio
5 10 CH3(CHp)gCOoH  Cdprico Cabra

Propiedades fisicas de los dcidos carboxilicos: El grupo

carhoxilo estd idealmente estructurado para formar dos puentes

de hidrdgeno entre un par de moléculas., Un par de molédculas
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de dcido carboxilico, unidas por enlace de hidrdgeno, se llama
con frecuencia ODiImero de Acido carboxilico. A causa de la
fuerza de estos enlaces de hidrdgeno, los dcidos carboxilicos
se encuentran como dimeros en proporcidn baja aldn en fase de

vapor.

4'0'-‘""” a':-_’_” y
- }tu’ eny- vV ’.\L/
O-H.-,.b

Un dimero de dcido carboxilico Enlace de‘hidrdgeno con agua

Las propiedades fisicas de los dcidos carboxilicos reflejan
la fuerte asociacidn por hidrdgeno entre las moléculas de &cido
carboxilico. Los puntos de fusidn y ebullicidn son relativa~-

mente altos.

PROPIEDADES FISICAS DE ALGUNDS ACIDDS CARBOXILICOS

Nombre Estructura p.f.0C p.e.9 C Solubilidad en egua
a 200 C
Férmico HCOpH 8 100.5 ®
Acético CH3COoH 16.6 118 ®
Propidnico CH3CHoCOOH -22 141 ®
Butirico CH3(CH2) 2COOH -~ 6 164 ®
Valérico CH3(CHp)3C00H  -34 167 3.7 9/100 mL
Caprdico CH3(CH2)4CO00H - 3 205 1.0 g/100 mL
Ciclohexanocarbo-
xilico CgH11CO0H 31 233 0.2 g/100 mL
Benzdico CgHsCODH 122 250 D.3 g/100 mL
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Una propiedad notable (no sdlo fisica, sino fisioldgica) de
los dcidos carboxilicos de bajo peso molecular es su olor.
Los dcidos fdrmico y acético tienan olores picantes. El dcido
propidnico tiene un olor picante que recuerda el olor de las
grasas rancias. El olor rancio de la mantequilla se debe en
parte al dcido butirico. El dcido caprdico huele a cabra (el
sudof de la cabra contiene dcido capréico). El dcido valérico
(del latin valere, "ser fuerte") no es un dcido fuerte, pero
tiene un olor fuerte, intermedio entre el de la mantequilla
rancia y el sudor de cabra. (Muy interesante es el hecho de
que el dcido valdrico es el atrayente sexual del gusano de
la remolachs azucarera). Los perros pueden diferencisr los
olores de los seras humanos por las diferentes proporciones
de &cidos carboxilicos que contiene el suvdor humano. Los dcidos
carboxilicos de 10 y més dtomos de carbono disminuyen suv olor,

probablemente por suv felta de volatilidad.

Los dcidos carboxilicos también llamados dcidos orgdnicos se
distribuyen empliamente en la mayor perte de los alimentos
que ingerimos. Puaden provenir de los vegetales en que estdn
contenidos originslmente o de una adicién durante el proceso
de elaboracidn para suv conservacidn, en algunos casos se ha
considersdo una adulteracién, pero en cuvalquiera de los fines
que se pretends (conservacidn o adulteracidén), sus beneficios

son muy discutibles.
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ACTIVIDAD EXPERIMENTAL NuM, E QUIMICA ORGANICA
ALCALOIDES

1.0 OBJETIVO DE LA PRACTICA

Obtener un alcaloide (cafeina) por la técnicea de la subli-

macidn y emplear técnicas quimicas para su identificecidn,
2.0 ANTECEOENTES DE CONOCIMIENTO

Alcaloides

Son sumamente dificiles de definir porque no son un grupo
de compuestos homogéneos, gea desde el punto de vista quimico
bioquimico o fisioldgico. Por lo tanto, tode definicidén general
debe formularse con reservas, excepto cuando se sefisla el hecho

de que todos son compuestos nitrogenados.

Se trate de productos vegetales, aunque algunos se encuentran

an los animeles, y prdcticamente todos se han podido sintetizar.

La mayoria posee propiedades bdsicss por la presencis del nitrd-
geno de un amino, y muchos, especislmente los usados en madicina
y en farmacia, tienen une evidente actividad fisiolégica. No
obstante las dificultades que encierra una definicidén preciss,
el término elcsloide se aplice a: compuestos nitrogenados

bdsicos de origen vegetel que son fisioldgicamente activos.
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Los alcaloides al parecer, tienen une distribucidn restringida -
en el reino vegetal, Dicha observacidn se funda en investiga-
cianes incompletas afectuadas sobre plantas haste el presente;
adn falta una investigacidn exhaustive pare tener una idea

definide de su distribucidn en el reino vegetal.

Entre los asngiospermas se destacan algunas familias que incluyen
especies productoras de slcaloides: leguminosas, papavardceas,
ranunculéceas, rubidceas, solandceas y berberiddceas. Las labia-
das y rosdceas estan libres de ellos; las gimnaspermas solamente
en reros casos los caontienen (texdcees). Aunque se ha dicho
que las monocotileddness no suelen producir alcaloides, investi-
geciones indican que las ameriliddceas y lilidcess san 2 de
las femilias mds importantes de una lista de 11, en lo que

respecta 8 produccidn de alcaloides.

Los alcaloides pueden presentarse en distintas partes del vege-
tsl; en el fruto (pimients negra, cicuta), en semillas (nuez
vémica, srecs), en hojas (hoje de belladona, belelo), en las
tsllos subterrdneos (senguinsrias, corydalis), en las reaices
(acdnito, raiz de bellsdona), en los rizomas (hidrastis, ipeca-
cusna) y en les cortezas (quina, granado). Tembién se hallan

presentes en las hongos (cornezuelo, amanits citrina).

Las regles quimicas establecidas en diversos acuerdos, determi-

nan que el nombre de tados los alcaloides debsn terminar en

INA.
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Quimica de los Alcaloides

Los alcaloides contienen generalmente un dtomo de nitrdge-
no, aunque algunos de ellos, como la ergotamina, pueden tener

hasta 5.

El nitrégenoc puede formar parte de una amina primaria (RNHj), de
uyna amina secundaria (R2NH) o de una amina terciaria (R3gN). To-
dos estos compuestos son bdsicos, pero el grodo de basicidad
varia mucho segln la estructura de la molécula, y segin la

presencia y ubicacidn de otros grupos funcionales.

Los compuestos de amonio cuaternario [(R4N+) Xﬂ , como el
clorhidrato de tubocuranina o el clorhidrato de muscarina,
técnicamente no son alcaloides porque sus propiedades quimicas
son diferentes, sin embargo por conveniencia suelsan agruparse
junto con los aslceloides y se estudian con ellos. De la misma
manera ge consideran alcaloides otros compuestos nitrogenados
fisioldgicamente activos, como las bases purices (constituyentes

de la estructurs del AON y ARN).

(o)
N
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A pesar de las dificultedes para definir con precisidén las
caracteristicas de los alcaloides, d&stos muestran un ndmero

sorprendente da propiedsdes fisicas y quimicas qua les son
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comunes. La mayor parta de los alcaloides son insolublas o
poco solublea en agua, pero reaccionan con los dcidas para
formar aales generalmente muy solubles en agua. Los alcaloides
libres suelen ser aolublas en dter, ciorofotmo y otros salventes
relativamente no polares, pero sus salas alcaloidicas no son
aclubles en ellos. La mayoris de los alcaloides son sdélidos -
cristelinos, aunque existen algunos amorfos y otros (coniina,
nicotina, esparteina) que carecen de oxigeno en sus moléculas
y son liquidas. Les sales de los elcaloides son cristalinas,

y su morfologia suele permitir une identificacidn microscdpice.

Los alceloides, como otras aminas, forman sales dobles con
los compuestos de mercurio, oro, platino y otros metales pesa-
dos. Estas sales dobles normslmente se obtienen como precipita-
dos, y muchas son caracteristicas desde el punto de viste micro-
cristalogrdfico. Entre los reactivos comunas de los alcaloides
figuran el de Wagner (I en KI), el de Msyer (yoduro mercurico

potésico) y sl de Dragendorff (yoduro de Bi y K).

Accidn Farmscoldgica

La accién farmscoldgica de los s8lcaloides es sumamente
varisda: slgunos (morfina, codeina) son analgésicos y nasrcéti-
cos, mientrss que otros (estricnina, brucina) son estimulantes
centralas. Otros (atropina, homatropins) son midridticos.
Algunos (fisostigmine, pilocerpina) son midticos, otros (efedri-
na) provocan uns elevacidn de la presidn sanguinea, mientras

que otros (reserpina), la disminuyen en los casos de hiperten-
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gidn excesiva, Por lo tanto, los alcaloides son capeces de

ejercer una actividad fisioldgica muy variada.

Cafeina

Se deriva de una base purinica: La 1, 3, 7, trimetilxenti-
na y posee 8accidn psicoanaléptica (reconatituyente) intensa,.
Le cafeina, se encuentra en una serie de plentes que desde
hace mucho tiempo son vutilizedas como estimulentas: cofes
erébiga, thea sinensis, cola-vera, ilex peragueyensis (mate).
Ademdés, actualmente le cefeins es sintetizede en forma indus-
trial. Se emplea también pare la elaboracidn de bebides refres-

cantes.

La cafeine s8ctuya principalmente sobre 1la corteza cerebrel.
En la experimentescidn animel, mediante dosis letales o subleta-
les de cafeina, se pusden demostrar las convulsiones caracteris-
ticas de los analépticos asi como la eccidn de la cafeins e
dosis terapédutices (0.5 a 0.2 g por vie oral) sobre le corteza
carebral que depende de le "situvacidn an que se halle el indivi-
duo": el censancio desaperece, aumentando la percepcidén psiqui-
ce, le atancidn y capacidad de razonemiento, Si por el contrario
el individuo se encuentra an plena activided mental, apenses
se puede observar un eumento de rendimiento mentel o corporel
tres 1la edministracidn de cafeine. Las dosis mancionadas,
qua se hallan comprendidas en 1 6 2 tazes de café o de té,
impiden tembién conciliar el svefio. Dosis més elevedas de

cafeina den luger a fuga de ideas, inquistud y temblor, Tras
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los efectos excitantes de las dosis normalas da cafeina aparace
una fase depresiva de cardcter compensador. No se ha podido
demostrar la aparicidn de trastornos orgdnicos por la adminis-
tracidn crdnica da cafaina (ingestidn de café o té); dJUnicamente
en caso de ingestidn exagerada o de hipersensibilidad aparecan;
nerviosidad, insomnio y sintomas semejantes. Si se suspende
repentinamente su sadministracidn, no se observan sintomas da

abstinencia.

La cafeina a dosis elevadas, excita los centros vasculares
y respiratorios. A pesar de ello la presidén arterial no aumenta,

por ceausa de su accidn periférica.

Reaccionas quimicas de la cafeina

La cafeina es oxidada por el dcido nitrico, formando un
compuesto amerill:, cuya sal de amonic tiene un color rojo
violdceo (reaccidn de la murexida). La disolucidén en hexano
caliente de cafeina y dcido salicilico (mol a mol) forman al
afiadirla éter de petréleo, un precipitado de salicilato de

cafeina.
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ACTIVIDAD EXPERIMENTAL NUM. S QUIMICA QRGANICA

MACROMOLECULAS

1.0 O0BJETIVO DE LA PRACTICA

Obtencidn de polimeros por condensacidn Nylon 6-10 y -

Bakelita.

2.0 ANTECEDENTES DE CONQCIMIENTO

El tdrmino MACROMOLECULA, o polimero, se aplica a las sus-
tancias de peso molecular elevado que estdn compuestas por
un grean ndmero (normalmente y como minimo, 100) de unidades
de peso molecular pequefio, enlazadas mediante enlaces covelen-
tes, Si las unidades de bajo peso molecular que forman las
macromolécules estdn unidas por sus extremos dando una cadena
large sin que sa formen enlaces covalentes entre las cadenas,

las macromolécules se denominan polimeros lineasles, Tales

polimeros, salvo que su peso molecular sea extraordinariamante
alto (1 00D 000), suelen ser solubles y al calentarlos se ablan-
dan o se funden, por lo cusl pueden sacarse en forma de fibras
o moldearse como se desee, Se dice de estos polimeros que
son “"termopldsticos". Por el contrario, los polimeros cuyas
cadenas estdn entrelazadas en numerosos puntos forman moldculas
tridimensionales y grendes; no tienen punto de fusidn y son

insolubles. Estos polimeros se denominan polimeros entrecruza-
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dos debidndose el entrecruzamiento a los enlaces que unen las
cadenas. Ciertos polimeros lineales, conacidos como "termoes-
tablas", contienen algunos grupos qua, al calentarlos, reaccio-

nan convirtiéndolos an polimeros entrecruzados.

El proceso por el que las moléculas pequefias experimentan una
combinacidn miltiple pare formar macromoléculas se llama POLIME-
RIZACION. Las moléculas de pequefo tamafic a partir de las
cuales se puede formar vune macro-molécuvla o polimero se denomi-

nen mondmeros. Tanemos doe clases de polimerizacidn:

1) Polimerizacidn por condensacidn,

2. Polimerizacidn por adicidn.

Le adicidn de un redical, un catidn o un anidén a una moléculs
olefinica origina, evidentemente, otro radical, catidn o anidn,
que, 8 su vez, se adicions a otra moléculs etilénica como se
indica en las ecuaciones dadas mas edelsnte, &1 proceso conti-
nia més adelante de ests forma hasts que el crecimiento de
la cadena termina por intereccidén con alguna sustancia que

le haga perder sv cardcter iénico o de radical.

Podria esperarse que los compuestos insaturados se polimericen
espontdneamente si se mantienen en un compertimiento caliente
durante cierto tiempo, y asi ocurre con muchos, perc el udnico
mondmero para el que este procedimiento produce una polimeriza-
cidn satisfactorie es el estireno. En los damés casos hay

que afadir un iniciador que produzca rediceles "in situ". Las
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sustanciss Utiles, es decir, las que producen unae concentracidn
: de radiceles libres significstiva el cslentarlaes, son:
A4
Perdéxido de benzoilo
Perdxido de terbutileo (y otros perdxidos orgdnicos)
o, o' - Bz0 - bis - isobutironitrilo:

N

C - C(CH3)p ~ N =N -~ C(CH3)2 - C & N

Estas sustanciss proporcionan, por disociecidn a temperaturas
entre 50 - 1502 C, une concentracidn de radiceles suficiente pe-

ra inicier la reaccidn. El radical benzoeto origine un radical

fenilo por pérdide de didxido de cerbono (C0O2). Cuslquiera de_

ellos, designado por Z en les fdérmulas de mds adelante, pueds

actuar como iniciador.

0 o 0

CgHg~0-0:0-C-CgHg ———w 20gH5-C-0-
0

Ce Mg - C - 0oy Cg HG + COp
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Polimerizecidn por condensacidn. Cuando en la reaccidn de
formacidn de un polimero se elimine una molécula pequefa,

como el agua.

Polimerizacidn por adicidn. Cuando se adicionan recipro-
cemente molécules ciclicas o insaturades sin eliminar

ninguna porcidén del mondmero.

Les reecciones capaces de former macromolécules por adi-
cidn o por condensacidn tienen que ser funcionalmente
capaces de continuvar indefinidamente. Siempre gque reac-
cionen dos molécules del mondmero, el producto ha de
contener un grupo funcional cepez de reaccionar con otra
moldcule del mondmero. En le polimerizacidn por conden-
sacidn cada unidad de mondémero tiane que poseer por 1lo
menca doa grupos funcionselas. En ls polimerizacidn por
adicidn el mondmeroc 8dlo necesite tener un grupo funcio-
nal; la presencis de dos o mds grupos funcionales conduce

a la formecidn de un polimeroc entrecruzado.

Polimeros por condensacidn

Las poliamides y Nylon son ejemplos tipicos de polimeros
de condensacién formedos por la reaccidn de un didcido
con une diamins. El Nylon 66 (polihexemetilenadipamida)
eae forma al calentar una mezcle equimoleculer de dcido
edipico y hexametilendiamine a una temperatura de 2159 C -
durante veries hores, posteriormente a 2709, y después a
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vacio durante una hora,

Ac. Adipico Hexametilendiamida

0 0
it H
AHO - C(CHp)4-C-OH + nHp N-(CHp)g - NMHp oo ..,

Nylon 66
0 0
. 1] 1"
i [-C-(CH2)4 -C-NH-(CH2) g -NHJ,,+ 2nH20

En el lasboratorio escolar es mds conveniente obtener
Nylon mediante una reaccidn de polimerizacidn reslizeds
en una interfase, La reaccidn transcurre entre un cloruro
de un didcido disvelto en un disolvente orgdnico inmisci-
ble con el agua y una solucidn acuose de la diamina,
La reaccidn tiene lugar aparentemente en 1la interfase

de las dos soluciones.

0 0
1 [
nC1-C(CH2)g-C-Cl + nHaN-(CHg)g-NH2

Cloruro de sebscilo = Hexametilendiamina

o ha

0 0
]
['-e-(cﬂg)e-&-NH-(CHQ)G-NH-;n

Nylon 6-10

Polimeros por sdicidn
La experiencia de polimerizacidn del estireno ilustra la -
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polimerizacidn por adicidén de 1los mondmeros etilénicos

de férmula general: Az 83 en que R puede ser H
Ri-C = C - Ry

o cuslquier otro grupo.

Dentro de este grupo se encuentran las polimerizaciones
del etileno, del cloruro de vinilo (CHp = CHCl), de los
ésteres vinilicos (CHp = CH-0-CO-R) y del estireno
{CgHsCH=CH2), asi comoc de los dienos conjugados que inclu-
yen el 1,3 butadiena {CHp=CH-CH=CHp) y los ésteres acrili-
cos: CHg 8

{CHp = C - C -~ 0 - R)

Ld iniciacidn de la raaccidn de adicidn en los compuestos

de esta tipo puede efactuarse por:

1. Redicales libres
2. Cationes
3. Aniones

4., Iniciadores de coordinacidn (Ejem. compuestos orgénicos
de titanio, sluminio y/o litio).

La polimerizacién de un compuesto olefinico sencillo,
como el estireno, es en esencis un proceso en tres etapas:
inicieacidn, propagacidn y terminscién del cracimiento

de la cadena.

H H H H

' ! ] 1
Z‘+('J-Cm_ -.’z-(':-g;'

H CgHsg H CgHs
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Propagacidn

SR RIREE

|

Z-C-¢C" + nF 20y @ ? - ? c - ?'
| ] / |

H CgHsg H CgHs H  CgHsg nH  CgHsg

Terminacidn. El1 crecimiento dsl polimero puede finalizar
por combinacidn de dos radicales, por eliminecidn de
un dtomo de hidrdgeno del peniltimo eslabdn de la cadena,
que produce un alqueno de elevado peso moleculsar o por
combinacidén del radical grande en crecimiento con wuno

de los radicales iniciadores.

Los polimaros en los Seres Vivos

Las macromoléculas o polimeros estdn ampliamente distri-

buidas en los seres vivos.

CeH1206 C12H22011 (C12H22011)n
Mondmero Dimero Polimero
Glucosa Sacarosa Almiddn

Polimeros de nucledtidos: ADN y ARN

Polimeros de aminodcidos: Proteinas

HH O HHO HHO HHDO
Py 11 N ]
H-N-(l:-C-OH + H-N-'C-C—OH NI, S H-N-(l:-C - N-lc-c-OH + H0
R R' R R'

Enlace peptidico
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ACTIVIDAD EXPERIMENTAL NUM. 10 QUIMICA ORGANICA

CARACTERIZACION DE COMPUESTOS ORGANICOS POR_METODOS QUIMICOS

1.0 0BJETIVO DE LA PRACTICA

1. Diferenciar e identificar grupos funcionales en una

sustancia problema asigneda por el profesor.

2. Determinar el material, equipo y sustancias que re-
querird pere le identificacidén de la sustancia proble
ma.

2.0 ANTECEDENTES DE CONOCIMIENTO

Grupos funcionales

Los grupos funcionales comuneés se pueden agrupar en trece

clases:
Aminas Eteres
Acidos Carboxilicos Alquenos
Fenoles Alcanos
Esteres Hidrocarburos arométicos
Aldehidos Haluros de alquilo
Cetonas Haluros de arilo
Alcoholes

Por les reacciones de clasificecidén y confirmacidn que

@ cantinuacidn se detesllan, serdn suficientes para diferenciar
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e identificar los grupos funcionalas comunes.

Resumen de clasificacidn

Propiedades fisicas generales:

1.

Propiedades evidentes: coalor, olor, estado fisico.
Punto de fusidén (sdlidos) o punto de sbullicidén (li-
quidos).

Salubilidad en agua; acidez o basic;dad.

Elementos presentes (N, Cl, Br, I) ademds C, H y O,

Secuencia de clesificacidn,

Solubilidad en dcido mineral diluido; reprecipitacidn

por dlcali; clasificecidn de base orgdnica.

Solubilidad en hidrdéxido de sodio diluido; reprecipi-
tacidn por 4dcido; clasificacidén de sustancia dcida

(dcida, fenol).

Hidrdlisis por dlcali cdustico caliente; clasifica-

cién de éster.

Precipitacién con reactivo 2,4-dinitrofenilhidracina;

clasificacidn de aldehido o cetona.
Reaccidn con sodio metdlico; clasificacidn de alcohal.

Reaccidn con 4dcido sulfirico concentrado y fria;
reprecipitacidn al diluir can agua; diferenciacién
entre alcohol o alqueno, éter e hidrocarburo o hidro-
cerburo halogenedo.
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7.

Combustidn; diferenciacidn entre sustancia alifdtica

y aromdtica,

Confirmacidén de Grupos Funcionales

Reacciones de confirmacidn,

AMINAS

a)

b)

Reaccidén con 4dcido nitroso; diferenciacidn entra
amina alifdtica y aromdtica y entre emina primaris,

secundaria y terciaria.

Aeaccidn de Hinsberg; diferenciacidn entre emina

primaria, secundarie y tercisaria.

ACIDOS CARBOXILICOS Y FENOLES

a)

b)

c)

d)

Liberacidn de didxido de carbono & partir de bicar-
bonato de sodio; diferenciacidn de dcidos cerboxfli-

cos de la mayor parte de los fenoles.

Solubilidad en disolucidn de carbonato de sodio;
diferenciacidén de dcidos carboxilicos de le mayorie

de los fenoles.

Color con clorurec fdérrico acuoso; la mayoria de los

fenoles.

Color con clorurc férrico/piridina en cloroformo.

Casi todos los fenoles.
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3. ESTERES

a) Reaccidn coloreada hidroxamato ~ cloruro férrico.

4, ALDEHIDOS Y CETONAS
8) Reaccidn de Tollens, aldehidos.

b) Reaccidn yodofdrmica; metil cetonas.

5. ALCDHOLES

a) Reaccidn con cloruro de acetilo,

6. ALQUENGS
a) Decoloracidén de bremo en tetracloruro de carbano.

b) Reaccidn de Baeyer.

7. ESTERES

a) Reaccidn coloreads Ferrox.

8. COMPUESTOS HALOGENADOS

8) Movilidad de haldgana,

Reacciones de Clasificacidn y de Confirmacidn

Las diferentes finalidades y aplicaciones de las reaccio-

nes de CLASIFICACION Y CONFIRMACION deben apreciarse muy clara-
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mente.

Las REACCIONES DE CLASIFICACION formen una SECUENCIA de

experimentos ideados para determinar la ausencia y sugerir la

presencia de grupos funcionales particulares. Deben efectvarse
en el orden especificado debido a que los grupos funcionales
ansayados primero en la secuencis pueden, si estdn presentes,
der resvltedos falsos en reecciones posteriores. Por sjemplo,
muchas aminas dan precipitados rojos con el reactivo dinitro-
fenilhidracina (reactivo pera el ensayo de aldehidos y cetonas);
simplemente, neutralizan el écido del reactivo y asi dan lugar
8 que se separe de la disolucidn ls base libre 2,4-dinitrofe-
nilhidracina. for esto debe demostrarse que no hey amines antes
de que puedan ensayarse asi aldehidos y cetonas. Similarmente,
muchos dcidos interfieren con las reacciones pares désteres, al-
dahidos, cetonas, alcoholes, etc. Los dsteres interfieren con
las reacciones aldehido-cetona y asi otros. En el tresbajo ele-
mental, normalmente sd6lo estard presente un grupo funcional,
de meners que una caracterizacidn puvede detenerse con la primara

indicacidn positiva,.

Las REACCIONES DE CONFIRMACION estdn disedledas para con-

firmar o negar la presencia de un grupo funcionel sugerids por
la secuencia de reacciones de clasificacidn, Aunque algunas
reacciones de confirmecién son totalmente especifices, la mayo-
ria dardn resultado positivo no solemente con el grupo buscado

sino tembién con otros varios.
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En ninguin ceso, se usard una raaccidn de confirmacidn

como un atajo pare la clasificecidn de un grupo funcional,

Usualmente no tiene duds una reaccidn da _confirmacidn
negativa; esto indice, en efecto, que estd ausente al grupo
sugerido por le reaccidn de clasificacidn, Por otra parte,
una reaccidn de confirmecidn positiva, confirma solemente que

puade estar presente el grupo sospechado.
Le probebilidad se conviarte virtualmente en cartezaes si:

1) Coincidan varias reacciones da confirmecidn con 1le pra-
sancie de la funcidn indiceda por la secuencia de clesifi-

cacidn.

2) Son negativas las reacciones de clasificacidn para todas
les funciones que pueden interferir con las reacciones

de confirmecidn.

3) Son negatives las reacciones de confirmacidén para todes

las funciones que puaden interferir.

Obviemente, se puede gestar considarable tiampo en reac-
ciones cualitativaes pare llegar la probebilidad 1o més cerce
posible de la certeza, sin embergo pronto se alcanze un gradeo

de seguridad convaniente.

Le saguridad de les rasacciones

Le carecterizacidn de grupos funcicnalas an le experimen-
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tacidn estd basada en la premise de que en un grupo funcional
dado, exhibird su comportamiento tipico independientemente del
esqueleto orgdnico al cusl estd unido. Ests premisa simplemente
no es vdlida. Aunque une gran proporcidén de compuestos orgdni-
cos sencillos se comporta tipica y predeciblemente, se puede
decir caon seguridad que es imposible una reaccidn absoluta de
grupo funciaonal; esto es, (sea cual fuere la reaccidén o el gru-
po), hay sustencias que contienen el grupo y dan reacciones
negativas y sustancias que no contianen al grupo que darian
resultados aparantemante positivos. Las sustancias dadas como
problamas son escogidas muy cuidadosamente para gque se comporten
"normalmente” pero incluso algunas da d&stas puedan presenter
comportamianto andmalo, vsualmante por razones muy claras, por
ejemplo; la amina sancills p- toluidina, no se disualva fdcil-
mente en dcido sulfurico diluido y frio, y no es porque no
reaccione, sino porqua el sulfato es insoluble en agua. Le base
se disvalve fdcilmente en dcido clorhidrico diluido (2-5%) pero
no an dcido concentrado e causa de gue una alta concentracidn
del idn clorurc rebeja la solubilidad de la sal)l (afecto del
ién comin). Similarmente, un nimero bastante grende da dcidos
arométicps. no sa disolvard en hidrdxido de sodio diluido porque
sus sales da sodio son sdlo ligeramente solubles, y muchos més
no se disuelven an dlcali concentrado. La solucidn de estas
anomalias particulares es totalents sencilla; usar base o #dcido

dilvido y ensaysr la solubilidad en varios &4cidos diferentes

(HC1, HpSD4, HNOg, CH3COOH, H3PD4) y bases o élcalis (NaOH, KOM,
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Ba(OH)o, Ca(OH)2, NH40H). Otras eparentes anomalias son total--
mente resueltas de manera fécil y ldégica. Como regls general;

usar mds de un resctivo o innecesariamente un reactivo mds con-

centrado no mejorard una reaccién y usualmente la empeorard.

La capacidad para reconocer y desenvolverse con situaciones
andémalas es una gran parte del "arte de la Quimica Orgdnica

Experimental”.

Pureza de las sustancias

Las sustancias suministradas como problemas son ordinarie-
mente muestress comercisles. La mayorie de dstas son rezonsble-
mente puras, pero muchas contienen cantidades importantes de
impurezas, Esto puede presentar una trampa pera el estudiante
irreflexivo o poco cuidedoso. Por ejemplo, el benzaldehido
comercial contiene casi siempre un poco de dcido benzdico y
por lo tanto libere didxido de carbono gaseoso de la disclucidn
de bicarbonato de sodio, Sin embargo, no se disyelve complete-
mente en dlceli diluido frio, aunque se disolverd en 4dlcali
cdustico concentrado en caliente ya que con é1 es convertido
en dcido benzoico y alcohol bencilico (raaccién de Cannizaro).
En este ejemplo se encuentren dos excelentes lecciones précti-
cas; el éstudiante que toma el atajo y se confia en una reacciodn
de confirmacidn (CO2 a psrtir de bicarbonateo) pero ignora 1la
reeccidn de clasificacidn (disolucidn complete en dlcali dilui-
do) se equivocerd, como tembidn lo hard el estudiante que use
reactivos o condiciones de reaccidn innecesariamente poderosos

(dlcali concentredo caliente).
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Considaraciones Genaralas

No puada sobraestimarsa la importancia crucial de una iden-
tificacidn sagura da los grupos funcionalas, Los minutos esca-
timados an uns clasificacidn poco ctuidadosa pueden transformar
sa an horas malgastadas en reacciones de confirmacidn de un

grupoe funcional que nunca astuvo prasante.

Cada reaccidén nacasits muy poco tiampo si se astd adacuada-

manta preparado y aquipado, y se maptiana bian organizada al

éraa de trabajo. No es una mala idsa raaslizar cada raaccign
daos veces. Esto es aln més importanta cuvando sa obtiane una
indicecidn positiva (es dacir, una indicacidn da la presancia
de un grupo funcional) o cuando dependen dal resultado una gran

inversidn del tiampo y de matarial.

Al lado da cada raaccidén deba realizersa siampra un ensayo
en blanco, asto es, una raaccidn realizada bajo iddnticas condi-
ciones usando todos los reaccionantas con excapcidén de uno;
el problama, da manera que puada compararse &l comportamienta
da la muastra con aste punto des referancia. A su vaz, aspecial-
menta con raaccionas da importancia critica, vala le pena reali-
2ar la raaccidn sobra una muastra de una sustancia conocida
qua contiana al grupo funcional particular qua deba identificar
le raeccidn. Por ajemplo, si sa estd ansayando la acidaz por
observacidn da la raaccidn da una sustancia con solucidén da

bicarbonato de sodio, datarminar simultdneamanta sobra porcionas
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separadas de solucidn da bicarbonato el efecto de une sustancia
neutra (azicar o etanol) y de un édcido conocido (benzoico o
acético). Las sustancias de referencia deben ser tan similares
sl problema como ses posible, De esta manera un sdélido que
se sospeche es dcido puede ser comparado con aziycar y dcido

benzdico; un liquido con etanol y dcido acético.
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CAPITULO XXX

MATERIALES Y TECNICAS



ACTIVIDAD EXPERIMENTAL NUM. 1 QUIMICA DRGANICA

CONOCIMIENTO Y MANEJO DEL MATERIAL DE LABORATORIO

3.0 MATERIAL Y/0 tGUIPQ

Regla métrica (el alumno la debe traer)
Balanza Granateria .
Probeta de 10 ml

Tres vasos de precipitado de 100 mL

Hoja de afeitsr (el alumno la debe traer)
Papel filtro

Sacacorchos de 6 a8 10 mm de didmetro
Etiquetas

Aguja de diseccidn

Papel aluminio o encerado

4.0 SUSTANCIAS

Una papa grande (el alumno la debe traer)
50 mlL de solucidn de azucer al 10%
50 mL de solucidn de azdcar al 20%

50 mlL de aguas destilada

Taladra corchos
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5.

0

SECUENCIA DE OPERACIONES

MEDICIONES

Cortar con el horadador o sacacorchos tres piezas

cilindricas de papa.

Pertir con ls hoja de afeitar, segmentos de 30 e 40 mm
de largo, los tres segmentos deben de ser del mismo
temafio, uno es la muestrs X, el segundo la muestra

Y, y el tercero la muestra Z.

Medir los tres segmentos; su longitud y didmatro en

milimetros lo mas exacto posible. (Anotar)

Pesar cada uno de los segmentos de papa con une aproxi-
macidn de centésimos de gramo. Anotar los resul-

tados en el cuedro.

Medir el volumen de los tres segmentos (X, Y, 2Z),
de le siguiente manera: vertar en la probeta de 10 mL
sproximadamente 5 mL de agua, sostenar con una 8guje
de diseccidn le muestra X, e introducir completamente
dentro del sgua, saque ls aguje de diseccidn y leer
la diferencie entre los dos volimenes de agua que
es el volumen de le muestra en mL. Repetir le misme

operacidn para le muestra Y y la Z.

Colocar ceda muestra en un anvese aperte y marcerlos

con X, Y, Z, como corresponde 8 cada segmento de papa.
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Poner agua destilada en la muestra X, hasta cubrir

el aegmanto, en el envase Y cubrir el segmento con

solucidn de azucar al 10% y el segmento Z cubrirlo

con solucidn de sazucer 8l 20%. Teape el recipiente

con papel aluminio o encerado y guardar al dia siguien-

ta.
7. Sacar al dia siguiente cada segmanto de papa y repetir
los pasos de medicidn, de longitud, volumen didmetro
y peso, anotar los resultados en el cuadro.
MUESTRA X MUESTRA Y MUESTRA 2
(100% de agua) (90% de agua) (80X de agua)
ler] 20.| Dife-{1er.| 20, Dife- | ler.| 20.| Dife-
MEDICIONES Dia| Dia| recia|Dia D:[q rencia | Dia | Dia] rencia
(+d-) (+8-) (+6~)
Langitud
(mm)
Oidmetro
(mm)
Volumen
(mL)
Peso
Q)
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6.

0

GUIA DE OBSERVACIONES

(Resuelva an hoje aparte)

10.

11,

12,

Oescribe; cudles son les caracteristices y propiedades

del vidrio.
¢Qué es el vidrio? Expliquelo con sus propiass palabhras.

¢Cudl es el prablema de los vidrios ricos en sadio

y potasio?

(Qué tipo de vidrio es el que resiste las mds altas

temperaturas? ¢(Porqué?

¢Cudles son las cardcteristicas del cristsl cortado?
¢Qué tipo de vidrio es el Pyrex?

¢A qué vidrio se le llama Sodalima?

¢Parquéd las salucionas alcalinas atacan al vidria?

(Porqué los cembios an la tensidn superficisl impiden
que las paredes del material de vidrio se mojen unifor-

memente?

Explique brevemente, cdmo se hace le limpieza dal mate-

rial de vidrio.
Explique brevemante qué es calibrar y eforar,

Qué sa entiende por: calibracidén para "“contaner® y
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7.0

13.

14.

15.

16.

17.

is8.

19,

20.

21.

calibracidn pera "entregar”.

Describa con sus propiass palabras la "técnica de lectu-

re" en un instrumento de medicidn,

¢Cémo se forms el menisco en une pipeta con agua Yy

en une pipeta con aceite?

¢Cémo efecta le presidn s la medicidn de volimenes?

¢y le temperature?

Explique con sus propies palabras cdmo usar la pipeta.
¢Cémo se usan correctamente las buretas?

Represente en un grdfico los cambios en peso de las

tres muestras de papa.

Las diferentes concentraciones en las soluciones sfadi-

das a las muestras de papa jafectan las mediciones?
De le raspuesta anterior ¢porqué?

¢En qué medicidn de la pape nota mes cembio? Explique

el por que del cambio.

CONCLUSIDNES

8)

b)

¢Se cumplen los objetivos planteedos? Justifique su

respuesta.

Escriba su conclusidn acerce del cuadro de mediciones

de la papa.
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8.0 NUEVOS CONCEPTOS

Anote los nuevas canceptos que aprendid en esta prdctica,

Nombre del Alumno Firma del Profesor

Calificacidn Observaciones del Profesor
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ACTIVIDAD EXPERIMENTAL NUM, 2

3.0

4.0

DESTILACION SIMPLE

MATERIAL Y/0 EQUIPOD

Equipo Quickfit

Piedras de ebullicidn

Dos soportes universales

Dos pinzas universales

Una resistencia eléctrica

Un bsfic Maria

Un termémetro de -10 & 120° C
Dos vesos de precipitados de 150 mL
Un anilloc de hierro

Una tela de esbhesto

Un matrez Erlenmeyer de 150 mL
Un mortero y pistilo

Pepel filtro

Un embudo de filtracidn

Un fresco con tepdn de rosce

SUSTANCIAS

Trementine cruda 50 g
Ague destilede
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5.0 SECUENCIA DE OPERACIONES

1. Montar el apsrato como se indica en el dibujo

Todo el aparato debe sujetarse firmemente a dos soportes median-
te pinzas, las cuales deben ir recubiertss de goma para protec-
cidn del apsrato puestc que los choques mecdnicos o incluso
técnicos, pueden romper el vidrio. Si se van a destilar liqui-
dos inflamsbles debe calentarse el matraz mediante el empleo

de un bafio de agua caliente (baflo Maria).

El bulbo del termdmetro debe quedar justo por debasjo de la rama
lateral, de manera que esté completamente bafiado por la corrien-
te de vapor, pera que la lectura que tomemos sea la del vapor

exclusivamente.
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Casi todos los liquidos tienden e sobrecalentarse (calentarse
por encima de la temperatura de ebullicidn) y asi el estado
estable de equilibrio entre el liquido y al vapor se interrumpe
periddicamente porque se emiten vapores repentina y bruscamente
vomitédndose con perte del liquido. Cuando esto ocurre también
los vapores salen sobrecalentados y el punto de ebullicidén ob-
servado puede ser demasiado alto e inaxecto, para evitar esto
basta afadir 2 6 3 "piedras da abullicidén". Estass piledras de
ebullicién bien pueden ser trozos de un plato poroso, perlss
de vidrio, piedras de ebullicién comarcisl, porcelana dura u
otras adecuadas pera asts finalidad (como pedazos de roca volcéd-
nica que hay an los alrededores de la zona escolar de la Ciudad
Universitaria). Los poros da todas astas piedras de ebullicién
proporcionan sitios donde se pueden formar muchas burbujas que
inducen asi la ebullicién uniforme. Si le temperatura desciende
por debajo del punto de ebullicidn en cualquier instante, el
liquido llena los poros del cuerpo que regulabe la ebullicidn
y plierde toda eficacia. Debe dejarse enfriar el liquido a une
temperatura inferior a la de ebullicidn antes de afadir una
piedrs nueva; si se aflade a un liquido sobrecalentado se puede

desencadenar la ebullicién de una manersa violenta.

La conexidn que hay entre el refrigerante y el matraz en que
se recibe el destilado tiene posibilided de conexidn con una
manguera al vacio, pero aun en los casos en que le destilacidén
se efectUe a presién ordinaria, cumple con el cometido de que

no se tenga un sistama de destilacién completamente cerrado.

164.



Este puntoc es particularmente importante, en el sentido de que
nunca se debe de tener un sistema de destilacidn de latoratorio
totalmente cerrado, ya que, al inicio de una destilacidn, tanto
los gases como el aire que también estdn en algunas partes del
aparato, se van a calentar, con lo que tienden a aumentar su
presidén, lo que trae por consecuencia que un sistema de destila-

cidn totalmente cerrado pueda explotar.

2. Poner en el matraz de pera 50 g. de trementina cruda

previamente pulverizada en el mortero,

3. Afadir suficiente agua destilada hasta 3/4 partes del

volumen del matraz y afladir las piedras de ebullicidn.

4, Calantar a bafo Maria hasta que toda la materia voldtil
se condense, si observa que falta agua en la pera, afadir con
mucho cuidado previa suspensidén del calentasmiento. Recibir

el condensado en un matraz.

5. El residuo insoluble en agua que queda en la pera debe

ser filtrado en caiiente. secar entre papel secante y pasar.

.

6. Guardar el condensado en un frasco con tapdn de rosca.
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6.

]

GUIA DE GBSERVACIONES

1.

10.

11,

12,

13.

(A qud se le llama destilacidn?
¢Cudndo se recomienda el uso de la destilacidn simple?

Explique brevemente los principios generales de la

destilecidn.

¢Qué es un azedtropo?

¢Cémo se forma una mezcle azeotrdpica?

¢Qué es una oleorresina?

Describa brevemente como se obtiesne le trementina.
¢Qué es le esencia de trementina y pare qué se usa?
¢Cudl es la colofonie y pera qué se use?

Describa brevemente las medides de segurided que re-

quiere 8l monter un eperato de destilacién aimple,
¢Cémo funcionen las piedras de ebullicidén?

¢A qué temperetura empezé & destilar le esencia de

trementine?

¢Para qué utiliza usted el aguarrds?
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7.0 CONCLUSION
7.1 Escribir su conclusidn con base en la experimentacidn.
8.0 NUEVOS CONCEPTOS

Anote los nuevos conceptos que aprendid en esta prdctica.

Nombre del alumno Firme del profesor

Calificacidn Observaciones del profesor
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ACTIVIDAD EXPERIMENTAL NUM. 3

3.0

4.0

DESTILACION POR ARRASTRE DE VAPOR

MATERIAL Y/0 EQUIPO

Quickfit

Tubo de vidrio de 50 a 75 cm de longitud
Tubo de vidrio para doblar

Tras soportes univarsales

Dos anillos de hierro

Dos telas de asbasto

Mechero Bunsen

Mangueras de hule latex

Tapdn bihoradado (para el matraz bola)
Matraz bolas de fondo planc de 1 1t
Termémetro graduado en 0.1 de °C
Mortearo y pistilo

Lupa

Porta y cubrecbjetos

Frasco opaco con tapdn da rosca
Probata de 25 mL

Embudo de separacidn

Matraz Erlenmeyer de 150 mL

Pipeta da 5 mlL

Vaso de precipitado de 100 mtL

SUSTANCIAS

5 g de clavo (espacia)

Piseta con agua destilada

Solucidn acuosa al 10% de hidrdéxido de sodio
30 mL da éter etilico o isopropilico

Gotas da dcido sulfurico
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Gotas de solucidén acuosa de hidrdxido de sodio al 3% (satu-
rada con bromuro de sodio)
20 g de cloruro de sodio

5.0 SECUENCIA OE OPERACIONES

Un aparato tipico que se utiliza para efectuar una destilacidn

por arrastre de vapor es el siguiente:

SSIIT

Matrar destilador

Calor de vapor

Destilacion por arrastre con vapos.

La parta izquiarda del equipo sirve para ganarar vapor que bur-
bujea an el matrez de destilacidn, Esta parte consta da un
matraz con agua y un tubo da vidrio largo para saguridad, cuando
el sistama adquiera suficiante prasidén, el vapor burbujaa ade-
cuadamanta en al matraz de destilacidn. Es conveniante calan-
tar el matraz de destilacidn por un madio axterno, pars evitar
al mdximo qua an el ocurran condensaciones qua van dificultando

la oparacidn.
El vapor que pasa por al matraz arrastra 8 los compuastos vold-
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tiles que junto con €l pasan al refrigerante en donde se conden-
san y gotean al matraz en el que se recibe el destilado. El
final de la destilacidn se logra cuando las gotas de condensado
ndejan de estar turbias, ya que en la condensacidn se forman
dos fases liquidas. Como residuo quedan en el matraz de desti-
lacidn, aquellas sustancias que no son voldtiles mezcladas con
algo de agua. Para eliminar el agua de ambas fracciones se
tiene que efectuar un proceso de extraccidn, ya que en la préc-
tica estas sustancias quedan tan intimamente mezcladas con el
agus que forman, en algunos casos, verdaderas emulsiones, por
lo que su separacidén espontdnea en dos fases liquidas resulta

muy dificil y tardada.

Dabido a que las sustancias qua se puedan arrastrar con vapor
de agua, son en su mayoria voldtiles, cabe sefalar que en el
proceso de extraccidn comiUnmente se emplea éter como disolvente,
ya que su punto de ebullicidn permite efectuar la evaporacidn
a temperaturas lo suficientemente bajas, como para que no ocu-
rran pérdidas significativas del material extraido por la volati
lizacién parcial que puede ocurrir simultdneamente a la evapo-

racidén del disolvente.

Procedimiento

1. Afadir 500 mL de agua a un matraz de bola de fondo
plano de 1 1litro, colocar en el tapén bihoradado un
tubo de vidrio de 50 a 70 cm de largo e introducirlo

bajo la superficie del agua (sirve de tubo de seguri-
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dad). Este matrez es 8l genersdor de vapor.

2. Colocar en la pera de dos boces el clava previamente
molido, agregar 20 mL de sguas deatileda y conectar
8l matraz de béla con el tubo de vidrio dobladeo sdecua-
damente de manera que el tubo que va del metraz bsldn
a la pera se introduzce por debasjo de la superficie
del mecerado del clava.

3. Colocar el refrigerante 8n le otra boce de le pers,
ton su slargadera y un matrez psra recibir el condensa-
do.

4, Calentar el matraz baldén y calentar un poca la pers
para evitar la condensacidn del vapor da agua que se
ganera en 8l metrez baldn. ’

5., Verificer que se esté llevando a caba el proceso,
Recager el condensado 8n un matraz Erlenmeyer de 150 mb.

6. Para interrumpir la destilacidn basts con suprimir
el calentamiento.

Extraccidn

1, Dividir el destilado en dos porciones iguales madidas
con unsa probeta.

2. Verter una de las porciones del destilado en un ambudo

de separacidn, afadir 20 g de NeCL, agitar como 1lo
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indice la figura.

Abrir la llave del embudo de separacidn, después de
agitar, para evitar que se acumulen los gases dentro

del embudo.

Remover la capa aceitosa de la parte inferior del embu-
do., La capa aceitosa as el aceite esencial de clavo,
Medir le centidad obtenida y guarder en un frasco opaco

con taps de rosca.

Verter la otra parte del destiladoc nuevamente en el
embude de separacidn y aiadir 10 mL de éter etilico

o iscpropilice y agitar,

Repetir la operscidn anterior dos veces mas, separandec
en cada extraccidn le fase de éter. Las tres porciones

se juntan en un metraz.

Recuperar el édter por destilacidén simple utilizando
baflo Maris y resistencia eléctrica para calentar. €1l

residuo es el aceite esencial o Eugenol (4-3111-2-meta-
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xifenol). El éter recuperado se entrega al laborato-

rista.

Medir le centidad obtenida y guardar junto con la otra

porcidn en el mismo frasco.

Transformecién del Eugenol en su sal

La resccidn que se lleva a cabo €s ls siguiente:

Reaccidn de los fenoles con NaOH

@“OH + NalH————>» @*(f Na®t + HoO

1.

Verter le mitad del Eugenol obtenido en un embudo de se
paracidn, al qua previamente se le ha colocedo el doble

(en volumen) de NeOH al 10% de la cantidad de Eugenol.
Agitar vigorosamente para formar eugenclsto de sodio,

Lavar la mezcle con é&ter, separar el eugenolato de

sodio y ponerlo en un vasa de precipitado de 100 mL.

Afadir sl eugenolato de sodio gotas de dcido sulfdrico

y observar.

Ensayo microquimico para determinar Eugenol en los aceites

volatiles

1,

Colocar una gota de la esencia que se obtuvo por desti-

lacidn en un portaobjetos, agregar una gota de la solu-
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6.

0

cidn acuosa de hidréxido de sodio al 3% saturada con
bromuro de sodio y colocar un cubreobjetos, observar

con una lupa.

GUIA DE OBSERVACIONES

(Resolver en hoja aparte)

1'

¢Qué fendmeno se aplica en el método de destilacidn

por arrastre de vepor?

Explique cudl es el probleme para las aceites de vala-
tilided baje el uso del método de destilacidn por errasg

tre de vepor.

§i veted tiene un aceite de bajs voletilidad y el calor
lo descompaone en eu punto de ebullicidn, (Qué procedi-

miento recomendaria? Juetifique su reepueetas.

¢Cudlee eon las propiedsdes quimicas en comin de los

aceites voldétilea?

Explique lse diferenciass entre loe aceites voldtiles

y los aceitee fijos,
¢Qué entiende usted poar extraccidn?

Explique, con sus pslebres, le utilided de ls Ecuacidn

de Nernst.

Supongamos que tiene 1 g de solute x dieuelto en 50 mbL_

de dieolvante 8; la solucidn se va @ extreer con 50 mL_
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10.

11.

12,

13.

14,

15.

18,

17.

18.

de un segundo disolvente b, donde x es siete veces
mas soluble en b que en a; ¢(Cudntas extracciones con
el disolvente b y en qué cantidad recomendaria para

obtener una alta pureza de x?

¢Cudndo es conveniente usar la destilacidn por arrastre

de vapor?

¢A qué temperatura se obtuvo el destilado?
¢(Qué cantidad de destilado obtuvo?

¢Para qué es el tubo de seguridad?

¢Qué finalidad tiene usar sal en el embudo de separa-

cidn?

¢En qué fase, la superior o la inferior del embudo
de separacidn, se encuentra el aceite esencial? Justi-

fique su respuesta.

Expliqua las diferencias en rendimiento entre un método

de extraccidn y otro.

Al lavar le mezcla con éter, ¢ien qué fase se encuentre
el eugenolato de sodio dentro del embudo da separacidn;

en la orgdnica o an la acuosa?

¢Porqué el eugenoleato de sodio se encuentra en esa

fasa?
¢Qué observd al agregar dcido sulfirico?
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19. ¢Quimicamente qué pase en la reaccidn anterior?

20. Dibuje la que observd en el ensayo microquimica.
7.0 CONCLUSION
1. ¢Es la destilacidn por arrastre de vapor un buen método

para extraer los principios odoriferos de las plantas?

2. Pare separar sustancias por el método de extraccidn;

¢8s Util transformarlas en sus sales?

3. ¢Se cumplid el objetivo de la prédctica? Justifique

SU respuesta.

4. Exprese sv propia conclusidn raspecto & todo el trabajo

experimental efectuado.
8.0 NUEVOS CONCEPTOS

Anote los nuevos conceptos que aprendid en esta préctica.

Nombre del alumno Firma del profesor

Calificacidn Observaciones del profssor
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ACTIVIDAD EXPERIMENTAL NUM. 4 QUIMICA GRGANICA

DESTILACION FRACCIONADA

3.0 MATERIAL Y/0 EQUIPO

Quickfit

Dos metraz Kitaseto

Cinco tubos de ensayo

Greadille

Mechero de Bunsen

Bafio de hielo

Tapdn de hule horadado (psra el Kitssato)
Tela de alambre

Daos probetas de 10 mL y 25 miL
Termdmetro (0 - 400° C)

Tubos de hule (para el refrigerante)
Dos pinzes pare soporte

Dos soporte universal

Anillo de hierro

Cinco vidrios de reloj de 7 cm
Cerillos (el alumno los traerd)
Algoddn

4.0 SUSTANCIAS

Hielo
30 mL de petrdleo crudo

Si no es posible disponer de petrdleo crudo, se puade
preparar una mezcle artificisl, mezclando las siguientes

sustancias;

Agua salada (8 sasturacidn) 15%
Hexano 20%
Petrdleo didfano comercial 20%
Parafina liquids 25%
Parafine sdlide 20%
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Celentar suavemente el agus salada y adicionar el resto
de las austencias, agiter y disolver la mezcla, si tiene
una densidad entra 0.850 y 0.950 se tendrd una mezcla
apropiada,

SECUENCIA DE OPERACIONES

1,

Rellene el refrigerante de aire con pedazos de vidrio,
porcelana o de pleto poroso, poniendo previamente

en la parte inferior un tapdn de algoddn,

Monte wun aparato de destilacidn fraccionada como
el da la figura. Lubrique todas las juntas esmerile-

das con grasa.

i

st e may i
3,

[T Sl ahain\

Aparato de destilacion {racvionsda.
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Ahadir a la pera de una boca 30 mL de petrdleo crudo,
o la muestre artificial, egregar 2 & 3 piedras de
ebullicidén y proceder & calenter lenta y uniformemen-

te.

Recoger el condensado en un matraz Kitasatoy cada frac-
cidn verterla en tubos de enseyo debidamente etiqueta-
dos, por lo menos 4 fracciones diferentes, enotendo
las tempereturas registradas en el preciso momento
que se colecten les primeras gotas de cada una de
ellaes, considerando les indicaciones que se encuentran
en el cuadro de destilacidn fraccionada del liquido

rasiduel.

Parea recoger las fracciones en forma adecueda, ohser-
var que le temperatura se mantiene constante; en
el momento que empieza & subir, cambiar el matraz
Kitasato pars recibir le fraccidn siguiente. Medir

en una probeta cada fraccidn y anotar.

Colocar los tubos de ensayo con la fraccidn, en un

bafo de hielo.

Suspender el calentamiento despudés de la fraccidn
cuya temperature se tome alredededor de 220° C, ya
que es necesario un mechero mas grande, pera expulsar

las fracciones de punto de ebullicidn mas alto.

Apagar el mechero y, con cade uno de los tubos de
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ensayo que contienen los productos obtenidos a partir

del petrdlao, raalizar las siguientes operacicnes:

8)

b)

Verter lentamente una pequeiia cantidad del conte-
nido da cada tubo de enssyo en vidrios de reloj
separados y comparar la facilidad con que fluyen

las distintas muestras.

Tratar de encendar con cerillos los 1liquidos

en los vidrios de reloj.

Efectuar los pasos anteriores (a y b) con el residuo

qua queda en la pera.
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6.0 GUIA DE OBSERVACIONES (Contestar en hoja aparte)

10.

11.

12,

4En qué principio se basa la destilacidn fraccionada?

Enliste los componentea bdsicos que se requieren

para efectuar uns destilacidn fraccioneda.

¢Qué se recomienda para controlar le ebullicidn,

cvando la destilacidn fraccionads se hace al vacio?

Explique por qué, para destilaciones de cantidades

pequefias suele preferirse un matraz en forma de pere.

¢Cdmo se expresa le eficiencie con la que une columna

puede operar?
<De qué dapende el numero de platos tedricos?
¢A qué se le denomina REFLUJO y REFLUJO TOTAL?

<De qué depende la seleccidn de la columns de destila-

cién?
¢Cémo funciona 1a columna de Vigraux?

¢Cudl es la ventaje de que la columna opere adisbéti-

cemente?

Explique con sus propias pelebres, el origen del

petrdleo,

¢Qué son los naftenos y cuvdl es sv importencia?
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13.

14.

15.

16.

17.

18.

19.

20.

21.

22.

23.

24.

2s5.

¢Porqué el contenido de azufre en un aceite es impor-

tente?
¢Qué es el gas natural?
¢A qué se denomine refinecidn del petrdleo?

Explique brevemente cémo funcionen les mdquines de

combustidén interne.

&Qué propiededes debe tener le gesoline pares que

el trsabajo del émbolo del pistdn sea eficiente?

¢Cudl es el probleme de que le reeccidn de combustidn

de la gesoline llegue e producir une detonacidn?
¢Qué es un isdmero?

¢Qué es el isooctano y cuédl es su importencie?

¢A qué se le llame “indice de octeno"?

¢Cémo se usa el tetreetilplomo?

¢Cudl es el problema del uso de gasolina con plomo?

Describa brevemente sus observaciones, cuando Sse
empieze a calenter le pera, que ocurre en la perte
alta y en la perte beja de la columna de frecciona-

mianto.

¢Porqué supone usted que el condensado se recibe

en un bafio de hielo?
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26. Llene el siguiente cuadro con los resultados obtenidos

FRACCION Temperatura (°C) |Cantidad en mL NuUm.de Atomos de C
I
II
III
Iv
27. 0e la seccidn 7a de la secuencia de operaciones .

¢cudl fraccidén tarda mas tiempo en fluir?

28. ¢Porqué no todas fluyen igual?

29. De la seccidén 7b de le secuencia de operaciones ¢Qué

sucede?

30. (Qué sucede con el residuo de la pera? ¢(Porqué?

7.0 CONCLUSIONES

1. ¢Se cumple el objetivo de la prdctica?

Justifique su respuesta

2. Escriba sus conclusiones sobre la informacidn del

cuadro de la pregunta 26.
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8.0 NUEVOS CONCEPTOS

Anote loa nuevos conceptos que aprendid en la prdctice

Nombre del alumno Firma del profesor

Celificacidn Observaciones del Profesor
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ACTIVIDAD EXPERIMENTAL NUM. 5 QUIMICA ORGANICA

IDENTIFICACION DE UNA SUSTANCIA

3.0 MATERIAL Y/0 EQUIPO

Seis tubas de ensayo

Tres pipetas gradvadas de 5 mL

Probeta calibrada de 25 mL

Balanza granataria

Oos vidrios de reloj da 7 cm de @

Agitador de vidrio recto

Agitador de vidrio en forma de™L

Dos vasos de precipitados de 50 y 600 mL

Pipeta volumétrica de 310 mi

Cuvatro tubos capilares o tuboc de vidrio de 8 mm de @
Dos ligas de hule pequedas

Mechero Bunsen

Mortero y pistilo

Tapdén monohoradado para tubo de Thiele

Tubo de Thiele ‘

Tubo de ensayo grande (1DO x 20 mm)

Tapdn bihoradado para tubo de ensayo grande (20 mm)
Soporte universal

Anillo de hierro con tela de ashesto

Pinzas universales

Gradilla

Dos piedras de ebullicidn

Codo de vidrio en dngulo recto con manguera de hule latex
Lima metdlica triple

Piseta con agua destilada

Platina de Fisher

Gotero

Bulbo propipeta
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4.0

5.0

SUSTANCIAS

1 g de naftaleno

15 mL de hexano

15 mL de alcohol etilico

5 mL de xileno

Agua destilada

Petrolato liquida (nujol) para el tubo de Thiele

Sustancia problema (se escogerd alguna sustancia que
esté en el cuadro de propiedades fisices de sustancias
puras)

SECUENCIA DE OPERACIONES

1.

Selubilidad

Afadir wvnos cristales 'de neftaleno en tres tubos
de ensaya limpios y secos, tratando de poner la misma

cantidad en cada uno de ellas.

Afadir el tubo 1, 3 mL da agqua; al tubo 2, 3 mL de
hexano y al tubo 3, 3 mi de alcohol etilico. Agitsr
brevemente cade tubo, para ello tomar el extremo
superior fuertemante con tres dedoas de una mano y
golpear con suavidad el extremo inferior del tubeo
con el dedo indice de la otra mano. La turbiedad
indica insolubilidad. Anotar los resultados en lsa

gula de observaciones.

Poner 3 mL de los mismos disolventes en 3 tubos de
ensayo limpios y secos y repetir las pruebas de solu-

bilidad, utilizendo en ests ocasidén 2 gotas de xileno
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en lugar de naftaleno, y anotar an la guia de obsar-

vaciones los rasultados abtenidos.

Realizar las mismas pruasbas de solubilidad para la

sustancia prablema que praparciana el profesar.

Dansidad

Estimar la densidad da la sustancia problema:

$i se trata de un liquido:

1. Pesar cuidadosamante un vasa de precipitados saco
y limpia de 50 mL haste centésimas de grame (0.01 g) -
en la balanzas.

2. En un tubo de ensayo limpia y seco verter 15 mlL del
liquido problema e introducir el extremo delgado
de una pipata volumétrice de 10 mlL limpia y seca,
hasta la parta inferior del tuba de ensayo,

Fig. Ndm. 1




-

Tomer con uns propipata susvemente y con cuidado., -
Hégese ascender al liquido an la pipeta hasta que
el nivel estd aproximadamente 2 cm por arriba de
la marca de 10 cm; sostener la pipeta verticalmente
y soltando ligeramente, permitir que descienda el
nivel del liquide haste que la parte inferior del_
menieco estd exectamente sobre le marca de 10 cm (ver_
figure ndm, 1), quiter las gotes que estén edheridas
a ls punta de la pipeta tocando con ésta la pared
del tubo de ensayc y sosténgase en posicidn vertical
sobre el veso pesado dejando que el liquido escurre
en él, Permita que la pipets escurra 10 segundos des-
puds que ha cesado el flujo del liquido, y despuds
tdquasa con la punta el lado del vaso de precipitedos
para quiter las gotas que puedan haberse adharido
a alla. No se trata da expulsar la (ltima parte
del liquido, la pipeta astd construide para proporcio-
nar exsctamente 10 mL exclusivamente por accidn de

la gravedad.

Pesar al veso de precipitedos y su contenido inmedis-

tamante., (Responder la guia de observaciones)

Si sa trata de un sdlido:

Pesar en la balanza, sobra un vidrio de raloj previa-
mente pesado, eproximadamente 8 g del sdlido problems.
Si la sustancie problama es muy voluminosa, puede
utilizarse menos cantidad.
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Llenar aproximadamente a la mitad una probeta calibrada
de 25 mL con un liquido en el que la sustancia problema
sea insoluble, y leer el volumen al 0.1 mL mas cercano.
Adadir el sélido pesado al liquido cuidando no perder
material, compruebe que todo el sdélido esté debajo
de la superficie del liquido y leer el nuevo volumen.
La diferencia en las dos lecturas de volumen correspon-
de al voluman del sdélido (responder la guia de obser-

vaciones).

Nivel del disolvente
después de afadir
ol sdlido pesado

Volumen dal sélido

Nivel de! disolvente
antes de shadir
ol sdlido

Sélido insoluble

Si la sustancia problema es un s8dlido, determinar
al punto de fusidn, pero si es un liquido, determinar

el punto de ebullicidn.
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Determinacidn del Punto de Fusidn

1.

Preparar verios tubos cepileres de paeredes finas,
calentando un trozo de vidria blando de 8 mam de didme-
tro en la llama del machero, retirando el tubo del

mechero, y estirando inmediatamente.

[ e

El capilar puede corterse en varioe trozos de unos
6 cm de longitud. Todos se cierran por un extremo,
en la llema del mechero (menteniéndolos durante un
corto tiempo o se deforman). Tembidén se puedsn usar

tubos capilares comarciales.

Introducir una pequeils cantidad de sdélido pulverizado
en un tubo capilar hasta former un espesocr de 1 cm

de longitud. Golpaar el tubo suavemente contra una

_superficie metdlica, o raspar cuidadosamente con una
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lima laa paredes del capilar pars hacer bsjar el
polvo hacie el fondo. E1l tubo se sujets a un termdme-
tro can una banda de hule que los mantenga firmemsente

unidos.

Sumergir ambos en un bafo de Nujol sin que éste llegue
al nivel de la banda de hule. En las figuras, se

muestran dos tipos de bafos,

Onticio ]

1,5 x 60 mm

al )

A——— 1 L =

| —

LT

Dos clases de bafios pare puntos de fusidn. o) Mateaz de
Kicidahl; 8} sperato de Thicle,

Calentar. Cuando se usa un vasoc de precipitados es
importante agitar el Nujol constantemente pars asagu-
rar un cslentamiento uniforma del termdmetro y la mues
tra. Debe estar bien sujeto el conjunto (con pinzes de

teniendo al tapdn gque tiene introducido el termdmetro),
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para que no haya vibracidn durante la agitacidn. Por
otra parte, el tubo de Thiele estd disefiado para que
las praopias corrientas de conveccidn agiten el Nujol,
eliminando la necesidad de un agitador (esto sdlo

es vdlido cuando se calienta lentamenta).

Si se tiene una ides aproximada del punto de fusidn
de la muestra, calentar el bafio rdpidamente hasta
llegar a 10 6 15° C debajo del punto de fusidn supues-
to, después lentamente (2 d 3° C por minuto) en el
intervalo de temperatura donde ocurre la fusidn.
Si no se tiena esta idea preliminar, calentar una mues-
tra rdpidamente para determinar la temperatura aproxi-
mada y utilizer una segunda muestra pars la determina-
cidn del punto de fusidn en la forma enteriormente
descrita. El punto de fusidn se registra como un
intervalo de temperaturss que cubre desde el momento
en que se comienza a observar la fusidn, hasta que
la muestra estd totalmente fundida, esto es, totalmunte

liquida.
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4.

Se recomiendas el uso del aperato de Fisher para deter-~
minar el punto de fusidn y comparar los resultados

por el método del capilar.

Determinacidn del Punto de Ebullicidn

1.

En un tubo de ensayo grande (100 X 20 mm) afadir 3 mlL_
del 1liquido problema y colocar el tapdn bihoradado
(que contiene en un orificio un termdmetro y en el
otro, el tubo de vidrio doblado en dngulo recfo con
manguera de hule, observe la Figura num, 2). Antes
de tapar, agregar 2 piedras de ehullicidn, para asegu-

rar que la ebullicidon sea uniforme.

Ajustar el termdmetro de manera que el bulbo quede
1 cm por arriba de la superficie del liquido. Sujetar
el tubo de ensayo al soporte colocando la manguera

de hule (del codo de vidrio) al vertedero.

Poner un vaso de precipitado de 600 mL lleno de agua
sobre el anillo con tela de ashbesto e introducir el
tubo de enssyo en el agua, cuidando que no toque las

parades del vaso.

Calentar gradualmente el agua y observar las cambios.
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TJeembmetro

- Abtaradura

Material inerge
para ebuliicién
uniforme

Vaso de precipitados
de 600 mi

Figura No. 2

Identificecidn de la sustancia problema

Reunir todos sus datos experimentales: solubilidad, densi-
dad, punto de fusidn o ebullicidén y consuvltar la tabla

de propiedades fisices de sustancias puras,
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6.0 GUIA DE OBSERVACIONES (Resalver en hoja aparta)

1. Explique brevemente, qué entiende como propiedad fisica.

2. ¢Cudles son las factares que afuvctan la solubilidad?

3. Defins con sus propias palabres qué es densidad.

4, Se desea conocer el componente principal de un limpia-
dar camercial, Se observa que 35.8 mL del limpiador
pesan 28.1 g. De las siguientes posibilidades, deter-
mine cudl es el componente principal del limpiador.

SUSTANCIA Densidad, g/mL o g/cm3
Cloroformo 1.483
Eter etilico 0.714
Alcohol isoprapilica 0.785
Taluena 0.867

§. ¢(Qué es lo que entiende como punta de fusidn?

6. abarqué algunas sustancias sdlidas no tienen punto de -
fusidn?

7. ¢A qué se le llama "calar latente de fusién"?

8. Expliqua brevemente: ;céma se efectia la determinacidn

del punto de fusidn por el método del capilar?
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9. ¢A qué se denominan "limites de fusidn" y cdmo varian?

10. ¢(Porqué para uns sustancia pura son idénticos los

puntos de fusidn y de solidificacidn?

11. Defina punto de ebullicidn normal.

12. Anote las tres consideraciones que se obtienen de
la ley de Boyle Mariotte que rigen el punto de ebulli-
cidn,

13. Anotar los resultados experimentales de la sclubilidad

en el siguiente cuadro:

AGUA HEXANO ALCOHOL
Naftaleno

Xileno

Problema

14. Anoter los resultados experimenteles obtenidos al

determinar la densidad, pars los sdélidos problema:

Volumen final del liquido en la probetes
Volumen inicial del liquido en la probeta
Volumen del liquido desplazedo por el sdlido
Peso del problema

Densidad del sdlido
15. Cuando se estd determinando la densidad de un sdlido
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7.0

16.

17,

18.

19.

20.

y se sumarge en al liquido, es probable que quaden
burbujes atrapadas en el sdlido por debajo del liquido,
écudl seria el efecto del error sobre la densidad

calculada?

Anoctar los resultados experimentales que obtuvo de

densidad para liquidos problema:

Peso del vaso de precipitados y el problama
Peso del vaso de precipitados vacio
Peso del liquido

Densidad del problema

¢Cudl fué el punto de fusidn del sdlido utilizando

ambos aparatos?

¢Cudl fue el punto de ebullicién del liquido?

¢Cudles fueron las posibles fuentes de error en la

estimacidén del punto de ebullicién?

¢Qué identificd usted en su sustancia problema?

CONCLUSIONES

¢Se cumple el objetivo de la préctica?

Justifiqua su respuesta
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8.0 NUEVOS CONCEPTOS

Anote los nuevos conceptos que aprendid en esta préctica

Nombre del alumno Firma del profesor

Calificacidn Observaciones del profesor
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ACTIVIDAD EXPERIMENTAL NUM. 6 QUIMICA ORGANICA

3.0

4.0

METODOS DE PURIFICACIDN

MATERIAL Y/0 EQUIPO

Dos cépsulas de porcelans

Agitador de vidrio

Soporte univarsal

Anillo de hierro y tela da asbesto
Mechero de Bunsen

Embudo Bichner o Hirsch

Matraz Kitassato con aslargaders y manguera de hule
Tras pipetas greduadas de 5 mL

Espdtula

Centrifugs de mano y tubos da centrifuge
Papel filtro

Vaso de precipitados de 25D mlL
Cristelizador

Probeta de 100 mL

Dos matrsces Erlenmeyer de 150 mlL
Mortero y pistilo

Algoddn

Bslanza granataria

Pisets

Dos vidrios de reloj de 7 e¢m de didmetro
Aparato de Fisher

Lupa

SUSTANCIAS

20 Aspirinas (conteniendo 500 mg de dcido acatil selicfli-

€o c¢/u) (El alumno las traard)
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5.0

Etanol

5 g Azdcar

2 g Cloruro de sodio

0.1 g Carbdn activado

Agua destilada (en piseta)

Hielo

2 g de cristales de mentol, slcanfor o naftaleno

SECUENCIA DE OPERACIONES

Cristelizacidn, racristalizacidén y avaporacidn

Pesar las 20 tabletas de aspirina, molarlas an al mortaro
y colocar el polvo en un matraz Erlenmayar de 150 mL.
Por otro lado, en una cdpsula de porcalane, calentaar
los 5 g de szUcar, hasta que ésta se caramalice, dajar
enfrisr la cdpsula y disolver partae del caramalo en 5 mL -
da sguas destilada, agregar asta solucidén al metraz €Erlan-

mayer donde astén les tabletas molidas.

Disolver el contenido del matraz, agragendo poco 8 poco
atanol y calantsr & bafo Maris (cuidado, rascordando que
el atanol es inflamable) para disolucidn complets agreger

un poco ds sgus calianta,

Daja enfrisr ligeramante y agrague 0.1 g da cerbdn activa-
do. Nunca se dabe afadir el carbdn cuando 18 disolucidn
astd 8 tamparaturs de abullicidn, pues el fino pulvarizado
dal cerbén haces qua burbujsa violantamante la disolucidn

y puada derrsmsrsa, con la consacuanta pérdida da crista-
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les. Hervir brevemente la disolucidén para mezclar,

Agitando el matraz circularmente, cubra 1ls mano con un
padoc doblado para verter el contenido en un embudo de
Bichner o de Hirsch (previamente preparado con papel
filtro doble) vy filtrar en caliente con wvacio; hay que
tener 1a precsucién de verter las primeras porciones
del liquido sobre la parte central del papel, para dismi-
nuir la posibilided del paso de les particulas de carbdn
8 través del mismo, en el cas5o de que el liquido filtrado
contenga carbdn, retirarlo dal matraz Kitasato, vaciar en

el mismo matraz Erlenmeyer, calentar y volver g filtrar,

Retirar el filtrado del Kitasato y ponerlo en un matraz

Erlenmeysr limpio y dejarlo que empiece a enfriarse,

Lavar el primer matraz Erlenmeyer con 5 mL de mezcla
Etanol~Agua (1:1) y filtrar en el Bichner, repetir la
operacidn dos veces mds, los liquidos filtrados se resunen
con el primero y se deja enfrisr para que cristalice
el dcido acetil salicilico. Una vez fria la solucién,
es conveniente ponerla en un cristalizador con hielo,
raspando con un agitador las paredes del vaso para inducir
la cristelizacidn, o de ser posible, ahadir un pequedo
cristal de dcido scetil salicilico como siembra. Mien-
tras espera la cristalizacidn, continde con les otra parte

de la préctica.
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Una vez cristalizado, filtrar los cristales utilizando
vacio y lavarlos con 5 mL de mezcla etanol-agua caliente,
repetir la operscidn tres vaces mds,. Los filtrados o
"aguas maedres"™ se concentran por evaporacidn en bado
Maria y recristalizar utilizando un cristal de la primera
cristalizacidn como siembra, recristalice une vez mds

y redna todos los cristales obtenidos.

Secar los cristales entre dos papeles filtro 1limpias,
pesar y determinar el punto de fusidn con el eparsto
de Fisher. €1 punto de fusidn del dcido acetil selicilico
es de 128 - 1239 C.

Obsarvar los cristales s través de una lupa.

Entregsr los cristales en una bolsita de pldéstico o de

celofdn junta con su reporte.

Sublimacidn y Centrifugacidn

Pesar exactamente 0.1 g del sdlido sublimable que le
hays tocado (mentol, slcanfor o naftsleno) y depositarlo
en un vaso de precipitados de 250 miL, tapar el vaso
con una cdpsula de porcelana conteniendo hielo y calentar
el veaso colocedo sobre tele de alambre con asbesto, hastea

que se convierta en vapor y se deposite en la cépsula.

Recoger los cristales y secarlos entre papel filtro.
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Pesar los cristales y determinar el porcentaje de recupe-

racidn.

Hacer una segunda determinacidn usando 1.0 g de muestra,
repetir todo lo anterior y comentar lo observado en la

guia de observaciones,

Mezclar en un vaso de precipitados de 250 mi, 15 mlL de
agua destilada, 0.5 g del sdlido sublimable que le tocd
mds 2 g de cloruro de sodio. Separar le mezcla aplicando
centrifugecidn, evaporacidn y sublimacidn & juicio propio,
entregar, los productos sdlidos, separados y pesados

en bolsitas de pldstico junto con el reporta.

Determinar el poncentaje de recuperacidn.
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6.0

GUIA DE OBSERVACIONES (Conteste en hoja aparte y engrépela

a sy reporte)

1.

(Porqué considera usted que es un método fisico de
separacién el usar un imén para separar limadura

de hierro de aserrin?

Explique usted brevemente: ¢porqué la destilacién

es un método fisicoquimico de separacidn?
{Qué es un método de separacidn quimico?

¢Qué diferencia hay entre un método de separacién
y una técnica de purificacidén? Justifique su respues-

ta.

(Porqué estdn unidos los métodos de separacidn y las

técnicas de andlisis?

¢Cudl es le diferencie entre cristalizecién y recris-

talizacidn?

¢(Cudles son los inconvenientes y las ventajas de la

técnica de la cristeslizacién?

Describa brevemente el plan de trabejo para llevar

a cabo la cristelizacidn.

¢Cudl es 1a funcidén del disolvente en la cristaliza-

cidn?
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! 10.

11,

12.

13.

14,

15,

16.

17.

18.

19,

¢Qué se debe hacer, si ningdn disolvente sirve para

cristalizar?

(Porqué el fendmeno de la sobresaturacidén hace de
la cristalizacidn un método de purificacidn muy efi-

caz?

(Qué se hace cuando las muestras a purificar contienen

sustancias coloridas?

(A qué se denominan “"aguas madres"?

(Porqué cree usted que se induce la cristalizacidn

cuando se "siembra" un cristal?

(Porqué se induce la cristalizacidn cuando se raspan
las paredes de vidric del matraz, donde se hace 1la

cristalizacidn?

(Cdémc se separan las cristales y el sabrenadante

con la ayuda del vacio?

¢(Cudndo se puede usar la decantacidn?

¢Cudndo se usa la filtrecidén normsel en une cristali-

zacidn?

¢Cudl es le ventajs y la desventaja del uso del embudo

de tallo largo pere la filtrecidn?
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20.

21,

22.

23,

24.

25.

26 .

27.

28.

29,

30.

31.

(Para qué se lava el sélido filtrado?

¢Cudl es el método alterno de lavado cuando ss tiene
un disolvente de alto punto de ebullicidn y es dificil

de eliminar por secado?

,Qué es adsorcidn?

(Para quéd se le afiade agua de aztcaer quemada & las

aspirinas molidas?

4Qué punto de fusidn abtuva?

¢Los cristales fundieron en un rango mayor de 19 C?

¢Cuénto dcido acetil salicilico tenian las 20 table-

tas?

¢{Cuénto dcido acetil salicilico obtuvo?

Dé su rendimiento en porcienta.

Dibuje los cristales de dcido acetil selicilico que

abservd bejo la lupa (qué forma tienen?

(Cuél es el ¥ de recuperacidén de cristalas sublimados

de le primera muestra?

¢Cudl es el % de recuperscidn de cristales sublimados

de la segunda muastra?

206,



32.

33.

34.

35.

36.

Da los rasultados sntarioras: ¢cudl es su comantario?

Describa con detalle, 1los pasos qua raalizdé para
saparar la mezcla agus-cloruro de sodic - sdlido

sublimable.
¢(Cudl as al ¥ de recuperacidn del NeCL que obtuvo?

¢Cudl es el ¥ de racuperacidn de sélido sublimable

que sapardé?

En baaa 8 sus resultados, ¢cudl método as mds afician-
te, la cantrifugacidén o la sublimecidn? Justifique

su respuasta.

CONCLUSIONES

é{Sa

cumple al objetivo de 1la préctica? Justifiqua su

respuesta.
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8.0 NUEVOS CONCEPTOS

Anotar los nuevos conceptos que aprendid en esta prdctica.

Nombre del alumno Firma del profesor

Calificecidn , Observaciones del profesor
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ACTIVIOAD EXPERIMENTAL NUM, 7 QUIMICA ORGANICA

CROMATOGRAFIA

3.0 MATERIAL Y/Q EQUIPQ

Quickfit

Balanza Granataria

Probeta de 50 mL

fFrasco de boca ancha con tapdn de rosca
Dos vasos de precipitados de 100 miL
Soporte universal

Triple y tridngulo de porcelana

Pinzas para bureta

Embude de filtracidn

Papel filtro

Dos pipetas de § mL y 10 miL

Papel Whatman No, 1

Tijeras y ldpiz (los traerdn los alumnos)
Tubos capilares

Cdmara cromatogrdfica

Mortero y pistilo

Seis tubos de ensayo

Seia frascos dambar con tapdén esmerilado
Embudo de separacidén de 250 miL

Menguera de hule para vacio

Pistols de aire caliente para secar el pelo (los alumnos
la traerén)

4.0 SUSTANCIAS

10 g de vegetal fresco (alfalfa, espinaca, acelgs o brdco-
1i) (EY alumno lo deberd traer)
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100 mL de metanol (solvente)
50 mL de éter de petrdleo (solvente)

200 mL de agua saturada con cloruro de sodio comercial
(salmusera)

Alimina (AL203)

Carbonato de calcio (CaC03) Adsorbentes

Sacarosa (Cq2H22011)

Solucidén al 0.5% de n-propanol en éter de petrdleo (eluyente)

Tres jugos de frutas neturales o procesados (limdn, pida,
naranjs, toronja, uva, lima, etc.) (El alumno lo traerd)

Agua deetilada (en piseta)

70 mL de alcohol isopropilico al 10% an agua destilada
(para preparer las aoluciones patrdn de cada dcido orgdnicao)

30 mg de dcido citrico
30 mg de dcido tartdrico
30 mg de dcido mdlico
30 mg de dcido oxdlico
30 mg de dcido succinico

Fase mévil (eluyente): =a 60 mL de formisto de n-butilo --

agregar 35 mL de dcido fdrmico y 5 mL de agua destilada. Se

debe agregar ademds el reactive revelador,

Reactivo ravelador: a 100 mL de faae mévil agregar 0.05 gr

de formiato de sodio y 0.02 g de azil de bromo fenol.

6.0 SECUENCIA OE OPERACIONES

Extracto metandlico: Material a preparar antes de la sesidn
préctica.
a) Pesar de 8 8 10 g de vegetal freaco, machacarlo en un
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b)

c)

mortero y agreger 100 mi de metanol, ponerlo en un fresco
de boca encha con tapdn de rosce y dejer reposer minimo
durante tode le noche. (El extracto dura perfectemente
de 3 a 4 dies, después de este tiempo se recomienda hacer

otro).

Soluciones petrdn de ceda dcido orgdnico: se pesan 30
mg de cade dcido: citrico, tartdrico, mdlico, oxdlico,
succinico y disolver ceda uno por separado en 10 mL de
solucidn de alcohol isopropilico el 10%. Colocar cada
solucidn petrédn en frescos dmbar con tapdn esmerilado

y etiqueter.

Preparer le fase mdvil y el reectivo reveledor como arriba
se indica, en centidad suficiente que dependerd de la
capacidad de la cdmara de crometografia (eproximadamente

150 mb).

Cromatografia en_columna

Decantar el extrecto metandlico (que contiene los pigmentos
vegetales) que prevismente estd preparado, filtrer si
es necesario, sin olvidar mojar el papel filtro para eviter
pérdida de los pigmentos vegetales y transferir a un embudo

de separacidn de 250 ni.

Afadir al embudo de separcidén 50 mL de déter de petrdleo
(cuidado, es muy inflamable) y mezclar enseguida, después
sin agitar y resbelando por las paredes (para evitar formar
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emulsionea), adicionar al embudo 50 mlL de agua satureds
con cloruro de sodio (selmuera). La capa inferior contiene
una mezcla agua-metanol (con un poco de clorofils que
no pasé al éter de petrdleo) y le capa superior contiene
el éter y el extracto. Eliminar la capas inferior y repetir
la adicidn de 50 mlL de salmuera dos veces méds, Si 1le
capa superior se mqestra turbia, dejar reposar la muestrs
algunos minutos hasta que los gldbulos de agua sedimenten,
poner el embudo de separacidn sobre un tridngulo de porcela

na colocado en ls parte superior de un tripie.

Con el equipo Quickfit montar un aparato como el de la

figura:

Preparar la columna cromataogrdfica de la siguiente manera:
el refrigerante de aire se le afade alimina hasta cubrir
vnos 5 cm aproximadamente, seguida de carbonato de calcio
hasts cubrir otros § cm y terminar con unos 15 cm de azdlcar

(sacarosa). Comprimir el contenido de la columna dando
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ligeros golpes a lo lasrgo de ls columna y unir e un sistema

de filtracidn al vacio.

Aplicer el vecio y verter 20 mL del extracto para qus
éste sea adsorbido en la columna, quiter el vacio y eluir
el extrecto con una solucidn al 0.5% ds n-propanol en
éter de petrdleo; de ésta solucidp aflada a ls columna
2 mL cada 2 minutos y observe, usar el criterio en cuanto
al ndmero de aplicaciones de eluyente, para una buens

separacidn,

Poner cada freccidn de la mezcla, en tubos de ensayo.

Cromatografis en papel

Filtrar el jugo de tres frutas diferentes y colocar en
tuboa de ensayo 4 mL de cada uno de elles, a csada tubo

adicionar 1 mlL de alcohol isopropilico mdés 5 mL de ague

- destilede y agitar.

Recortar una tira de papel Whatmen ndm., 1 de aproximadamen-
te 20 cm por lado, marcer con lépiz une linea a una distan-
cia de 2 cm de uno de los extremos del papel. Oividir

esta linea en 9 partes (dejando 2 cm entre cade una) de

acuerdo a8 la figura.

iem
-t -
e p o9 oove
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Aplicar con un tubo capilar las soluciones patrén de cada
dcido orgdnico (usar un capilar por dcido) en las marcas

indicadas en el papel con 1, 2, 7, 8 y 9,

Aplicar los jugos con el tubo capilar en las marcas 3,
4 y 6 (cada marca un jugo diferante), esperar a que seque

y repetir la aplicacidn.

Aplicar en la marca nuimero 5 una mezcla patrdén formada
por la aplicacién con un tubo capilar de loa 5 dcidos,

vno por uno, dejando secar se aplica 2 veces mds.

Secar las aplicaciones de ser posible con aire caliente
(usar pistols de sire) y colocar el papel en la cémara
da cromatografia. Al principio el pspel .debe dejarse
asuspendido por encime de la fase mdvil (eluyente), 1la
fase mdévil dentro de le cdédmars tendrd un espesor de 1
cm. Tapesr la cdmera de 5 a B8 min., para que el papel
se equilibre con el vapor del eluyente; enseguida se bajsa
el papel de tal manera que el extremo inferior penetra
0.5 cm en le fese mévil y se deja corrar durente 2 a 3

horas.

Sacar el crometograms y marcar con un 1l&piz la alture
alcanzada por el eluyente y dejar secar durante uns noche.

El dcido orgdnico esparecerd amarillo sobre un fondo azul,

Medir el Rf que presenté cada dcido patrdn; observer las
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separaciones obtenidas en la mezcla patrdn y en los jugos

de frutas.

Determinar por comparacidn los dcidos orgdnicos presentes

en los jugos analizados. Se deberd entregar el cromatogra

m8 junto con el reporte.

GUIA DE OBSERVACIONES

¢0e ddénde se deriva la palabra cromatografia?

¢Cudl es el objetivo de las técnices cromatogrdficas?

¢En qué consisten, de manara general todos los tipos

de cromatografia?

Explique con sus propias pelebras el principio de

particidn, reparto o distribucidn,

Se coloca en una columna una muestra de 32 mg, el
compuesto tiene un coeficiente de distribucidn efecti-
vo mayor de 1 respecto a dos feses, ¢cdmo se distri-
buye ls muestra despuds de 5 etapas de equilibrio?

Dibuje la explicacidn,

¢En qué consiste la cromatografia de reparto?

4EN qud consiste la cromatografia de adsorcidn?
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10.

11,

12,

13.

14.

15.

186.

17.

¢Qué es y pera qué sirve sl factor Rf?

¢En qué se base la cromatografia de filtracidn en

gel?

¢Cémo se definen 1los 4dcidos cerboxilicos, y cudl

es su fdérmula general?

Interprete el cuedro de propiededes fisicas de algunos

dcidos carboxilicos.
¢Qué entiende usted por solucidn petrdn?

Hacer un diegrema que muestre 1las coloraciones Yy
el nimero de bandes observedas en 1le crometogrefie

en columne.

¢Cudntes aplicaciones de eluyente puso en 1la columna

de cromatografie y porqud lo establecid asi?
De le pregunta anterior ¢qué reaultado obtuvo?

¢Porqué el dcido orgdnico aparecid amarillo aobre

un fondo azul en el pepel cromatogrdfico?

Rf del dcido citrico
Rf del dcido tartdrico
Rf del dcido mdlico
Rf del dcido oxdlico
Rf del dcido succinico
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18. ¢Qud dcidos orgdnicos se encontraron en cada fruto?

19, ¢Le parecid correcta la distribucidén de muestras
de dcidos y muestras de jugo en el pepel de cromato-
grafia? Justifique su respuesta,

7.0 CONCLUSIONES

.Se cumple el objetivo de la prdctica? Justifique su

respuesta.

8.0 NUEVOS CONCEPTOS

Anotar los nuevos conceptos que aprendid en estas prédctics.

Nombre del alumno Firma del profesor

Calificacidn Observaciones del profesor
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ACTIVIDAD EXPERIMENTAL NUM. B QUIMICA ORGANICA

ALCALOIDES

3.0 MATERIAL Y/0 EQUIPO

4,0

Dos cdpsulas de porcelana de 7 cm de didmetro
Vidrio de reloj de 10 cm de didmetro

Tripie

Tela de asbesto

Mechero Bunsen

Lupa

Platina de Fisher

Pipeta de 5 mbL

Vaso de precipitados de 600 mL

Embudo de filtracidn

Papel filtro

Balanza analitica

Tubo de ensayo

Pinzas para tubo

Tapdn munohoradado con tubo de vidrio para tubo de ensayo
Gotero

SUSTANCIAS

3 g de té negro

2 mL de dcido nitrico
Hidrdxido de amonio (gotas)
Eter de petrdleo

5 mL de hexano

1.5 g de dcido salicilico
Hielo
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5.0

SECUENCIA DE OPERACIONES

Colocar 3 g de té negro en una cdpsula de porcelana y

tapar con un vidrio de reloj que contenga hielo arriba.

Colocar en wun tripie sobre tela de asbesto la cdpsula
y proceda & calentar, La cafeina sublimada se deposita
ah el vidrio de reloj. Recoger con cuidado los crista-

les y pesarlos en un vidrio de reloj previamente pesado.

Observar con lente de aumento (lupa) los cristales forma-

dos.

Determine el punto de fusidn en platina de Fisher.

Raeccidn de la Murexida.

Colocar en una cédpsula 0.05 g de cafeina, agregar 2 mL
de dcido nitrico y evaporar utilizando bafio Marfia en un
vaso de precipitados de 600 mlL. La evaporacidn es en
la campana. Al residuo amarillo, se le afiade unea gota
de hidrdxido de amonio, poniéndose inmediatamente de color

rojo que es prueba positiva de presencia de cafeina,

Formacidn de salicilato de cafeina.

En un tubo de ensayo, colocar 5 mlL de hexano, agregar
2.1 g de cafeina y 1.5 g de dcido salicilico, colocar

el tapdn y calentar durante 3 minutos. Dejar enfriar
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6.

el tubo de ensayo y afledir 3 mL de d&ter de petrdleo.

La

aparicidn de un precipitado indica 1la formacidn de

salicilato de cafeina. filtrar el precipitado y pesarlo

(seco), obtener el punto de fusidn,

GUIA DE OBSERVACIONES

¢Por qué no se puede dar una definicidn precisa de

alcaloides?

¢Cudles son las propiedades fisicas de los alcaloi-

des?

¢Cudles son las propiedades quimicas que caracterizan

8 los slcaloides?

¢Como  actda la cafeina a dosis de 0.5 a 0.2 g por

via oral?
Dibuje los cristales que observd.

¢Cudl es el punto de fusidn de los cristeles que

se obtuvieron por sublimscién?

En relacidén 8 los 3 g de té de los que se partieron,
(cudnto en peso se obtuvo de cafeina? Expréselo

en porcienta.

¢Cémo se observaron 108 cristales de salicilato de
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cafeina?

9. ¢Cudnto se obtuvo de salicilato de cafeina? (en peso)

y ¢cudl fué su punto de fusién?

7.0 CONCLUSIONES
¢Se cumple el objetivo totalmente? Justifique su respues-
ta.
¢Los alcaloides tienen interds bioldgico? Justifique
sU respuesta.
8.0 NUEVOS CONCEPTOS
Anote los nuevos conceptos que aprendid en la préctica.
Nombre del alumno Firme del profesor
Calificacidn Observeciones del profesor
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! ACTIVIOAD EXPERIMENTAL NUM. 9 QUIMICA QRGANICA

MACROMOLECULAS

3.0 MATERIAL Y EQUIPO

Vaso de precipitados de 250 mL

Dos agitedores de vidrio

Tres vasos de 50 mL

Dos pipetas de 5 mL

Embudo de filtrecidn de tallo largo
Tridngulo de porcelena

Pinzas de cejas (el alumno deberd traerlas)
Guantes de hule ldtex (cada alumno los traeréd)
Piaeta

Espdtula metdlica

Ldmpara de alcohol

‘Probeta de 25 alL

Vidrio de reloj de 10 cm de didmetro

Tubo de ensayo de 13 x 100 mm

Tapdn peara tubo de ensayo

Mechero Bunsen

Tripie‘y tela de alambre con asbesto
Pinzas pare tubo de ensayo

Moneda de 10 centavos o un ejemplar bioldgico pequefo
(una pequeiia hoja de planta) (el slumno debersa traerlo)

4.0 SUSTANCIAS

10D mL de tetracloroetileno
3 mL de cloruro de sebacilo

Solucidn de 2,2 g de haxametilendiamida y 1.5 g de hidrg-
xido de sodio en 50 mL de agus
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5.0

20 mlL de solucidn acuose de acetona al 50%
5 mL de formol

5 g de dcido fénico o fenol

3 g de Nazsoa (catalizadar)

SECUENCIA DE OPERACIONES
Obtencidn de Nylon 6-10 (polihexametilen sebasamida)
Use guantes todo el tiempo de la experimentacidn:

Poner en un vaso de precipitados de 250 mkL, 100 mL de
tetracloroetileng y afiadir con una pipets 3 mL de cloruro

de sebacilo,

Verter con cuidado sobre le solucidn, 50 mL de la solucidn
de hexamatilendiamina en hidréxido de sodio a travds
de un embudo colocado sobre un tridnguloc de porcelana
encima de wn tripie, de tal forma que el extremo del
tallo del embudo esté justo por encima de la superficie

de la solucidn inicial.

Tomar con unas pinzas (da cejas) 1la peliculs de polimero
que se forms en ls interfase de las dos soluciones vy
sacar del vaso lentamente de manera que obtenga una tira
continua con el polimero que se sigue formando, enrollar
en el agitador y ponerlo horizontal sobre el vaso, girando
lentamente de maners continua hasta que se acabe wuno

de los mondmeraos reaccionantes.
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Lavaer el polimero con sabundante agua y finelmente con

la solucidn de acetons al 50%.
Dejer secsr el polimero al aire sobre un vidrio de reloj.

Poner una pequefia porcidn (0.1 g) sobre la espdtuls vy
calentar en ldmpara de alcohol teniendo cuidado de no
quemar el polimero, tocar con una varilla de vidrio el
polimero reblandecido y tire lentamente para obtener

una fibra.

Le porcidn de la mezcla de polimerizacidén que no se uti-
lice, no deba verterse en la tarja, sino que hay que
agitarla hasta que ya no se formen mds polimeros, y dese-

charse donde le indique el profesor,

PREPARACION DE BAKELITA

OH OH

+ CHZO“‘“""“ » /' CHZ - OH

orto-hidroxi-fenil-carbinol

Mezclar en un tubo de ensayo de 13 x 100 mm, 5 mL de

formol, 5 g de dcido fénico y 0.3 g de Na,50,.

2773

(Cuidado: el dcido fénico o fenol es muy corrosiva).

Tapar el tubo con un tapdén (no muy apretado) y colocarlo

en un vaso con agua hirviendo. A medida que se lleva
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a cabo la polimerizaecidn, le viscosidad del liquido aumen-
ta gradualmente, es el momento de introducir en la resina
un objeto pequefio, como uns moneda, un ejemplar bioldgico
el cual quederéd incluido en la resina, dejar en reposo

el tubo en estufa a 13090 C y solidificard pasada la noche.

GUIA DE OBSERVACIONES

¢Qué es una macromolécula?

Explicar la diferencia entre un polimero 1lineal y wun

entrecruvzado.

¢Qué es polimerizacidn?

¢En qué consiste la polimerizacidn por condansacidn?

¢En qué consiste la polimerizacidn por adicidn?

¢Porqué en la polimerizacidén por condensacidén, cada unidad
de mondmera tiena que tener por lo menos das grupos fun-

cionalas?

¢Cémo se inicia la reaccidn de polimerizacidn por adicidn?

¢Cudles sustancias son las que producan concentraciaones

cansiderables de raedicales libres?

¢Qué es un catalizador?
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10,

11.

12.

13.

14,

15.

16.

6.0

(En qud tiempo empezd a hacerse aespesa la mezcla del

tubo de ensayo?

LCudles san las coincidencias y las diferencias entre

la reaccidn del Nylon 66 y la de las protaeinas?

Explique con detalle cdémo empezd a formar la pelicula

de polimero en la interfase,

¢togrd una tira continue con el polimero que se sigue

faormando?

(A qué se debe, que no se puede verter en ls tarja la

mezcla de polimerizacidn?

¢Ddnde se usa la bakalita?

Observe la fdérmula de la sacarosa que es un dimero vy

deduzca s5i es por adicidn o por condensacidn.

CONCLUSIONES

¢S5e cumplid el objetivo de la préctica? Justifique. su

respuests.

¢le encuentra alguna aplicacidn Gtil a la Biglogia 1lo

que vid en asta prdctica?
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7.0

NUEVOS CONCEPTOS

Anote los nuevos conceptos que aprendiéd en la prdctica.

Nombre del alumno

Calificacidn

Firma del profesor

Observaciones del profesor
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ACTIVIDAD EXPERIMENTAL NUM. 10 QUIMICA ORGANICA

CARACTERIZACION DE COMPUESTOS ORGANICOS POR METODOS QUIMICOS

3.0 MATERIAL Y/0 EQUIPO

Por medio de la lectura de la prdctica escrite debers
elaborar la lista de material y equipo que requerird pera reali-
zar sy experimentacidn.

4.0  SUSTANCIAS

Elaborer la lista de sustancias y reactivos que se necesi-

ten, Sustancia problems ssignada por el profesor.

5.0 SECUENCIA DE OPERACIONES

Propiededes fisicas generalsas

1. - Obsarver cuidedosamente y anoter en la ghie de observacio-
nes tan exactamente como le sea posible el color, olor,
estado fisico, aspecto general y cualquier otrea caracteris

tice aparente de la sustancia problema.

Este sencillo examen, considerado cuidadossmente, sirve
para eliminar de la consideracidn un vasto ndmerc de posi-
bilidades., Por ejemplo, si le sustancia es liquida, inme-

diatamente son descontados todos los sélidos, y viceversa.
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La mayoria de los alcanos, alquenca, dteras, aldehidos,
cetonaa, haluros de alquilo, 4dcidos alifdticos y aminas

alifdticas son liquidos. Los bencenoides son sélidos.

Loa dcidos alifdticos, las amines slifdticas y los dcidos
bencenoides; todos los compuestos de estos tres grupos
son incoloros cuando eatdn puros. Algunos, especial-
mente las aminas, fenoles y compuestos da yodo estdn a

menudo coloreados (pardo) por impurezas.

La mayoria de los compuestos voldtiles tienen olores que

se pueden decir son caracteristicos;

Los hidrocarburos e hidrocarburos halogenados recuerdan

a la gasolina, petrdéleo o nafta.
Les aminas huelen a pescado y amoniaco.
Los fenoles tienen un olor a desinfectante.

Los dcidos alifdticos y aldehidos son de olor fuarte,

picante y a menudo rancio.

Los ésteres tienen olores agradables a frutas muy carac-
taristico (muchos son usados como perfumes y condimentos

artificiales).

Los éstares y las cetonas hualen menos a frutas paro saon

todavie agradablas.
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Puntos de fusidn o ebullicidn aproximados

Determinar aproximadamente el punto de fusidn y/o el punto
de ebullicién. No gastar tiempo y energia determinando
estas propiedades exactamente en esta etapa, ya que 1la
muestra suministrada es probablemente impura y las propie-
dades fisicas de sustancias impuras son de poco valor
para una identificacidn exacta. Sin embargo los valores
aproximados sirven para perfilar las conclusiones sugeri-
das por las propiedades fisicas evidentes (color, olor,
estado fisico, etc.), especialmente eliminando posibles

grupos, asi:

Ninguna sustancia bencenoide tiene punto de ebullicidn
por debajo de 80° C, ningdn alcohol por debajo de 6592 C,
ningdn dcido por debajo de 100°C y ninguin haluro de arilo

por debajo de 130° C.

La mayoria de los fenoles y aminas son liquidos o sélidos
que funden fdécilmente y ninguno ebulle por debajo de 180° _
c.

Todos los 4dcidos aromdticos son sélidos y virtuaslmente

todos funden por encima de 100° C.

Los alcanos, alquenos, aldehidos alifdticos, cetonas,
ésteres, éteres, aminas y compuestos halogenados comunes
son liquidos de puntes de fusidén (solidificacidén) bajoa

o moderados.
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Estudiar las tablas de propiedades fisicas y wutilizar
los propios hallazgos par confirmar y suplementar las

generalizaciones anteriores.

Salubilidad en agua

lLa importancie principal de una determinacidn cuidadosa

de la solubilidad en agua es para la comparacidén y contraste

con la solubilidad en dcidos y dlcalis minerales diluidos.

Afladir en un tubo de ensayoc das gotas de agua a una peque-~
fa porcidn (una gota de un liquido, 20-30 mg de un sélido)
de la sustancia problema. Agiter bien le mezcls y dejarles
en reposo de 2 - 5 minvtos, para que tengs lugser la diso-
luecidn, Los 1liquidos, si son solubles, usualmente se
disuelven rdpidamente, pero muchos sélidos solubles se
disuelven lentamente. Las sustanciss que en estas condi-
ciones se disuelven por completo son consideradas muy
solubles, o miscibles, en agua. Con frecuencis es dificil
la observacidn visual de dos fases liquidas en unas cuan-
tas gotas de muestrs. Si hay duda, vaciar ls mezcla por
le parte superior de uns pipeta Pasteur de pico largo,
8i existe se observard fdécilmente la interfase entre -

los dos lIquidos,

Si no tiene lugar la disolucidn en frio, calentar la mez-
cla en un baflo de ague caliente, dsjando de nuevo amplio

tiempo para la displucidn., Si la sustancie se disuelve,

231.



enfriar completamente y observar si le sustancia se separa
de nuevo. Hey que tener especial cuidado con los sdlidos
fédcilmente fusibles pues fundirdn al calentar con agua;
realmente, algunos sdlidos especialmente los fenoles,
se licGan incluso en agua fria pero no se disuelven,
no anotar tal comportamiento como disolucidn a menos

que en efecto resulte una fase liquida homogénee.

Si la muestra no se disuelve en dos gotas de agua, afiadir
sucesivamente, una tercera més, cinco y diez gotas, agi-
tando y calentando la mezcla dejando eamplio tiempo para
la disolucién daspuédés de cada adicidn. Las sustancias
qua se disuelven en tales condiciones son consideradas
como moderadas o ligaramanta solubles, miantras que aque-
llas que no sa disualven en un total de 20 volumanas
da sgua son considerados insolubles. La mayorfe de los
compuestos orgdnicos son ligeramanta solublas o insolublas
en agua. Por ello al determinar ls solubilided en agua
se restringe a un grupo més bien pequefio de compuestos,
aquallos que tienen una proporcidn importante de grupos
polares (elcoholes, aminas y cerboxilos) unidos al asque-
leto no polar (hidrocarburo). 0Oe este modo, los hidrocer-

buros, hidrocerburos halogenados, y la mayoris de 1los

- dteres, ésteres y fenoles, son ligeramente solubles o
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insolubles., Los elcoholes monofuncioneles, dcidos, aldehi
dos y cetonss conteniendo de 3-5 dtomos de cerbono son
totelmente solubles, con frecuencis miscibles en todas
proporciones, y equellos que contienen de 6§5-8 dtomos de
carbono son ligermente solubles. Por encime de 8 dtomos
de carbono predomina el cesrdcter de hidrocarburo y 1los
compuestos son insolubles e menos que estén presentes

dos o mds grupos poleres.

Acidez o basicidad

Ensayar la disolucidn (o suspensidn) ecuosa de le muestre
problema con pepel tornesol sezul y rojo. Si se obtiene
reaccién dcida al tornasol, efedir una gota de disolucidn
de indicador de fenolftaleina y enseguida, afiadir gote
a gota y agitendo uns solucidén de hidrdéxido de sodio al
5%. Si son neceserias varias gotes de le base pars hecer
virar el indicedor, entonces la sustancia es un d&cido.
Si sdlo son neceserias una o0 dos gotas ls ecidez es debi-
de probablemente e trazes de impurezas. De manere simi-
lar, si la sustancie es bdsicas al tornasol, determiner
su capacided para neutrelizer una solucidn de &cido clorhi
drico al 5% usando rojo congo o rojo de matilo como indi-
cador. Este ensayoc es particularmente saguroc con sustan-
cias solubles o modersdamente solubles pare las cueles
reemplaza e les reacciones de clasificacién 1 y 2 que

eatdn més adelante.

233.



Andlisis elemental orgénico

Identificacidén de Carbono e Hidrdgeno.

Colocar 0.5 g de dxido ciprico, en un tubo de ensayo seco,
cubrir con 0.5 g de sustancia problema y ésta, a su vez,
cubrir con 0.5 g de d¢xido cuprico, tapar con un tapdn
monohoradado qua tenga un tubo de desprendimiento doblado
en dngulo recto el cual se introduce en un tubo de ensayo
con agua de barita (Ba(OH)p) al 10%¥. Calentar fuertemente,
si la sustancia contiene hidrdgeno se observard la forma-
cién de gotas en las partes frias del tubo de ensayo.
Si la sustancia contiene carbdn se obtiene un precipitado
blanco en el tubo de ensayo que contenia el agua de bari-

ta.

Idantificacidén_de nitrdgeno, azufre y haldgenos, por el

método de fusidn alcalina.

Colocar en un tubo de ensayo perfectamente seco 0.5 g
da sustancia problema, agregar 0.5 g de sodio metdlico
y calentar fuertemente hasta que se observe la ignicidn

total del sodio.

Dirigir la boca del tubo hacia la pared y usar anteojos

de seguridad. No tocar el sodio con la mano.

Los elementos que constitufan la meteria orgdnica se com-
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a)

b)

c)

binaron con el sodio. Enfriar el tubo de ensayo, agregar
egua gota s gota para prevenir algdn problema con el sodio
que posiblemente no reacciond, agregar agua hasta llenar
el tubo, agitar y filtrar, dividir el filtrado en tres

tubos de ensayo.

Identificacidén de azufre,

A uno de los tubos que contiene el filtredo, agregar unas
gotas de solucidn ecuosa de acetato de plomo al 10% y

observar.

Identificacidn de nitrdgeno.

A otra porcidn del filtredo, agregar unes gotas de solu-
cidén de sulfato ferroso al 10%, calentar ligeramente,
afdadir unas gotas de solucidén acuosa de cluroro férrico
y de dcido clorhidrico al 10% en agua, observar. Se reco-
miends efectuar parelelamente ensayos positivos con sus-
tancias que tengan nitrdgeno, para conocer la reeccidn

de identificacidn.

Identificacidn de haldgenos.

Agregar e la tercere porcidn del filtrado 2 mL de dcido

nitrico al 10% en agua, hervir para desprender dcido sul-
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a)

fhidrico cuande no se note desprendimiento de este gas.
Agregasr unas gotss de solucidn acuose de nitrato de plata

al 1% y observar.

Secuencia de clasificacidn

Solubilidad en dcido mineral diluido (HCl, H3PO4, HNOg, ~~-

HpS804, 2-5%): Clssificscidn de bsse orgdnica.

Este ensayo sa aplica dJnicsmente a8 sustancies que son

insolubles o ligersmente insolubles en sgusa.

Afladir dcido clarhidrico (2-5%) gota a gota, con agita-
cidn, 8 unos pocos mg o uns gota de muestra. Dejar repo-
ssr un tiempo para permitir la disolucidn, especialmente
con sustsncias sdélidas. Si 1s sustancie se disvelve,
observar si se reprecipita al neutralizerles por cuidadosa
adicidn, gota a gota, de dlcali diluido (5%). Si 1ls re-
precipitacidn no tiene luger es probable gque la sustancia
simplemente se disuelvs en el agus; comparar cuidsdossmen-
te con la solubilidad en agua sola. Si ls sustancia pro-
blema no se disuelve en dcido clorhidrico, repetir el

ensayo con uno o mds de los otros dcidos,

Las sustsncias que son insclubles (o ligersmente solubles)

en agus, pero que se disuelven en los dcidos diluidos
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a)

obviamente son besses, Le mayor parte de las bases orgdni-
cas tienen nitrdgenoc y las Unicas bases son aminas, El
ensayo debe ser realizado incluso con sustancias en lsas
cuales no se ancontrd nitrdgeno. Si es positivo debe

repetirse mds cuidadosamente al ensayo del nitrdgeno.

lLLas ssles raesultantes de la reaccidn de las aminas con
loa dcidos son totalmente soclubles, peroc algunas no lo
son, Por esto, si la sustancia no se disuelve en dcido
clorhidrico diluido, deberd tembidn probarse con los otros
dcidos minerales. Es muy improbable que las sales de
cualquier amina dada sean insolubles con los cuatro dcidos

minerales.

Solubilidad en dlcali diluido (NaOH, KOH, Ca(OH)p, Ba(HD)2
NHg4OH 2 - 5%): Clasificacidn de sustancias dcidas.

Este enaeyo se aplica solamente s sustancias que son inso-

lubles o poco solubles en egua.

Afadir gota a gota, con agitacidn, disolucidn diluida
de hidréxido de sodio (2-5%) sobre wunos pocoa mg o una
gata de la muestra problema. Dar amplic tiempo después
de cada gota pare que tenga lugar la disolucidn. Si 1le
sustancia se disuelve, observar cudndo es reprecipitada
mediante neutralizacidn con dcido dilufdo. Si la sustan-
cias no se disuelve en hidréxido de sodio, repetir el ensa-

yo con una o mds de las otras bases,
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a)

b)

Las sustancias que ae disuelven en dlcali diluido pero
no en el agua aon clasificadas como dcides. De ordinario,
solamente son encontradas dos clases, dcidos carboxilicos
y feanolas. Estos son confirmados y diferenciados por

reacciones de confirmacidn,

Reaccidn con dlcali alcohdlico caliente: Clasificacidn de

éster.

Colocar una porcidn (10-20 mg 6 1 gota) da la sustancia
problema en uno de dos tuboa de enaayo. Afadir a cada
tubo dos gotaa da atanol, una gota de fenolftaleina (diso-
lucidn) y solamente una gota de hidréxido de aodio diluido
(2%) . El contenido de ambos tuboa dabe ser roaa brillante
(a menos que la sustancia sea un dcido o un fenol); si
no lo fueae, afladir, gota a gota, mda hidrdxido sddico

y etanol (volumenes igueles) haata conseguirlo.

Tapar ligaramente ambos tubos y calentarlos & 1009 C (bafo
da agua hirviendo) durante treinte minutos, y observar
cualquier cambio de color. Si desaparece el color dsl
ensayo problema pero no al del blanco estd presente un
grupo funcional éster, el cuel se hidroliza lentamente
y neutraliza al dlcali, §Si el bleanco se decolora, afadir
otre gote de solucidén de fenolftalaine a ambos tuboa y

continuar calentando.

Ciartos aldehidos dan poaitivo el ensayo pera dster y
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c)

d)

algunos dsteres den precipitados con le 2,4-dinitrofenilhi
dracina. Por lo tanto, es esunta discutible si el ensayo
del dster o el ensayo de aldehido-cetons debe ser reeslize-
do primera. No aobstente, raramente hay dificultad en
la diferenciacidn, ye que ls mayorie de los dsteres reac-
cionan muy lentamente (si es que lo hscen) con le dinitro-
fenilhidrecina, y les reacciones de confirmecidn del hidro
xemato y de Tollerns invelida con segurided al éster vy

8l aldehido respectivemente.

Si el enssyoc es positivo, debe de llevarse le hidrdlisis
hestes el final, Adadir 5 gotas de hidrdxido de sodio
8l 20% y cinco gotes de etanol &l tubo que contiene le
muestre parcialmente hidrolizeds. Calentar s 100° C duren .
te 30 8 60 minutos. Debe desapsrecer completamante el

olor 8 frutes (si lo hebis) del éster.

Enfrier le disolucidn y diluirls con agua (1 mlL), Na
debe separarse ningdn precipitado ni eceite 8 menos que
el éster esté hidrolizedo incompletamente o dé lugar
a un elcohal insoluble en ague. Le acidulacidn (HC1l al
20%) del hidrolizedo diluido puede generar el olor carec-
teristico de un dcido voldtil (acético, butiricao) o dar

un precipitado insoluble,

Estas ohbserveciones san de gran velor en le eleccidn de
reacciones para la ceracterizecidn finel del dater. Con-
tinvar los snsayos durante la hore requeride pars la hidrgd
lisis,
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e)

Reaccidén con 2,4-Dinitrofenilhidracina: Clasificacidn

de aldehidos y cetonas,

Adadir 2-3 mlL de reactivo 2,4 -ﬁinitrofenilhidracina a
una pequefia gota de le muestra, agitar perfectamente.
Si no resulta un precipitado dentro de 2 d 3 minutos,
dividir 1ls solucién y calentar una porcidn en un bafo
caliente (50-809 C; no hervir) durante 5 minutos, enfriar,
agitar y froter el interior del tubo en le superficie
del liquido con una varilla de vidrio, Finalmgnte si
no se observa precipitado, dejar ambos tubos a unylado

durante 30 minutos.

Le mayoris de los aldehidos y muchas cetonas sencillas
dan precipitedos naranja o rojo dentro de los diez minutes
8 la temperaturs ambiente. Aldehidos menos reectivos
y la mayoria de las cetonas reaccionen tras calentamiento;
el derivado con frecuencie permanece disuelto pero crista-
liza tres enfriamiento y frotamiento. Si el reactivo
es hervido, a menudo resultasn pequehas cantidades de un
precipitado rojo debido a la eveporacidén del disolvente
(metanol). No user demesiado problema o resultard un
liquido naranje brillante que flote sobre la disolucién
del reactivo. Este es indistinguible del resultado obser-

vado con casi todes les sustancias insolubles en agua.

Los compuestos de carbonilo saturados dan tipicamente

derivados amerillos o naranjs. Los no saturasdos dan pro-
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a)

ductos naranja, rojo-anarsnjados o Trojos. El producto
debe aislarse por cristaslizecidn a purezas como un derivado

cristalino de la sustancia problema.

Si se hace adecuadamente el ensayo as totslmente especifi-
co, la razén mds comdn de interferencia es trabajer dema-

siado problema,

Enaayo con sodio metdlico: Clasificacidn de alcohol infe-

rior. Este enssyo se aplica solamente a liquidos.

Afladir en un tubo de ensayo (perfectamante seco) un mi-
ndisculo trozo de sodio limpio recién cortado (del tamafio
de una cabeza de alfiler) afdadir una gota de la sustancia
liquida. Si la sustancia es un alcohol inferior, se des-
prenderd rdpidamente hidrdgeno hasta que el sodio esté

completemente disuelto.

Debe desconterse una breve efervescencia que desvenecs
ya que 1la mayoria de las sustancies liquidas contienen
trazas de ague las cuales reaccionan, evidentemente has-

ta que se consumen.

Les amines, dcidos carboxflicos y fenoles reaccionan como
los elcoholes, asi que el ensayo no debe ser eplicedo
e sustancias que contienen estas funciones. También reec-
cionan de manera andloga a los alcoholes muchos'éstares.

aldehidos y cetonas.
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a)

c)

Solubilidad en dcido sulfurico concentrado frio: Diferen-
ciacidén da alcoholes y slquenos de désteres y de hidrocar-

buros e hidrocarburos halogenados.

Enfriar bien en un bafio de agua helada un tubo de ensayo
con das‘gotas (10 mg de un adélido) del problems. Adfadir
diez gotas de dcido sulfirico concentredo, dejando resba-
lar lentemente cade gote por la pared interna del tubo
enfriedo y disipando cualquier calor desprendido moviendo
el tubo an el befioc santes de adicioner la prdxima gota.
Observer cudndo se disuelve le sustencia. Con sélidos
la disolucidn pueds tarder slgunos minutos; con liquidos
pvade ser dificil distinguirle, en cuyo ceso le mezclae
debs de ser introducide en une pipeta (seca), con lo cual
seard cleramente visibla, si es que existe, la intarfase

entre dos cepas.

Si le sustancis se disuelve, diluir 1ls disolucidn fria
sen agus heledasa (0.5 mL) y observer si es repracipitada.
No dejar que le mezcla se caliente o invalidardn el enseyo

reaccionaes secundarias y coloraciones.

Se disuelven en al dcido los slcoholes sencillos, alquenos
y dteres. No se disuelven los alcenos, hidrocarburos
bencencides sencillos y haluros de elquilo y da arilo
(e« menos que contengan tambidn funciones alcohol, ealquino
o dter). Los dteres son raprecipitedos sl diluir. Los
alcoholes y los aelquenos no, ys que se& convierten en los

hidroganosulfatos de elquilo solublss. Los salcoholes
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7.

a)

son diferenciadoa de los alquenos por medio de reacciones
de confirmacidn (reactivos de Baeyer), 1los haluros de
"los hidrocarburos por la composicidn elemental y los com-
puastos alifdticos de los aromdticos mediante la combus-
tidn con llema sin humo o con humo y las propiedades fisi-

cas generales.

Combustidn: Diferenciacidn de compuestos bencenoides

de no bencenoides.

Prender fuego a wuna porcidn (2 gotas o 20 mg) de la sus-
tancia problama sobre una cédpsula de pbrcelana. Observar
si arde o no con llama carbonosa. Comparar con sustancias
conocidas (hexano, etanol, benceno, naftelano, etc.).
Generalmente, las suséancias que contienen muchos carbonos
y ralativamente poco hidrdgeno, mds tipicemente los com-
puestos bencenoides, producen mucho humo cuando se queman;
las sustancias con méds hidrdgenos no los producen, hay
algunas excepciones; los fenoles polihidricos arden sin
humo mientras que los compuestos alifdticos altamenta
insaturados (alquinos inferiores, dienos) y sustancias
altamente saturadas (dcido estadrico) arden con humo,
pero el ensayo es muy sencillo, Util y ususlmente no es

ambiguo en unidn de otras observaciones.
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a)

b)

Reacciones de Confirmecidn

AMINAS.
Reeccidn con dcido nitroso:

Disolver une porcidn (20 mg o une gota) de la sospechade
amine en dcido clorhidrico 2-5% o dcido fosfdérico (2-4 mlL).
Enfrisr le disolucidén en un befio de hielo. La sal de
amine puede cristalizar e partir de la disolucidn. ARadir
a la mezcla enfriada 2-3 mL de disolucidn de nitrito de

sodio el 1% 6 20-30 mg de nitrito de sodio sélido.

Separecidn de un aceite amarillo pdlido o de un sélido
de bajo punto de fusidn (N-nitrosoamina) indica una amina

secunderia.

R
+ H-0-N=0 —> >N~N=O+H30"

/H
\ R

N

R
\ +
///, N

R

N - nitrosamina

Oesprendimiento vigoroso de gas (nitrédgeno) indica una

amina primaria alifdtica.
R-NHg* + H-0-N= 0 — - -———p A-OH+ $ No + Ha0*

Es esencial le verificacidén al vacio ya que los reactivos
sélo desprenden algo de gas. Un ensayo mds seguro es
el desprendimiento de nitrdgeno mediante mezcle de disolu-
ciones de la amina y de nitrito sddico en dcido sulfirico

del 80%.
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c)

d)

Ahadir 1la disolucidén de reaccidn fria a una disolucidn

da 2-naftol (10-20 mg) en hidrdxido de sodio el 10% (4 mL).

Ar - NH3* + H - @ - N = 0w—a Ar - Np* + 2Hp0
oH

OH
Ar - No + ——w» Ar - N = N- Aril azo 2-naftol

\J
La formacidn de un colorante ezdico naranja o rojo indica_

una amina aromdtice primaria,

Ninguna reaccidn indica que la sustancia sea una amina

terciaries o no era una amina.

Reaccidn de Hinsberg

Suspender la supuasta amina (20 mg o una gota) en NaOH

al 20¥ (1-2 mL) y afadir dos gotas de cloruro de benceno sulfo-

nilo (o 50 mg de cloruroc de p-toluensulfonilo). Tapar el tubo

y

agitar vigorosemante la mezcla hasta que haya desaparecido

el oclor de cloruro de sulfonilo de 5 a 10 minutos.

a)

Las amidas primarias forman sulfonamidas, las cuales per-

manecen disueltas en la disolucidn fuertemente alcalina.

. .
R - NHg + C1 - SO0 R - M - 50D 2% R - N - 50, C_D

al aciduler pracipite la sulfonamida sélida de color blan-
ca. Precaucidn: A partir de disoluciones tan concentra-
das, al acidular puede seperarse clorurc de sodic, Asagu-

rar que cualquiar precipitado sdlido blanco es, en reali-
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b)

c)

dad, insoluble en agua y dcido diluido y soluble en dlcali
del 10 8l 20%.

Las aminas secundarias forman sulfonamidas las cualas
no quedan en disolucidn sino que ee precipitan directamen-
te como sdlidos blancos a partir de le mezcla reaccionanta
alcalina, aon inasolubles en agua, dlcali y dcidos dilui-

dos.,

A ' .
)‘-H+C1-802'©L-—§31-802“©
R R

Precaucidn: Si el hidrdxido de sodio es demasiado diluido

o si se uss demasiado haluro de sulfonilo, puade precipi-
ter una sulfonamida primaria; si es demesiado concentrado,
puede precipitar la sel de sodio de una sulfonamida prima-
ria, o incluso cloruro de sodio. Asegtrese de que cual-
quier precipitado que se forme a paertir de la mezcla de
reaccidn alcalina, es insoluble en agua, €élcali diluido

y concentrado.

Las aminas tercierisa no reaccionen, permanecen sin di-

solver y se disuelven al acidular,

Si es obtenido un producto sdlido a partir de una amina
primaris o secundaria, aislarlo y gusrdarlo para purifi-

L
carlo por cristalizacidn como un derivado.
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Acidos carboxilicos y fenoles, Liberacidn de didxido

de carbong a partir de bicarbonatao de sadio

Disolver 50 mg de bicarbonata de sodio en 1 mL de agua.
Si el sospechado dcido eé soluble en aguas o moderadamente
soluble, aftadir susvemente la disolucidn sobre una gota
6 20 mg y agitar suavemente. Si la muestrs problema
ea insoluble o poco soluble en agua, disolverla en 1
mL de etanol o de acetons y afladir le disolucidn de bicar-
bonato & ests disolucidn. Cuslquier precipitacidn que

ocurra debs ser ignorada, Observar una vigoroas efer-

vescencia o un répido desprendimiento da gas.

Los dcidoa carboxilicos y unos pocos fenolea son #dcidos

y libersn COp2. Sin embargo la mayoria de los fenoles no.

Solubilidad en disclucidn diluida en cerbonato de sodio.

€l ensayo se realiza de la miema forme que el de la solu-
bilidad an agua, dcido o 4lceli diluido que como se des-
cribid snteriormente, utilizendo uns solucidn de carhonsto
de sodio del 2-5%. La mayoria de los dcidos carboxilicos
san solubles, al iguasl que lo son en hidrdxido de sodio.
ta mayoria de los fenoles no (excepto algunos fuertemente

écidos).

Color en cloruro férrico acuoso.

Adadir 1 mlL de disolucidn diluide (2-5%) de cloruro férri-
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co a 0.5 mL si el problems es liquido, o a una disolucidn
de 5 mg de problema sélido en dos gotas de etanol., Agitar
la muestra con los reactivos vigorosamente. La mayor
parte de los fenoles da disolucidn vivamente coloreeds
(azul, verde, violeta, etc.). Los dcidos no (excepto
los fendlicos), aunque algunos dan soluciones o precipi-

tados amarillentos.

Color con cloruro férrico-piridina en cloroformo.

Disolver una gote ¢ 5 mg del problema en 1 mL de una solu-
cidn al 0.1% de piridina en cloroformo. Afadir un milili-
tro de solucidn (2-5%) de cloruro férrico en cloroformo
y agiter la mezcla. Virtualmente todos los fenoles dan
disoluciones coloreadas y especialmanta aquellos que no

la dan con cloruro férrico acuoso.

ESTERES

Reaccidn coloreada hidroxamato-cloruro férrico.

Disolver 50 mg de KOH an una gote de agua, afadir 1 mL de
atanol, 20-30 mg de clorhidrato de hidroxilamina y uns
gota dal sospachado éster. Celantar 1la disolucidn en
bafio Maris hiviando durante 3 a 5 minutos, si as nacasario
afladir etanol pares raponer cualquier pérdida por evapore-
cidn, Enfriar, acidular la disolucidn con HCl diluido

(2-5%), y sfedir dos gotas da cloruro férrico acuoso.
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£l desarrollo de un brillante color rojo-rosado confirme

déster.
S 2 Fed*
R=C~-0~R"+NHp OH——+ R -~ C -~ NH - OH- . » Complejo rojo

ALDEHIDOS Y CETONAS

La reaccidn de clasificacidn con dinitofenilhidracina, -
adecuadamente realizada, es tan seqgura que raramente -
necesita la confirmacidn, Ocasionalments son Utiles 1las

siguientes reacciones.

Reaccidn de Tollens

Afladir gota a gota amonfiaco diluido (5%) a 0.5 mL de ni-
trato de plata en un tubo de ensayo limpio hasta que jus-
tamente se redisuelve el precipitado pardo oscuro de dxido
de plata inicialmente formado. No usar exceso de amoniaco.
Afiadir a la solucidn la menor cantidad posible da un pro-
blema 1liquido (especialmente si es insoluble en agua)
6 5 mg de un problema sdlido, agitar bien y calentar 1la
solucidn a 50 - 609 C no més caliente durante varios minu-
tos en bafilo de sgua. La formacidn de un espejo de plats
sobre le pered interior del tubo indica sldehido. Exceso
de emoniaco, problems y calor, o un tubo sucio, dardn malos

resultados.

Terminando 81 ensayo arrastrar la mezcls reaccionante

con agus abundante ya que con al tiempo o al secarse puede
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dar depdsitos explosivos. El espejo se elimina con HNO3 ca

liente.

Reaccidén Yodofdrmica

Triturar yodo (100 mg) y disolverlo en un poco de hidrdxi-
do de sodio acuoso diluido (2.5%). A la disolucidn inco-
lora, efladir dos gotes de sustancia problema, Calentar
la mezcla durante verios minutos en un bafio de agua ca-
lienta. La separacidén de cristales de yodoformo amerillo
pédlido y el olor muy caracteristico de esta sustancia
indice wuna metil cetona, Como experiencie ensayar la
reaccidn con una autédntica metil cetons (acetona o aceto-
fenona).
0 310° 0 Ho0
R - g - CHg ————apf - E - Clg ——A - g -~ GH + HCl,

ALCOHOLES

Reccidén del cloruro de acetilo

Esta reaccidn es particularmente U(til para confirmer al-
coholes alifdticos de cadena corta los cuvales, siendo
s80lubles en agua, no son clasificados por reaccidn con

dcido svlfirico concentrado en frio,

R ~0H+CH ~CO - Cl—> R -0~ CO - CHg + HC1
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Colocar 3-4 gotas de cloruro de acetilo en un tubo da
ensayo seco. Dejar que se disipe cualquier humo resultan-
te de le reaccidn del cloruro de &cido con la humedad
atmosférica, y entonces afdadir, una & una, tres gotas
del sospechado alcohol. Una indicacidn positive es dada

por:

a) Una reaccidn vigorosa; la mezcla hierve espontédnea-

mente.
b) Calor de reaccidén; la mezcla se templa o calienta.

c) Desprendimiento de HCl gaseoso; se detecta mantenien-
do cerca de la boca del tubo de ensayo un papel empe-
pado en amoniaco concentrado, con lo que resultarén
densos humos de cloruro de amonio. (Precaucidn el
cloruro de acetilo puede dar humos blancos). Enfriar
la mezcla en hielo, afiedir gotas de agua y agitar
la mezcla para destruir cualquier cloruro de ascetilo
no consumido. Alcalinizar la muestra con disolucidn
diluida de hidréxido de sodio y observar si la mezcla

tiene el olor agradable a frutas de un éster voldtil,

ALQUENOS

Decoloracidn de bromo

A dos gotas del sospechado alqueno en un tubo de ensayo,

afiadir gota a gota disolucidn al 1% de bromo en tetraclo-
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ruro de carbono. Un alqueno decolorard rdpidamente por

lo menos 10 gotas de solucidn de bromo.

C=C+ 8BrgeeovrC - C
1 ]
Br Br

También decolorardn el bromo sustancias teles como: feno-
les ésteres fendlicos, algunos alcoholes, aldehidos, ceto-
nas, y unos pocos hidrocrburos aromdticos, pero todos
ellos producen HBr dcido bromhidrico (probar con el papel
empapade en hidrdéxido de amonio). Los alquenos cuando

reaccionan con bromo, no dan HBr.

Reaccidn de Baeyer

Afadir gota a gotea disolucidn acuosa de permanganato de
potasio 8l 0.1% a dos gotas del sospechado elqueno, agi-
tando la mezcla vigorosamente. Un Balqueno eliminard el
color pdrpura de por lo menos 1 mL de disolucidén de preci-
pitado, y resultard un precipitado pardo de didxido de

manganeso,

ESTERES

Reaccidén coloreada Ferrox

Afadir 2 6 3 gotas de la sustancia a un pequefo pedazo
de paspel Ferrox en un tubo de ensayo seco. Si el liquido

es un éster se volverd rojo debido al tiocianato férrico
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6.0

liberado del papel. Un éster sdlido puede disolverse

en la minima cantidad de

anteriormente.

GUIA DE OBSERVACIONES

Explicar detalladamente 1lo

sustancia problema.

La sustancia problema es:

benceno seco y proceder como

que hizo para identificar 1la

CONCLUSION
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8.0 NUEVOS CONCEPTOS

Anote los nuevos conceptos que aprendid durante esta in-

vestigacidn,

Calificacidn fFirma del) profesor

Nombre del alumno Observaciones del profesor

254,



CAPITULO 1V
CONCLUSIONES Y BIBLIOGRAFIA



CONCLUSTIONES

Las prdcticas fueron probadas con alumnos de la Facultad de
Ciencias en la Carrera de Biologia. Se observd que su desarro-

1lo se efectia en tres horas,.

Los temas que se abordan son las técnicas y métodos que utilizan
los bidlogos en su vida profesional, evitando las sintesis orgd-
nicas (que incluye el plan vigente) ya que comprobaron no tener
ninguna utilidad préctica para el alumno de la Facultad de Cien-

cias qu cursa la carrera de Biologia,

La idea de proporcionarle toda la informacidn a través de los
antecedentes de conocimiento, es no abrumer al alumno con inves-

tigaciones en la teoria y ademds en la préctica.

En la prdctice uno se incluye la informacidén sobre el vidrio
en respuesta a una reiterada inquietud, observada a través de
varios aflos, de saber ¢(Qué es el vidria? ¢(Por qué Pyrex?, etc.,
Por le misms rezdn también se proporciona la informacidn sobre

petréleo-gasolina y su relacidn con la contaminacidn.

Como resultado de la experiencia, se ha observado que los alum~
nos que despuéds de terminada su actividad experimental recapitu-
lan sobre los nuevos conceptos aprendidos y los colocan en un
listado, encuentran que los objetivos de las pricticas son de
gran utilidad y reconcilia al alumno de Biologia, en la mayoria

de los casos, con la Quimica Orgdnica.

255.
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APENDICE NUM. 1

SUSTANCIAS QUIMICAS CARCINGGENICAS

Le trensformecién de une célule normal en una célula cancerosa
perece ser un proceso irreversible y considerendo la cercinogé-
nesis, se necesite tomer en cuente cade contacto con una sustan-
cia quimica que see cercindgenc. El periodo de letencia entre -
el contacto quimico iniciel y le menifestacidn de los sintomas
melignos puede ser muy largo, alcanzendo heete cuarente efos
en el ser humeno. Esto significe que, en contraste con los
venenos mde peligrosos, puede nao ser evidente la relecidn entre
la ceusa y el efecto por no presenterse en forme inmediete
o bien definide. Por consiguiente, es indispensble tener extre-
mo cuidedo cuendo se trabaje con sustenciss carcinogénicas.

Se deben observer les siguientes medidas:

- Trebajar con sustencies carcinogénicas eélo si esto es inevi-
teble, pues e menudo en lee reacciones quimices, los reac-
tivos o disolventes carcinogénicos pueden ser substituidos

por otros menoe peligrosos.

- Procurar elegir précticas en las que se eviten los reactivos

carcinogénicos.

- €1 riesgo puede reducirse por medio del uso de une técnice

cevtelose y equipo de proteccidén y seguridad; trebejer bajo

1.



una campena da extraccidn de gases, usar mdscara contra
el polvo y guantas desachablas, ademds de cubrir la mesa
de trabajo con peapal aluminio.

v

- Trabajer con carcindgenos sdlamente en aparatos cerrados.
- Destruir de inmedisto los reactivos que sobren y si es apro-
piado, entregar los residuos de la reaccidn al profesor

para qua sean desechados en forma adecuada.

Algunas clases de compuestos en los que se han encontrado sus-

tencias carcinogénicas son:

a) Las qua se sabe qua en el ser humano produce tumores malig-

nos.,
4-aminobifenilo Benzidina
NH2
2 ""
~
2-naftilamine Benceno



o

C Cly
3,4-benzopireno Tetracloruro de carbono
Compuestos Inorgédnicos:
Compuestos de arsénico
Niquel y sus compuestos
Berilio y sus compuestos
Cromato de cinc
f Otros:
: Asbestas
j Alquitrdn mineral
; Betdn
I
b) Los que sin duda son carcinogénicos en animales
CH2N2 (Me0) 250, I>NH
Deizometeno Sulfato de metilo Aziridina
O
CH3I EI (C1CH2) 20
Yodometano ﬁ!—propiolactona Diclorometiléter

(Yoduro de metilo)



NHoNHo NO2 (CH3) oN-NO

’ Hidrazina 2-nitronaftaleno N,N-dimetilnitrosamina

Compuestos Inorgdnicos

Cromatos

c) Los que son probables cercindgenos de acuerdo e los resul-

tados més recientes

PhNHNH2

Fenilhidrazina

Compuestos Inorgdnicos

; Cadmio y sus compuestos
Triéxido de antimonio
Triéxido de cromo
Carbonilo de cromo

Debemos tener presentes que aun no se han identificado todes
las sustencies y reactivos carcinogénicos. Por ello se deben
desarroller buenos hébitos para llevar a cabo yn trabejo con

higiene y seguridad.

A continuecidn en un cuedro de 4 columnas se encuentren elgunas
sustencies quimicas comUnmente empleedas en el laboratorio

de quimica orgénica, donde en cade colymna encontreremos:



I11.

111,

Iv.

Nombre (s) de la sustancia.

Ceracteristica de peligrosidad.

Medidas de seguridad durante su manejo,

Efectos téxicos por:

a) Inhalacidn
b) Contacto

c) Ingestidn
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I 11 : m ; o v
NOMBRE (S) DE | CARACTERISTICAS | MEDIDAS DE | EFECTOS TOXICOS POR:
LA SUSTANCIA SEGURIDAD a) Inhalacién b) Contacto c) Ingestion
1 ACETONA Altamente inflamable. | Ventilar al trasvasar. a) Disnes, narcosis, coma.
(Dimetilcetona) | Téxico Proteger de fuentes de b) Irrita los ojos.
2-propanona ignicién. c) Irritacidn estomacal, narcosis,
No tirar residuos en el coma.
desagie.
2 ACETALDEHIOO Infamable. Ventilar al trasvasar. 8) Irrita los ojos y el sistema res-
(Etanal) Irritable. Proteger de fuentes de pirstorio, produce dolor de cabe-
Muy reactivo. ignicion. 2a, delirio, alucinaciones, dismi
No tirar residuos en el nucidn de la inteligencia. -
desague. c) Grave irritacién de los 6rganos
digestivos
3 ACI00 ACETICO Flamable. Ventilar al trasvasar. a) Irrits el sistems respirstorio y
(Acido etanoico) | Produce gquemaduras. Usar mascarilla antidci- los ojos.
Téxico. dos, gogles, guantes, b) Causa guemaduras.
mandil y botas de neopre | c) Corrosidn interna, vdmitos y
no. colapso.
4 ACIOD CLORHIORICOY Produce guemaduras. Ventilar al trasvasar. a) Irrita el sistema respiratorio,
Téxico Usar mascarilla antidci- edema pulmonar, espasmo laringeo,
dos, gogles, guantes, neumonia, muerte.
mandil y botas de hule b) Causa gquemaduras.
{neopreno) Sol. NaHCO3 c) Quemaduras en la boca, irritacidn

gastrointestinal muy severa, co-
rrosién, vomito, diarrea, acide-
mia, convulsiones, shock.




1
NOMBRE (S) DE
LA SUSTANCIA

=

CARACTERISTICAS

MEDIDAS .

e

SEGURIDAD

v

EFECTOS TOXICOS POR:
a) Inhalacién b) Contacto c) Ingestion

S ACIDO FOSFORICO
(orto)

Téxico
Causa quemaduras

Usar guentes, gogles, man
dil y botas al trasvasar.

a)

c)

Produce quemaduras graves en los
ojos y causa irritacicn en la piel.
Grave irritacién gastrointestinal,
ndusea, vomito, diarrea clara, aci-
demia, convulsiones, colapso, muer-
te.

6 ALCOHOL ISOPRO-
PILICO
(2-propanol)

Altamente inflamable.
Téxico

Proteger de fuentes de
ignicién. Para trasvasar
mucha ventilacién. Masca-
rilla pere solventes.

c) La inhalacién de altas concentra
ciones o la ingestidén producen do-
lor de cabeza, diarrea, depresion
mental, ndusea, vomito, narcosis o
anestesia, coma.

7 ALCOHOL METILICO
(meteanol)

Altamente inflamable
Téxico
Efectos crénicos

Proteger de fuentes de
ignicién. Usar mascarilla
contra solventes. Guantes
y gogles. Ventilacidn.

a)

b)

c)

Oisnea, estupor y disturbios diges-
tivos, dolor de cabeza, vomitso e
irritacién de las membranas.

El vapor y el liquido son peligro-
sos para los ojos.

Oeiio al sistema nervioso central y
en especial del nervio Gptico, pue
de producir ceguera y muerte.

8 BENCENO

Inflamable
Téxico
Cancerigeno

Proteger de fuentes de
ignicién. Usar mascarilla
contra solventes. Mucha
ventilacién. Usar guantes
y gogles.

a)

b)

c)

Oisnea, dolor de cabeza, excita-
cién en altas dosis, inconciencia.
Irrita los ojos y membranas. Se ab
sorbe a través de la piel. Vene-
noso.

Extremadamente venenoso. Si es in-




I - - M ,, SV

NOMBRE (S) DE | CARACTERISTICAS | MEDIDAS = DE | EFECTOS TOXICOS POR:

LA SUSTANCIA ‘ SEGURIDAD a) Inhalacion b) Contacto c) Ingestion
gerido presenta efectos crénicos.

9 BENCIDINA Cancerigeno Evitar contacto con la

piel.

10 BUTANAL Altamente inflamable Proteger de fuentes de ig| a) El vapor irrita los ojos y el sis-
Irritante nicién. Manejar con guan- tema respiratorio.
tes, gogles y mascarilla | b) El liquido irrita los ojos y la
contra solventes. piel.
c) Irritacidn gastrointestinal y nar-
cosis.

11 CLOROFORMO Inflamable Usar lugar muy ventilado | a) Disnea, ndusea. dolor de estdmago,
Téxico para trasvasar. Proteger confusidn, inconciencia. Propieda-

de fuentes de ignicién. des anestésicas.

Usar guantes, gogles y ¢) Irrita los ojos el vapor. Conjunti-]
mascarilla contra solven- vitis.

tes. c) Es venenoso si se ingiere.

12 ACIDO NITRICO Téxico Ventilar al trasvasar. a) Grave irritacidn de todo el siste-
Produce quemaduras gra| Mascarilla antidcidos. ma respiratoric y ojos con el va--
ves | Guantes, gogles, mandil por.

Oxidante y botas de hule. Sol. b) Graves quemaduras color amarillo.
NaHCO3 c) Causa gravisimas quemaduras en bo-

ca, garganta y gastrointestinales,
pulso acelerado, convulsiones, co-
lapso, shock y muerte.




1
NOMBRE (S) DE
LA SUSTANCIA

CARACTERISTICAS

T m
MEDIDAS

SEGURIDAD

'DE

EFECTOS TOXICOS POR:
2) Inhalacién b) Contacto c) Ingestion

13 ACIDO PERCLORI-
co

Téxico
Produce quemaduras
Oxidante

Ventilar al trasvasar.
Mascarilla antidcidos.
Guantes, gogles, mandil y
botas de hule.

a)

b)
c)

Irritacidr del sistema respirato-
rio.

Quemaduras graves en ojos y piel.
Gravisima irritacidn interna que -
puede ocasionar la muerte.

14 ACIDO SULFURICO

Quemaduras graves

Utilizar durante el tras-
vasado gusntes, gogles,
mandil y botas de hule.

b)

c)

Quema los ojos y la piel gravemen-
te.

Causa gravisimas quemaduras inter-
nas que pueden causar la muerte.

15 ALCOHOL AMILICO { Inflamable Mascarilla contra solven- | 8) Los vapores irritan el sistema res-
(PENTANOL) Téxico tes. Guantes. Proteja de piratorio y los ojos.
fuentes de ignicidn; mu- | o) Irrita la piel.
cha ventilacidn sl tras- | c) Dolor de cabeza, vértigo, ndusea,
vasar. vémito, delirio, coma. Dano a la
médula dsea.
16 ALCOHOL ETILICO | Inflamable Proteger de fuentes de ig- c) Ndusea, vémito, veértigo, pocos re-

(ETANOL)

Un poco tdéxico

nicién.

flejos, ataxia, delirio, edema ce-
rebral, disnea, cianosis, colapso
circulatorio, coma y posible muer-
te por depresicon respiratoria.

17 CROMATO Y DICRD-
MATO DE POTASIO

Téxico
Oxidante

Mascarilla contra polvos.

a)

b)

Por inhalacidn de polvos grave irri]
tacidn.
Graves dafios e irritacidn si se in-|




I .
NOMBRE (S) DE
LA SUSTANCIA

| SR
CARACTERISTIC

: m
MEDIDAS
SEGURIDAD

DE

EFECTOS TOXICOS POR:
a) Inhalacién b) Contacto c) Ingestion

v

giere. Efectos crénicos.

18 ETER ETILICO

Extremadsmente infla-
msble.

Téxico

Explosivo

Efectos crdnicos

Ventilar sl trasvasar.
Usar mascarilla contra
solventes. Proteger de
fuentes de ignicidn. No
almacenar mucho tiempo.

8)

c)

Produce anestesia. (Rara vez la
muerte)

Vémito, ndusea, falta de reflejos
en la cdrnea, acidosis, apnea, co-
ma, depresidn respiratoria, paro
respiratorio, muerte.

19 FENOL
ACIDO FENICO

Téxico
Produce quemaduras

Lugar ventilado para tras-
vassr. Guantes y gogles.

a)

b}
c)

El vapor irrita los ojos y el sis-
tema respiratorio, efectos créni-
cos.

Quemaduras en la piel, dermatitis.
Quemaduras graves en sistema diges-
tivo, dolor, vémito, colapso y co-
ma. Precipita las proteinas enve-
nenando directamente a las c€lu--
las.

20 FORMALDEHIDO

Téxico
Efectos crénicos
Inflamable

Ventilar al trasvasar,
Usar guantes y gogles.
Proteger de fuentes de ig
nicidén.

a)

b)
c)

Irrita gravemente el sisteme res-
piratorio, neumonia.

Irrita los ojos y la piel.
Vémito, ndusea, irritacion, dia--
rrea, edema, convulsiones, coma y
muerte.




1 | H : m R SRR | A
NOMBRE (S) DE | CARACTERISTICAS | MEDIDAS - DE | EFECTOS TOXICOS POR:
LA SUSTANCIA SEGURIDAD a) Inhalacién b) Contacto c) Ingestion
21 HIDROXIDG OE Inflamable Ventiler sl trasvasar, o a) Irritacién grave de todo el sis-
AMONIO Irritante usar campana de extraccidn. tems respiratorio, espasme de la
(Sol. de aproxi- Téxico Usar gogles y guantes. glotis. Asfixia.
madam.35% de - c) Grave irritacidén gastrointestinal,
NM3 en agua néusea, vomito, diarrea, escalo-
frio, convulsiones, coma, muerte.
22 HIDROXIDO DE Téxico Usar guantes b) Irrits o corre la piel.
SOGDI0 E HIDRO-- | Cdustico c) Corrosidn e irritacidn gastrointes-
XIDOG OE POTASIOD tinal grave, ndusea, marepo, vomito,
dolor, pulso lento, inflamacidn de
garganta, asfixia, shock.
23 HIPOCLORITQ DE | Irritante Usar guantes y gogles sl b) Irrita gravemente la piel y causa
S001I0 (5% de Iimanejarlos. quemaduras.
cloro activo en
solucidn)
24 MAGNESIO Altsmente inflamable
25 MERCURIO Téxico Usar guantes al trasvasar | a) Por inhslacidn de vapores: ndusea,
Efectos acumulativos vémito, diarres, dolor sbdominal,
y de cabeza. Efectos croénicos con
el tiempo disturbios nerviosos,
pérdidas de la memoria, psicosis.
b) Dermatitis, se absorbe a través de

la piel.




I 1 : m v
NOMBRE (S) DE | CARACTERISTIC MEDIDAS DE | EFECTOS TOXICOS POR:
LA SUSTANCIA SEGURIDAD a) Inhalacién b) Contacto c) Ingestion
c) No es muy toxico. En forma metdli-
ca reacciona formando sales toxi--
cas.

26 MERCURIO SALES | Tdxicas Usar guantes a) Muy tdxicas por inhalacidn de sus
(Cloruro, Nitra | Efectos acumulativos polvos.
to, etc.) b) Téxicas por contacto por la piel.

c) Téxicas si se ingieren.
Efectos: nausea, vomito, diarrea,
cefalea, transtornos nerviosos,
convulsiones, coma.

27 METALES ALCALI- | Peligro de incendio. ([Usar pars manejarloc guan- | b) Pueden causar quemaduras a la piel
NOS: LITIO, SO-j Reductor tes, espatula y pinzas. por contacto con agua o humedad.
DIO Y POTASIO. | Quemaduras c) Quemaduras graves si se ingiere e

intoxicacidn cdustica.

28 NAFTALENC Toxico a) Cefalea, confusi6n mental, trans-

tornos visuales.

c) Nausea, vomito, diarrea, oliguria,
hematuria, anemia, dolor al orinar
Casos graves: convulsiones y coma.

29 e NAFTIL AMI-| Téxico Usar mascarilla contra a) Peligroso por inhalacidn. Causa tu;
NA Efectos acumulativos {polvOos y guantes al tras- mores.

vasar b) Se absorbe a través de la piel,

causa tumores vesicantes. (Puede
Ser cancerigeno)




I
NOMBRE (S) DE
LA SUSTANCIA

I B
CARACTERISTICAS

MEDIDAS DE
SEGURIDAD

EFECTOS TOXICOS POR:
a) Inhalacién b) Contacto ¢) Ingestion

IV

c)

Téxico, produce anemia hemolitica
y opacidad en los cristalinos.

30 NITRATO DE AMO-
NIO

Peligro de incendio en
contacto con combusti-
bles.

Evitar cualquier contacto
con las substancias antes
mencionadas. Usar guantes.

31 NITRATO DE CO- | Tdxico Usar mascarilla contra -- | a) Por aspirar polvos asma y neumonia.
BALYTO II polvos y guantes para -- | b) Erupciones en la piel, irritacioneg
trasvasar. en los ojos.

c) Vémito, disrrea, sensacidn de ca--
lentura, convulsiones.

32 NITRATO DE CO~ | Toxico Para trasvesar gogles, a) Congestién de la mucosa, ulceracidn
BRE II guantes y mascerilla con- y perforacidn del hueso nasal.
tra polvos. b) Irritecién de la piel, dermatitis
y decoloracidn del pelo.

c) Irritacién gastrointestinal, sali-
vacién, vémito, diarrea, gastritis
hemorrdgica, colapsoc.

33 NITRATO OE PLA- | Téxico User guantes b) Quemaduras y Argiria (coloracién -
TA Quemaduras azul de la piel.
Oxidente c) Grave irritacién gastrointestinal,

vémito, diarrea, quemaduras amari-
llas en boca, piel y mucosas, ma--—
reo, paralisis y coma.




I It : S | . v
NOMBRE (S) DE | CARACTERISTICAS | MEDIDAS DE | EFECTOS TOXICOS POR:
LA SUSTANCIA ‘ SEGURIDAD a) Inhalacién b) Contacto c) Ingestion
34 NITRITO DE Téxico Usar guantes al manejarlo {Se uss médicamente para dilatar los
S0DI0 Fuerte oxidante higro& vasos coronarios.
cépico Ny c) Dilatan todos los vasos sanguineos
del cuerpo causando metahemoglobi-
nemia, cefdlea, enrojecimiento, vé-
mito, pardlisis respiratoria, colap
so, coma. n
35 OXALATO DE SO- | Téxico Usar guantes b) Téxico, se absorbe a través de la
DID Reductor piel.
¢) Ingerido.- Quemaduras en boca, gar-
ganta, y estdmago, nausea, vomito,
diarrea, dolor de cabeza, anuria,
edema, fallas respiratorias y de
circulacidn, coma.
36 PARADICLOROBEN-| Téxico Trasvasar en lugar muy a) Irritacidn mucosas, pulmén y cérnea
CENO ventilado. Usar gogles, |[b) Puede causar dermatitis.
guantes y mascarilla con- |[c) Irritacién y depresidn del sistema
tra solventes. nervioso central,
37 PERMANGANATD DE| Tdxico Tener precaucién en su ma-jc) Destruye las células de las mucosas}
POTASIO Oxidante nejo, no tocarlo con los En caso grave: edema de las mucosas

dedos, usar guantes.

pulso lento, caida de presidn y
muerte.
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NOMBRE (S) DE | CARACTERISTICAS { MEDIDAS - - . DE EFECTOS TOXICOS POR:
LA SUSTANCIA SEGURIDAD a) Inhalacién b) Contacto c) Ingestion

38 PLOMO (SALES DE
Acetato, carbo-
nato, cloruro,
nitrato, tetrae
tilo, etc.)

Téxicas
Efectos acumulativos

8)

c)

Los polvos de las diferentes ssles

pueden causer graves intoxicaciones
si se inhalan. Efectos acumuletivos
Las sales solubles ingeridas son su
mamente tdéxicas y con efectos acumy
lativos. Sintomas: cefdlea, vdmito,
diarrea, colapso.

39 TETRACLORURD
DE CARBOND

Muy tdxico
Cancerigeno
Efectos crdnicos

Ventilar muy bien al tras
vasar. -
Usar mascarilla contra sol
ventes, guantes, gogles,
mandil y botas.

a)

b)

c)

Cefélea, confusién, depresién, fati
ga, ndusea, vomito, coma.

Irrita los ojos, se absorbe a tra--
vés de la piel, produce los mismos
sintomes.

Deprime el sistema nervioso central
accidén sobre el miocardio, vasodils
tador. Mismos sintomas, efectos acu
mulativos.

40 TETRABORATO OE
S00I0

Téxico

Usar guantes

Ataca directamente a todss las células.

b,

¢) Por absorcidén cutdnea o a través
de mucosas 0 ingestidn produce: vo--
mito, espasmos, cianosis, caida de
presicn arterial, coma y muerte.

En la piel, ampollas, espasmos fa--
ciales, convulsiones.

41 TIOCIANATD DE
AMONID

Téxico

Usar guantes al manejarlo

Deprime las actividades metabglicas
de todas las c€lulas y en especial
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‘ TR
CARACTERISTICAS

MEDIDAS . DE
SEGURIDAD

v

EFECTOS TOXICOS POR:
2) Inhalacién b) Contacto c) Ingestion

SULFOCIANURG OE
AMONID

de cerebro y corazén.

Sintomas: comportamiento psicético,
desorientacién, irritabilidad, es--
pasmos musculares, Convulsiones y -
muerte.

42 TRIOXIDO DE CRO<4 Causa gquemaduras Trasvasar en lugar muy -- |a) Los palvos irritan todo el sistema -
MO Poderoso oxidante ventilado. Usar gogles, respiratorio,
mascarilla contra polvos, [b) Sdlido o en solucidn causa graves
guantes y mandil de hule. guemaduras a ojos y piel.

c) Si se ingiere, grave irritacion y
dafio internoc, dolor, choque y muer
te por uremia. -

43 XILENDS Téxicos Usar mascarilla contra a) Disnea, cefdlea, nduseas y confu--
{Orto, meta y Inflamables solventes, guantes y go- sién mental. Irrits las mucosas y
para) gles. los ojos.

Ventilar al trasvasar. b) Dermatitis.

c¢) Deprime el sistema nervioso central

44 YCDO Tdéxico Ventilar bien al trasvasar(a) Los vapores irritan el sistema res-

usar guantes y gagles, piratorio y los ojos.

b) Irritacién de los ojos y piel.

c) Gravisima irritacién interns y da--

flos; vomito, evacvaciones ligquidas
frecuentes, dolor abdominal, deli-
rio, estupor y muerte por uremia.




ANEXO 1

ESTADO ACTUAL DE LOS CONOCIMIENTOS BASICOS DE QUIMICA DE LOS ALUMNOS
DE PRIMER INGRESO SEMESTRE 95-1 .

PONENCIA PRESENTADA AL FORO DE DISCUSION DE LA PROPUESTA DE PLAN DE
ESTUDIOS DE LA LICENCIATURA EN BIOLOGIA, FACULTAD DE CIENCIAS.

PROFESORES COORDINADORES DE LA ACADEMIA DE QUIMICA.

PROF. LEOBARDO CALZADA SANCHEZ
PROFA. MA, LUISA GARCIA-LOPEZ GALVAN
PROFA. PATRICIA GUEVARA FEFER,

Noviembre de 1994.



Considersndo: Primero, los resultados obtenidos en nuestro examen
diagnéstico y segundo, que el desempefio profesional del BiSlogo a nivel
institucional o industrial, asf como a nivel de investigacifn, requie

re de conocimientos de Ciencias Basicas,

PROPONEMOS: Realizar una reevaluacidén de las modificaciones al
programa académico en cuanto a la exclusidn de las asignaturas de Quimi-
ca orginica y Quimica General de la propuesta actual de reestructuracién
del Plan de Estudios de la Licenciatura en Biologfa, Considerando una
necesidad inminente el cambio de los contenidos temdticos asignados del
Plan de Estudios vigente para que este acorde a las necesidades del Bi§

logo.

Cabe mencionar que los contenidos temiticos de la asignatura, Quimica
del Plan de Estudios propuesto corresponden a Fisicoquimica.

NOTA. Se anexan gréficas de los resultados obtenidos por asignetura.
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Teniendo en consideraciSn la Propuesta de ReestructuraciSn del Plan de
Estudios de la Licenciatura en Biologla, las asignaturas de Quimica Orglnica,
Fisicoquimica y Quimica General, que en los programas vigentes a partir de
1966 requerfan para su ensefianza de 27 horas semanales, fueron sustituidas -
por una sola asignatura denominada Quimica, & la cual se le asignaros 6 horas
semanales. Esto implica una reduccidn del 787 del tiempo dedicado a la ense -
fianza de la Qufmica, teniendo como resultado una reduccién drdstica en la ad
quisicién por parte del alumno de los conocimientos basicos de la Quimica, -
que lo llevan a tener menor cantidsd de elementos para la intexpretacién de

los fenSmenos bioldgicos.

Estas medidas serfan adecuadas en el caso de que los alumnos de nuevo
ingreso & la carrera de Biologfa tuvierdn la totalidad de conocimientos que-
estipulan los Planes de estudio a nivel Bachillerato. Por lo tanto se plantea
como Objetivo: Conocer el estado actual de los conocimientos basicos de la -
Qufmica en los alumnos de nuevo ingreso a la licenciatura en Biologfa de 1la
Facultad de Ciencias de la UNAM.

Con la finalidad de evaluar los conocimientos elementales con que ingre~
san los alumnos a la Facultad de ciencias, se aplicd un exemen diagnfstico -
a 291 alumnos de primer ingreso en septiembre de 1994, el cual incluyS tres =~
secciones dedicadas a Quimica general, Fisicoquimica y Quimica Oxgiénica, E1 -
examen incluyd 60 preguntes, 20 para cada seccidn. Las preguntas fueron for-
muladas de acuerdo a los programas de la Escuela Nacional Preparatoria, del -
Colegio de Ciencies y Humanidades y del Colegio de Bachilleres.

Resultados: Se encontrd que del anflisis global el 87.62% obtuvo una ca-
lificaciSn menoxr a 5 en una escala de 0 a 10.

Los resultados obtenidos indican que el nivel de conocimientos en el rea
de las ciencias quimicas que tienen los alumnos es muy inferior al esperado -
para un egresado del Nivel de Educacidn Media Superior. Nuestra experiencia
en el campo de la ensefianza nos indica que la cantidad de conocimientos con -
que cuentan los alumnos de primer ingreso no es suficiente para que puedan com
prender 01 contenido de asignaturas posteriores tan complejas como son: Biolo-
gla Celular y Molecular, Bioquimica, Biotecnologfa, por mencionar solo algunas.
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Fig. 1 Resultados del Examen Diagndstico de Quimica General
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Fig. 2. Resultados del Examen Diagndéstico de Fisicoquimica
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Fig. 3 Resultados del Examen Diagndstico de Quimica Orgénica
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