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MANUAL

PRACTICAS DE LABORATORIO DE QUiMICA ORGANICA

RECOMENDACIONES PARA EL TRABAJO EN EL LABORATORIO

1.- Tenga los aparatos, equipos y material de trabajo siempre limpios, evite amontonar su
espacio en la mesa con material innecesario.

2.- Devuelva los frascos con reactivos a su lugar tan pronto como haya hecho uso de ellos.

3.- Nunca devuelva reactivos sobrantes al frasco de donde obtuvo el reactivo, debe consultar
al profesor que hacer con los residuos.

4. - No use mas reactivo de lo que se indica; un exceso de estos puede ocasionar que obtenga
resultados negativos.

5.- No deseche el producto obtenido hasta que esté seguro de que no lo necesita. Cuando estos

sean liquidos acidos deje correr bastante agua en el lavadero con el fin de diluirlos y de esta manera
evitar las corrosiones en las tuberias

6. - Lea la etiqueta del reactivo antes de sacar algo del frasco. El uso equivocado de un reactivo
puede causar algun accidente o echar a perder la experiencia. Use siempre materiales LIMPIOS Y
SECOS.

7.- Cuando caliente una sustancia en un tubo de ensayo, tenga mucho cuidado de no dirigir la
boca del tubo a su vecino, ni asi mismo.
8. - Sea cuidadoso al trabajar con material caliente, acidos y alcalis fuertes, asi como también

material inflamable. No debe colocar frascos de reactivos a lado de mecheros, mantas calefactoras
o estufas eléctricas.

9.- No dude en preguntar al Profesor sobre algo que no haya entendido antes de realizar la
practica.
10.- Recuerde que el Laboratorio es de Quimica y por lo tanto los productos a utilizar pueden ser

compuestos toxicos, de ahi que deba tomar sus precauciones.

11.- Losequipos electronicos deben permanecer en silencio y no manipule estos en el laboratorio
por peligros de caidas y perdida de atencidon en el trabajo de laboratorio. Recuerde que estd
manipulando material delicado y productos peligrosos.

SEGURIDAD EN EL LABORATORIO

1.- Los ojos son muy susceptibles a dafio permanente por productos quimicos, particulas de
vidrio, etc. por consiguiente tome las precauciones del caso para protegerlos al momento de
trabajar, utilice siempre y en todo momento los lentes de seguridad que el profesor les entregara.
2.- Siempre que quiera introducir un tapdn de goma a un tubo de vidrio o sacarlo de él,
humedézcalo con un poco de agua, aceite, vaselina o glicerina. Es aconsejable que en esos casos
proteja sus manos con un trapo. Evite cortes.

3.- Al momento de recibir el material de vidrio, revise cuidadosamente y cambie de inmediato
cualquier material que esté roto.
4. - La mayor parte de los productos quimicos son venenosos en mayor o menor grado, por lo

tanto evite olerlos o degustarlos. Para oler un vapor, agite su mano para llevarlo hacia su nariz.
Cuando trabaje con acidos concentrados y/o toxicos, trabaje siempre en la campana con el extractor
de gases prendido.

5.- Algunas sustancias venenosas pueden ser absorbidas por la piel, por eso se debe tener
especial cuidado al manipularlas.
6. - Se debe tener las siguientes precauciones para evitar incendios: Los solventes inflamables

de punto de ebullicidn inferior a 100°C se deben destilar, calentar o evaporar sobre un bafio de
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agua o manta calefactora, nunca directamente en los mecheros. Los solventes inflamables se deben
guardar en recipientes herméticos.

7.- Lavese las manos al final de la practica.

8. - Antes de abandonar el laboratorio cercidrese de haber cerrado las llaves de agua y gas.
9.- Deje su mesa limpia, ordenada y entregue sus materiales lavados al final de la Practica.
HABITOS DE TRABAJO

e Comprobar la ubicacién del material de seguridad como extintores, duchas de seguridad, lavaojos,
botiquin, etc.

e Seguir el protocolo de trabajo marcado por el responsable de las practicas.

e Evitar mezclas que no sean las indicadas.

* No oler las sustancias sin tomar precauciones.

¢ No tocar ni probar los productos.

¢ No trabajar nunca solo en el laboratorio.

¢ No hacer actividades no autorizadas o no supervisadas.

¢ No trabajar lejos de la mesa, ni colocar objetos en el borde.

¢ Calentar los tubos de ensayo de lado, utilizando pinzas. No mirar al interior del tubo ni dirigir la
boca del tubo hacia otro compafiero ni hacia uno mismo.

¢ En la dilucién de acidos, afiadir siempre el dcido sobre el agua y no al revés, podria provocar una
proyeccidon sumamente peligrosa.

¢ Verter la solucién mds concentrada en la menos concentrada para evitar reacciones violentas.

* Asegurarse de que los materiales estén frios antes de tomarlo con las manos.

¢ Los recipientes de productos quimicos deben cerrarse siempre después de su uso.

e Al finalizar el trabajo asegurarse de la desconexidn de aparatos, agua, gases, etc.

¢ Desechar el material de vidrio que presente defectos y guardar las piezas defectuosas o piezas
rotas en los bidones especificos.

* No forzar la separacién de vasos o recipientes que estén obturados unos dentro de otros. Se deben
dar al responsable del laboratorio.

e Evitar que las mangas/pufios, pulseras, etc. estén cerca de las llamas.

¢ Mantener el suelo del laboratorio siempre limpio y seco.

VESTIMENTA

¢ El ingreso al laboratorio obligatoriamente se debe realizar con delantal manga larga, mantenerlos
abrochados.

e Llevar el pelo recogido.

* No se deben llevar pulseras, colgantes, piercings o prendas sueltas.

* No llevar sandalias o calzado que deje el pie al descubierto.

e Las heridas se deben llevar cubiertas, aunque se utilicen guantes para trabajar.

* Proteger las manos con guantes si es necesario.

¢ Usar gafas de seguridad para proteger los ojos.

SiMBOLOS DE RIESGO

Para la correcta manipulacion de los productos peligrosos es imprescindible que el usuario
sepa identificar los distintos riesgos intrinsecos a su naturaleza, a través de la sefializacién con los
simbolos de peligrosidad respectivos.

Los simbolos de riesgo o peligrosidad son pictogramas o representaciones impresas en
fondo anaranjado, utilizados en rétulos o informaciones de productos quimicos. Estos sirven para
advertir sobre la peligrosidad o riesgo de un producto.

La etiqueta es, en general, la primera informacién que recibe el usuario y es la que permite
identificar el producto en el momento de su utilizacién. Todo recipiente que contenga un producto
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quimico peligroso debe llevar, obligatoriamente, una etiqueta bien visible en su envase, redactada
en el idioma oficial del Pais, que contenga:

a) Nombre de la sustancia o del preparado. Incluido, en el caso de los preparados y en funcion de
la peligrosidad y de la concentracién de los distintos componentes, el nombre de alguno(s) de ellos
b) Nombre, direccion y teléfono del fabricante o importador. Es decir del responsable de su
comercializacion.

Ahora se presenta una tabla con los simbolos de peligrosidad y su respectivo significado:

0 F B iy
EXPLOSIVO COMBURENTE FACILMENTE ~ EXTREMADAMENTE TOXICO
INFLAMABLE INFLAMABLE

=

i iy

C Xn Xi N
MUY TOXICO CORROSIVO NOCIVO IRRITANTE PELIGROSO
PARA EL

MEDIO AMBIENTE

Otras recomendaciones de seguridad

e Mantener una actitud responsable, no deben correr ni gritar en el laboratorio.

¢ No comer, beber o fumar en el laboratorio.

e Lavarse las manos antes y después de las practicas de laboratorio.

¢ No tocar los ojos, nariz o piel con las manos con guantes.

¢ No abandonar el laboratorio o caminar fuera del lugar de trabajo con los guantes puestos.

DERRAMES

e Limpiar los derrames pequefios inmediatamente y abrir todas las ventanas.

¢ Si se produce un derrame importante de sustancias quimicas, avisar inmediatamente al
responsable del laboratorio.

¢ Si se derraman sustancias volatiles o inflamables, apagar inmediatamente los mecheros y los
equipos que puedan producir chispas.

RESIDUOS

e Para la eliminacion de residuos utilizar los recipientes destinados a tal fin.

e Si por cualquier causa hubiera que verter alguna disolucion por el desagiie, debe neutralizarse
previamente.

e Como norma general no se podra verter ninguna sustancia peligrosa por el desagie.

e Estd prohibido desechar liquidos inflamables, tdxicos, corrosivos, peligrosos para el medio
ambiente como material bioldgico por los sanitarios.

e Los residuos sdlidos y papeles de filtro usados no deberan arrojarse a los lavaderos.
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ACCIDENTES
En caso de accidente, avisar al responsable de las practicas

e Salpicaduras en los ojos y sobre la piel lavarse con agua durante 10 o 15 minutos sobre todo si el
producto es corrosivo o irritante, quitarse la ropa y objetos mojados por el producto. No intentar
neutralizar el producto.

e Quemaduras térmicas, lavar abundantemente con agua fria para enfriar la zona quemada. No
quitar la ropa que se encuentra pegada a la piel. No romper las ampollas.

e Intoxicacidn digestiva, tratarse en funcién del toxico ingerido, para lo cual se debe disponer de
informacidn a partir de la etiqueta y de la ficha de datos de seguridad.

INSTRUCCIONES BASICAS PARA EL ESTUDIANTE

Es importante que usted sepa que el Laboratorio es un lugar de trabajo y que su atenciény
comportamiento serdn observados por el o los profesores encargados del laboratorio, quienes estan
para guiarlo y responder a sus dudas.

Cuando usted ingrese al Laboratorio se entiende que Ud. debe saber lo que tiene que hacer
en éste, para lo cual usted habra leido con suficiente anticipacidn su guia de laboratorio sobre el
experimento que se va a realizar. Sin embargo a manera de repaso, el profesor hara una exposicién
muy breve de la practica a realizarse.

1. Es obligatorio el uso del delantal y lentes de seguridad durante toda la practica de
laboratorio, como medida de seguridad y proteccién. Es recomendable el uso de un pafio de algoddn
para la limpieza de su lugar de trabajo y es de uso individual.

2. La puntualidad es muy importante en cada sesién de laboratorio.

3. El alumno que no asista a alguna préctica de Laboratorio, no podra presentar el informe
correspondiente y tendrd como nota 1 en el informe de dicha practica, sin embargo en caso de
inasistencia justificada con licencias médicas, podra asistir a las sesiones de recuperacién al final del
semestre.

4. Es obligacion de cada estudiante tener un cuaderno de apuntes para anotar todos sus datos
y observaciones, para que luego pueda redactar el informe sobre la practica de Laboratorio
correspondiente.

El éxito de un experimento estd en la observacion acuciosa de los fendmenos que ocurran
para buscarle su interpretacién, de ahi que es de suma importancia la exactitud en la anotacién de
estos datos y medidas en el orden correcto.

Los experimentos del Laboratorio no son una repeticion memorizada de la guia, estas tienen
por objeto darle indicaciones importantes para cada experiencia, cuyo mayor ingrediente es el
raciocinio e inteligencia del alumno para llegar al conocimiento adecuado de un principio quimico.
Las evaluaciones de este laboratorio son dos, un test de entrada y un informe del laboratorio, estas
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dos notas serdn promediadas al final del semestre. El test de entrada se tomara al comienzo de cada
practico y el informe serd entregado al comienzo del practico siguiente. Los informes pueden ser
individuales o en grupos segun las exigencias del profesor.

FORMATO DEL INFORME

(Cada profesor puede evaluar el laboratorio con este formato o con otro tipo de formato, esto
es una sugerencia)

NOTA IMPORTANTE

» Todos los informes deben tener el siguiente formato.

» Elalumno que falta a una sesién de laboratorio tendra como calificativo en dicho informe
la nota 1, a menos que presente una justificacion.

» Losinformes se presentan en grupos, siendo responsabilidad de todos los participantes su
elaboracion.

» Elinforme se presenta a la siguiente semana de realizada la Practica.

FORMATO DEL INFORME:

1.- Caratula (Contenido: Curso, Numero de Practica, Titulo, Facultad, Horario, Profesor, Fecha de
Realizacion, Integrantes).
2.- Introduccién
3.- Resumen
4.- Parte Tedrica (no mas de 2 hojas)
5.- Detalles experimentales.
6.- Calculos y Resultados.
7.- Discusion de Resultados.
8.- Conclusiones.
9.- Bibliografia
» Texto: autor(es) (apellidos, nombres), titulo del texto, editorial, edicidn y afio,
paginas.
» Revista: autores (apellidos, nombres), nombre revista, volumen, nimero, afio,
paginas.
» Internet: indicar pagina web completa.
10.- Apéndice (Cuestionarios, Diagramas, Cuadros, Gréficas, etc.)
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PRACTICO 1
SOLUBILIDAD DE COMPUESTOS ORGANICOS

1.1. OBJETIVOS

a) Ensayar la solubilidad de distintos compuestos organicos frente a solventes.

b) Observar el estado de agregacion y la densidad relativa al agua de los compuestos a ensayar.
c) ldentificar las fuerzas intermoleculares que presentan las sustancias ensayadas.

d) Conocer los riesgos asociados al uso de dichos compuestos.

1.2. INTRODUCCION

En este practico observaremos algunas caracteristicas fisicas de los compuestos organicos.
Entre las propiedades fisicas mas faciles de medir se encuentran el punto de ebullicién, el punto de
fusidn y la solubilidad.

En este caso trabajaremos sobre la solubilidad de distintos compuestos. Cuando una
sustancia se disuelve, sus particulas componentes (iones o moléculas) se dispersan entre las del
solvente, dentro de las cuales deben crearse espacios para las particulas del soluto. La separacién,
tanto de las particulas del soluto como de las del solvente, requiere de vencer las fuerzas que las
mantienen unidas en cada compuesto. La energia que se requiere para superar la atraccién
intermolecular existente proviene de la formacién de nuevas formas de atraccion entre el soluto y
el disolvente. Estas fuerzas son fundamentalmente las fuerzas de Van de Waals, las interacciones
dipolo - dipolo o puentes de hidrégeno, dependiendo del tipo de particulas que intervengan.

En sintesis, para que la disolucidn se realice, la energia liberada cuando se establecen las
interacciones soluto-solvente debe ser similar a la energia requerida para vencer las fuerzas de
atraccidn entre particulas soluto-soluto y solvente-solvente.

Es por ello que se dice que “lo semejante disuelve a lo semejante”.

Los compuestos polares se disuelven en disolventes polares y los compuestos no polares se
disuelven en disolventes no polares. La razén por la que esto ocurre es que un disolvente polar,
como el agua, tiene cargas parciales que pueden interactuar con las cargas parciales de un
compuesto polar. Los polos negativos de las moléculas de disolvente rodean al polo positivo del
soluto polar, y los polos positivos de las moléculas de disolvente rodean al polo negativo del soluto
polar. El agrupamiento de las moléculas de disolvente en torno a las del soluto separa a las
moléculas del soluto y es lo que las hace disolverse. La interaccidn entre las moléculas del disolvente
y las del soluto se llama solvatacion. Ya que los compuestos no polares carecen de carga neta, no
atraen a los disolventes polares. Para que una molécula no polar se disuelva en un disolvente polar
como el agua deberia empujar y separar las moléculas de agua y romper sus puentes hidrégeno.

Los puentes hidrégeno encierran la resistencia suficiente para impedir la entrada del
compuesto no polar. En cambio, los solutos no polares se disuelven en los disolventes no polares
porque las interacciones de Van der Waals entre las moléculas de disolvente y de soluto son mas o
menos iguales que entre las moléculas de disolvente-disolvente y entre las moléculas de soluto-
soluto.

Los alcanos son no polares, por lo que son solubles en disolventes no polares e insolubles
en disolventes polares como el agua. Las densidades de los alcanos aumentan al incrementarse el
peso molecular, sin embargo, hasta un alcano con 30 carbonos es menos denso que el agua. Eso
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implica que una mezcla de alcano y agua se separara con formacién de dos fases, y que la de alcano,
al ser menos densa, flotara sobre el agua. Los haluros de alquilo tiene cierto caracter polar, pero
solo los fluoruros de alquilo cuentan con un dtomo que puede formar puente hidrégeno con el agua.

Ello quiere decir que los fluoruros de alquilo son los mas solubles en agua. Los demas haluros
son menos solubles en agua que los éteres o los alcoholes con la misma cantidad de carbonos. Son
solubles en los disolventes organicos tipicos, de baja polaridad, como benceno, éter, cloroformo o
ligroina. El yodo, el bromo y los policlorocompuestos son mas densos que el agua. Se observa
entonces que los alcanos y halogenuros de alquilo tienen las propiedades fisicas que podemos
esperar para compuestos de baja polaridad, cuyas moléculas se mantienen unidas por fuerzas de
Van der Waals o por atracciones dipolares débiles. Tienen puntos de fusién y de ebullicidn
relativamente bajos, y son solubles en disolventes no polares e insolubles en agua. Hay otra
consecuencia que resulta de su baja polaridad: mientras los alcanos y halogenuros de alquilo son
buenos disolventes para otras sustancias de baja polaridad, son incapaces de solvatar
apreciablemente iones simples, de modo que no pueden disolver sales inorgdnicas.

Un alcohol tiene al mismo tiempo un grupo alquilo no polar y un grupo OH- muy polary, lo
gue es mas importante, es capaz de establecer puentes de hidrégeno tanto con sus moléculas
compafieras como con otras moléculas. El comportamiento de los alcoholes como solutos refleja la
tendencia a formar puentes de hidrégeno. Puesto que las moléculas de los alcoholes se mantienen
unidas por el mismo tipo de fuerzas intermoleculares que las de agua, puede haber mezclas de las
dos clases de moléculas. La energia necesaria para romper un puente de hidrégeno entre dos
moléculas de agua o dos de alcohol, es proporcionada por la formacién de un puente de hidrégeno
entre una molécula de agua y otra de alcohol.

Entonces, un alcohol ¢Es una molécula polar o no polar? ¢Es soluble en un solvente no polar
o es soluble en agua? La respuesta depende del tamafio del grupo alquilo. Al aumentar ese tamafio
y ser una fraccién mas importante de la molécula del alcohol, el compuesto se vuelve cada vez
menos soluble en agua. En otras palabras, la molécula se parece cada vez mas a la de un alcano. Los
grupos formados por cuatro carbonos tienden a estar en la linea divisoria, a temperatura ambiente:
los alcoholes con menos de cuatro carbonos son solubles en agua, pero los que tienen mas de cuatro
carbonos son insolubles en ella. Es decir un grupo OH puede hacer que unos tres o cuatro carbonos
se disuelvan en agua.

La estimacion de los cuatro carbonos sélo es una guia aproximada porque la solubilidad de
un alcohol también depende de la estructura del grupo alquilo. Los alcoholes con grupos alquilo
ramificados son mas solubles en agua que los que tienen alquilos no ramificados, con la misma
cantidad de carbonos, ello se debe a que la ramificacion minimiza la superficie de contacto de la
parte no polar de la molécula. Entonces, el alcohol ter- butilico es mas soluble en agua que el alcohol
n-butilico.

Los éteres presentan una solubilidad en agua comparable a la de los alcoholes: tanto el
dietiléter como el alcohol n-butilico, por ejemplo, tienen una solubilidad de unos 8 g por 100 g de
agua. La solubilidad de los alcoholes inferiores se debe a los puentes de hidrégeno entre moléculas
de agua y de alcohol; es probable que la solubilidad de los éteres en agua se deba a la misma causa.

Los fenoles mas sencillos son liquidos o sélidos. El fenol tiene cierta solubilidad en agua (9 g
por 100 g de agua) probablemente debido a la formacién de puentes hidrégeno con ella; la mayoria
de los otros fenoles son esencialmente insolubles.

El grupo carbonilico polarizado convierte a aldehidos y cetonas en sustancias polares. Los
aldehidos y las cetonas inferiores son solubles en agua, probablemente por los puentes de
hidrégeno que pueden establecerse entre las moléculas de disolvente y las de soluto. La solubilidad
limite se alcanza alrededor de unos cinco carbonos. Los aldehidos y cetonas son solubles en los
disolventes organicos usuales. Los acidos carboxilicos son moléculas polares, y al igual que los
alcoholes pueden formar puentes de hidrégeno entre si y con otros tipos de moléculas. Por
consiguiente, los primeros son miscibles con agua, el acido de cinco carbonos es parcialmente
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soluble y los superiores son virtualmente insolubles. No cabe duda de que la solubilidad en agua se
debe a los puentes de hidrégeno entre el acido carboxilico y el agua.

El 4cido aromatico mas simple, el benzoico, contiene demasiados atomos de carbono como
para tener una solubilidad apreciable en agua. Los acidos carboxilicos son solubles en disolventes
organicos menos polares, como éter, alcohol, benceno, etc. Los derivados de acidos carboxilicos son
solubles en disolventes como éteres, cloroalcanos e hidrocarburos aromaticos. Al igual que los
alcoholes y los éteres, los compuestos carbonilicos con menos de cuatro carbonos son solubles en
agua.

Los esteres, las amidas N,N-disustituidas y los nitrilos se usan con frecuencia como
disolventes porque son polares. Las aminas de bajo peso molecular son solubles en agua porque
pueden formar puentes hidrégeno con el agua. Al comparar las aminas con las mismas cantidades
de atomos de carbono se podrd advertir que las aminas primarias son mas solubles que las
secundarias porque las primarias tienen dos hidréogenos que pueden formar puentes. Las aminas
terciarias, tienen un par de electrones no enlazado que puede aceptar puentes de hidrégeno pero,
a diferencia de las otras carecen de hidrégenos que ceder como puentes de hidrogeno. La
solubilidad limite se da al tomar unos seis atomos de carbono. Son solubles en disolventes menos
polares, como éter, alcohol, benceno, etc.

1.3. PARTE EXPERIMENTAL.

Al considerar la solubilidad en agua, se dice, arbitrariamente, que una sustancia es soluble si se
disuelve cuando menos en la relacion de 3 g por 100 ml de disolvente. Ya que los pesos moleculares
de muchos compuestos organicos comunes se encuentran entre 50 y 300, una concentracion de 3
g por 100 ml corresponde a 0.1 a 0.6M.

MATERIALES

1 Espatula

1 Gradilla

2 Pipeta 10 ml

1 Propipeta

20 Tubos de ensayo

Sustancias a ensayar:
1. Acido acético

2. Diclorometano

3. Glicerina

4. Acido citrico

5. Etanol
Solventes:

Agua destilada
Hexano
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1.4. Procedimiento experimental

1) Tomar 2 tubos de ensayo, y agregar 2 ml de Hexano al primero, 2 ml de Agua al segundo, medidos
con pipeta graduada de 10 ml.

2) Agregar con pipeta 0.5 ml del compuesto organico a estudiar si es liquido, o en el caso de ser
sélido, una o dos puntas de espatula (agitar).

Observar si se produce formacién de dos fases o cambios que indiquen insolubilidad de un
compuesto en otro. Anotar en la tabla como “soluble” o “no soluble”. En caso de ser insoluble
indicar si el compuesto es mas o menos denso que el agua.

3) Observe en la tabla adjunta la formula de cada compuesto y, de acuerdo a la estructura del
compuesto indique si la molécula es de caracteristica polar o no polar. Luego interprete el resultado

de cada experiencia de solubilidad, indicando porqué cree que los compuestos son solubles o no.

4) Repetir desde el paso 1) con cada compuesto organico a ensayar.

1.5. Interpretacion de resultados

Sustancia a ensayar Hexano Agua destilada
Acido acético
Diclorometano
Glicerina
Acido citrico
Etanol

VW IN|F

Disposicion final de los residuos generados en la practica.

Residuo generado Recipiente rotulado
Ensayo con acidos Residuos acuosos
Disolventes HALOGENADOS Toéxico
Disolventes NO HALOGENADOS (pruebas de Inflamables
solubilidad)

Consultar antes de la practica (Importante)

¢Dibuje las estructuras de Lewis de todas las sustancias a ensayar?
¢Dibuje las estructuras de Lewis de los disolventes a ensayar?
Buscar las propiedades quimicas y fisicas de las sustancias a ensayar y de los solventes utilizados

Referencias bibliograficas

1.- Shriner, R. L.; Fuson, R. C.; Curtin, D. Y. Identificacidn Sistemdatica de Compuestos Organicos.
LIMUSA, México, 2008.

2.- Vogel's Textbook of Practical Organic Chemistry, todas las ediciones.

3.- Manuales y Practicas de Laboratorio de Quimica Organica, ldentificacién Sistematica de
compuestos organicos. Autor: Ralph Shriner.
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Indicaciones de peligro:

<&

Practico 2
Acidez de compuestos organicos

2.1. OBJETIVOS

a) Identificar las caracteristicas dcido-base de los siguientes compuestos organicos:

I. Alcoholes

Il. Fenoles

1. Acidos carboxilicos
IV. Aminas

b) Determinar el pKa de las cuatro sustancias

2.2 Conceptos relacionados
Sustancias organicas, acides, basicidad, reacciones acido-base
2.3 Fundamento teorico

Los primeros quimicos llamaban acido a todo compuesto con sabor agrio. Entre los acidos
mas conocidos estan el acido citrico (presente en los limones y otras frutas citricas), el acido acético
(que se encuentra en el vinagre), y el acido clorhidrico (que se encuentra en los jugos gastricos del
estémago, el sabor agrio asociado con el vémito). Los compuestos que neutralizan a los acidos se
denominan bases o compuestos alcalinos. Los liquidos para limpiar vidrios y para destapar cafierias
son soluciones alcalinas comunes.

Reaccion acido-base.

Segun Bronsted-Lowry, un acido es una especie que dona un protdn, y una base es una
especie que acepta un proton. En la siguiente reaccidn, el cloruro de hidrégeno es un acido porque
dona un protdn al agua y el agua es una base porque acepta un proton del cloruro de hidrégeno. A
estas reacciones de un acido con una base se las denomina reaccién acido-base.

HCl + H,0 — CI° + H,0"

dacido base base acido

En base a esto podemos decir que las especies que tienen un hidrégeno estan en posibilidad
de actuar como un dacido, y todo compuesto con pares de electrones no compartido estd en
posibilidad de actuar como una base.

Cuando un compuesto pierde un protdn la especie resultante se llama base conjugada.
Cuando un compuesto acepta un protén la especie resultante se llama acido conjugado.

Se observa que el agua puede comportarse como un 4cido porque tiene un protdn para
donar, pero también se puede comportar como una base porque tiene pares de electrones no
compartidos que pueden aceptarlo.

La acidez es la medida de la tendencia de un compuesto a donar un protdn. La basicidad es
la medida de la afinidad de un compuesto por un protén.
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Un acido fuerte es el que tiene una fuerte tendencia a donar su protén y su base conjugada
debe ser débil porque tiene poca afinidad por el protdn. Del mismo modo, un acido débil tiene poca
tendencia a donar su protén, lo que sefiala que se base conjugada es fuerte pues tiene mucha
afinidad por el protdn. Cuanto mas fuerte es un acido, mas débil es su base conjugada.

2.4 ACIDOS Y BASES ORGANICOS: pKa

Cuando se disuelve en agua un acido fuerte (cloruro de hidrégeno), casi todas sus moléculas
se disocian y en el equilibrio de la reaccion se ven favorecidos los productos. Por el contrario, cuando
se disuelve en agua un acido muy débil (acido acético) se separan pocas moléculas y en el equilibrio
se ven favorecidos los reactivos. El grado en que se separa un acido (HA) se sefiala mediante la
constante de disociacion Ka.

+ —
“ [HA]
Cuanto mayor es la constante de disociacion del 4cido, mas fuerte es el acido y mayor es su
tendencia a donar un protdn. Por conveniencia, la fuerza de un acido suele indicarse por medio de
su valor pKa donde:

pK, =-logk,
CLASIFICACION VALOR DE pKa
Acidos muy fuertes pkKa < 1
Acidos moderadamente fuertes pKa = 1-3
Acidos débiles pka = 3-5
Acidos muy débiles pka = 5-15
Acidos extremadamente débiles pKa > 15

Se observa que mientras mas pequeio es el pKa mas fuerte es el acido.

Los acidos organicos mas comunes son los acidos carboxilicos (acético, férmico), los cuales
tienen valores de pKa entre 3 y 5 aproximadamente, siendo asi acidos débiles.

Vi P
//
Hsc_\/ HC\
OH OH
pK,=4,76 pK,=3,75

El fenol, compuesto en el que un grupo OH esta unido a un anillo del benceno, es un acido
mas fuerte que un alcohol como el ciclohexanol.

OH OH

PK, =10 pK, =16

Los alcoholes son dcidos muchos mas débiles que los acidos carboxilicos, con valores de pKa
cercanos a 16. El metanol y el etanol son ejemplos de los mismos.
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HO——CH, OH
H,C
S\
CH;
pK, =15,5 pK, =159

Un alcohol se puede comportar como acido y donar un protén, o como base y aceptarlo.

CH,OH + HO < CH,O + H,O
acido
CH,OH + H,O0" «< CH,O'HH + H,O

base

Lo mismo sucede con los acidos carboxilicos, los cuales se pueden comportar como acidos
y donar un protén, o como bases y aceptarlo. Un compuesto protonado es el que ha ganado un
protén adicional; los dcidos y alcoholes protonados son fuertemente acidos.

Las aminas, compuestos con grupos NH,, se pueden comportar como dacidos y donar un
protén o como base y aceptarlo. Sin embargo, suelen tener valores de pKa tan altos que rara vez
actian como acidos y es mucho mas probable que las aminas se comporten como bases (son las
bases organicas mas comunes).

H,C——NH, NH,
PK, =40 pK, =36
CH,NH, + HO" <& CH,N'H + H,O
acido
CH,NH, + H,O® < CH,N'H, + H,O
base

Las aminas también son mas basicas que los alcoholes, éteres, ésteres, etc, porque el
nitrégeno es menos electronegativo que el oxigeno y ademas de ser mejor dador de electrones,
puede acomodar mejor la carga positiva del catidon. Cuando una amina se disuelve en agua, se
establece un equilibrio en el que el agua actda como un 4cido y transfiere un protén a la amina.
Podemos decir que la fuerza basica de una amina puede medirse al definir una constante de
basicidad kb. Para la reaccion:

RNH, + H,0 & RNHF + OH™

o _[RNHS] [0H]
PRb = "RNH, H,0

En lugar de hablar de la fuerza de una base en términos de su valor de pKb resulta mas
sencillo considerar la fuerza de su 4cido conjugado indicada por su valor de pKa, teniendo en mente
qgue cuanto mas fuerte es el acido, mas débil es su base conjugada.
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Comportamiento del agua

Ahora vemos como se reconoce que el agua actia como una base en ciertas ocasiones y
como un acido en otras. Para determinar cual de los activos serd el acido, es necesario comparar sus
valores de pKa; por ejemplo, el pKa del cloruro de hidrégeno es -7 y el del agua 15,7. Puesto que el
cloruro de hidrogeno es el 4cido fuerte, donard un protdn al agua y en esta reaccién la misma es
una base. En otro caso se observa que el pKa del amoniaco es 36 por lo que ahora el agua es el
acido fuerte, de manera que dona un protén al amoniaco actuando asi como acido.

Para determinar la posicion de equilibrio de una reaccién acido-base es necesario comparar
el valor pKa del 4cido que se encuentra a la izquierda con el valor pKa del acido que se encuentra a
la derecha. En el equilibrio se favorece la reaccion del acido fuerte y la formacidn del acido débil. Es
decir, el fuerte reacciona para formar uno débil. Es asi que el punto de equilibrio se aleja del acido
fuerte y se acerca al acido débil (recordar que el 4cido mas fuerte tiene la base conjugada mas débil).

ANALISIS DE EQUILIBRIO ACIDO-BASE

Para determinar la acidez relativa de un compuesto (ej. A-H) con respecto a otro (ej.: B-H)
se tiene que demostrar que el dcido mads fuerte tiene capacidad para desplazar de sus sales al
segundo. Experimentalmente, se llevaran a cabo la reaccién de uno de ellos con la sal del otro y se
determinara hacia donde estd desplazado el equilibrio, lo que permite deducir cdmo es la acidez de
uno con respecto al otro. A continuacidon se muestran reacciones en las que estan involucrados
compuestos orgdnicos que se comportan como acidos de Bronsted-Lowry.

Acidos carboxilicos: reaccionan con sodio metélico, con soluciones de hidréxido de sodio y
de bicarbonato de sodio. En este ultimo caso se observa el desprendimiento de diéxido de carbono
en forma gaseosa.

RCOOH + Na - RCOONa + 3 H,
RCOOH + NaOH — RCOONa + H,0

RCOOH + NaHCO; — RCOONa + C0, + H,0

Fenoles: reaccionan con sodio metalico y con solucidn de hidréxido de sodio pero no reaccionan con
bicarbonato de sodio.

1
ArOH + Na —» ArONa +§H2

ArOH + NaOH - ArONa + H,0
ArOH + NaHCO5; = No hay reaccion

Alcoholes: sélo reaccionan con sodio metalico, tanto el agua como el acido carbdnico son acidos
mas fuertes por lo cual no puede desplazarlos de sus sales.

1
ROH + Na - RONa +§H2

ROH + NaOH — No hay reaccion

ROH + NaHCO; — No hay reaccién
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Aminas: Por poseer un par de electrones libres sobre nitrégeno tienen un comportamiento
guimico semejante al del amoniaco. La tendencia del nitrdgeno a compartir este par de electrones
le confiere sus caracteristicas especiales: la basicidad, la accién nucleofilicay en el caso de las aminas
aromaticas también la alta reactividad del anillo. La basicidad de un compuesto se demuestra por
su reaccion frente a acidos, de los que toman el protén para formar un cation.

RNH, + HCl » RNH} Cl~
ArNH, + HCl - ArNH3 Cl™

pH DE COMPUESTOS ORGANICOS

La concentracién de iones hidrégeno con carga positiva en solucion se indica por medio del
pH y puede designarse como [H*] o [H30*]. Cuanto menor sea el pH, mas acida es la solucién.

pH = — log[H +]
CLASIFICACION VALOR pH EJEMPLOS
Muy 4cido pH 4 0 menos jugos gastricos (2,0)
limon (2,3)

vinagre (2,9)
refrescos (3,0)
vino (3,5)
naranja (3,5)
tomate (4,2)

Moderadamente 4cido pH 5 lluvia acida (5,5)
Ligeramente 4acido pH 6 leche de vaca (6,4)
Neutro pH 7 saliva en reposo (6,6)

agua pura (7,0)

saliva al comer (7,2)

sangre humana (7,4)
Ligeramente alcalino pH 8 huevos frescos (7,8)

agua de mar (8,0)

solucidn bicarbonato sddico (8,4)
Moderadamente alcalino pH 9 Dentifrico (9,5)

Muy alcalino pH 10 o mas leche de magnesia (10,5)
amoniaco casero (11,5)

Para comprobar el caracter acido o bdsico de una sustancia se pueden utilizar varios métodos:
MEDICION DE PH MEDIANTE UN ELECTRODO

El pH-metro realiza la medida del pH por un método potenciométrico. El aparato consta de
un electrodo con una membrana de vidrio que permite el flujo de iones H+ a través de la misma, lo
cual genera un potencial eléctrico que resulta variable de acuerdo a la concentracién de [H+]. En el
interior del electrodo se encuentra un electrodo de referencia, con un potencial eléctrico constante.
El aparato detecta la diferencia de potencial eléctrico entre los dos electrodos, la cual dependera de
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la [H+] de la solucidn que desea medir. El aparato ha sido calibrado con soluciones patrones o buffer

de concentracién [H+] conocida, de modo que registra el valor ya convertido a unidades de pH.

TIRAS INDICADORAS DE pH

Las tiras indicadoras son tiras de papel impregnadas de una mezcla de sustancias que dan
un color preciso para ciertos valores de pH. De esta manera se puede medir en una disolucion el pH
sin mas que comparar el color obtenido al afiadir una gota de disolucién a la tira, con el de referencia
gue viene en la caja, como la que se observa en la figura.

INDICADORES EN SOLUCION

Estos, son compuestos cuyo color, en disolucidn, cambia con la concentracidon de iones
hidrégeno. El intervalo de pH en el que tiene lugar el cambio de color varia sensiblemente de un
indicador a otro. Generalmente se trata de compuestos que son acidos o bases organicas débiles,
cuyo equilibrio se ve desplazado al introducirse en soluciones acidas o basicas, cambiando asi su
color.

PARTE EXPERIMENTAL.
2.6 Procedimiento

Se ensayardn cuatro compuestos: fenol, dimetilamina, etanol, acido acético, los que se encuentran
rotulados con un nimero del 1 al 4. Cada compuesto debe ser identificado por el alumno por
medio de dos pruebas:

1) Tiras de papel pH

2) pH-Metro

Materiales

-Tiras de papel pH

-Soluciones 0.01 M de las cuatro sustancias a estudiar

-Cuatro vasos para las soluciones
- Pizeta

Tabla de resultados de las lecturas de pH

Sustancia Temperatura pH [H*] Ka pKa
Etanol
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Fenol

Acido acético

Dimetilamina

2.7 Disposicidn final de los residuos generados en la practica

Tabla 8. Disposicion final de los residuos generados en la practica.

Sustancia o mezcla Recipiente rotulado
Etanol Residuos orgdnicos
Fenol Corrosivos

Acido acético Corrosivos
Dimetilamina Residuos orgdnicos

2.8 Consultar antes de la practica
¢Por qué es importante de terminar la temperatura en las medidas de pH?
¢Qué cuidados hay que tener en la manipulacién de fenol y acido acético?

Buscar en literatura las estructuras quimicas de las sustancias a estudiar y sus respectivos PKa
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Indicaciones de peligro:

SHBE

Practico 3
Extraccion de productos naturales de importancia industrial

3.1 Objetivos

e Extraccion de un aceite esencial a partir de una fuente vegetal, utilizando la técnica de
arrastre por vapor de agua.
e Utilizar una técnica cromatogréfica para la identificacion del producto aislado.

3.2 Conceptos relacionados
Extraccidn, aceites esenciales, equilibrio acido-base, terpenos.
3.3 Fundamento tedrico

Extraccion de aceites esenciales

Actualmente se conocen mds de doscientos aceites esenciales de apreciado valor comercial
en los cuales se han identificado alrededor de cuatrocientos componentes quimicos. Junto con los
terpenos, se encuentran compuestos oxigenados como alcoholes libres (borneol, geraniol, linalol,
nerol, mentol, terpineol, etc.) o en forma de ésteres, aldehidos (cinamico, benzaldehido, neral citral,
geranial, citronelal, salicilico, etc.), cetonas (alcanfor, carvona, fenchona, mentona, tuyona, etc.),
fenoles (carvacrol, eugenol, isoeugenol, timol, etc.), acidos libres (acético, benzoico, cianhidrico,
cindmico, propidnico, valerianico, etc.) en pequefias cantidades o en forma de ésteres o éteres.

Actualmente se han analizado mas de tres mil aceites esenciales de un gran nimero de
especies botanicas. Mas de doscientos aceites tienen un alto valor comercial y se utilizan
ampliamente en diferentes ramas de la industria (alimentos, jabones, ambientadores, perfumes,
cosméticos, licores, insecticidas, farmacos, etc.).

Las esencias naturales son empleadas como aromatizantes (anis, cardamomo, clavo, menta,
tomillo, naranja, etc.) y/o saborizantes (anis eneldo, hinojo, limdén, naranja, etc.), como ingredientes
de algunos preparados farmacéuticos (caléndula, eucalipto, manzana, menta, salvia, etc.) o son base
de perfumes y productos cosméticos (albahaca, geranio, jazmin, salvia, rosa, etc.), desodorantes,
lociones, jabones liquidos (orégano, salvia, yerbabuena, etc.), pastas dentifricas (anis, eucalipto,
menta, orégano, tomillo, etc.).

El valor comercial y el valor del aceite esencial dependen basicamente de su composicién quimica.

Terpenos

Los terpenos son una familia diversa de compuestos con esqueletos de carbono compuestos
de cinco unidades de isopentilo (isopreno). Por lo regular, los terpenos se aislan de los aceites
esenciales de las plantas: aceites aromaticos que se concentran a partir del material de la planta por
medio de una destilacién por arrastre con vapor.
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El término aceites esenciales significa literalmente “aceites derivados de la esencia” de las

plantas. Con frecuencia tienen sabores y aromas agradables, y se usan en gran medida como
saborizantes, desodorantes y medicamentos. La figura siguiente se muestra la estructura de cuatro
terpenos que se aislan de los aceites esenciales.

)
\ H
CH
g (I“=CH2 7

CH;
B-selineno (+)-carvona mirceno a-pineno
Fuente: apio carvi (semilla de comino) hojas de laurel hojas de “cedro blanco™

D o &

a-fameseno limoneno a-pineno zingibereno
(del aceite de citronela)  (de aceite del limén)  (del aguarras) (del aceite de jengibre)

En este trabajo de laboratorio se extraera esencia de Naranja y Clavo de olor, para esto cada
grupo debe seleccionar uno de los aceites esenciales para la extraccién en el laboratorio. Las dos
técnicas de extraccién utilizan el mismo sistema por arrastre de vapor de agua, la diferencia
fundamental se encuentra en el proceso de purificacion del aceite esencial.

termdémetro l

soporte universal
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3.4 Aislacion de limoneno

Tomar la cascara de una naranja con todo y la pulpa blanca que lleva adherida, con ella se
prepara un puré en la batidora, la muestra se pone en el interior de un balén de 250 mLy se agrega
agua (150 mL), se monta un sistema de destilacién simple y se calienta procurando que la ebullicion
no sea violenta, el destilado se colecta en un vaso de precipitado, aproximadamente (50 a 100 mL).

La muestra se transfiere a un embudo de separacidn y se adicionan 5 a 10 mL de ciclohexano,
se agita y se deja reposar para que las fases se separen. La disolucién de ciclohexano se coloca en
un matraz Erlenmeyes y se seca con sulfato de sodio anhidro, la disolucidn se filtra o decanta en un

balén y el ciclohexano se evapora en un bafio de agua.

El limoneno se colecta en un frasco y se envia a espectroscopia de Infrarrojo (FTIR) para su
caracterizacion.

CH.,

H,C CH,

S-(-)- Limoneno

I

R T 8N
M =71 4
~ o - "“*{:(.1.)
b A
el i, [
s o

5\

e N\
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Diagrama de extraccidn y purificaciéon de Limoneno

Extracto acuoso

l

Extraccién de fase acuosa
con 10 mL de ciclohexano
X2

Fase acuosa _[ Fase orgdnica ]
(Eliminar)

Secar la Fase organica con
Sulfato de sodio anhidro

l

Decantar la sal desecante
o filtrar la fase orgdnica

l

Evaporar fase orgdnica

l

Esencia de naranja
(Limoneno)
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3.5 Extraccion de Eugenol

Tomar los clavos de olor entregados y picarlos en la batidora con 50 mL de agua, la muestra
se pone en el interior de un baldn de 250 mLy se agregan 100 mL de agua. Se monta un sistema de
destilacién simple y se calienta procurando que la ebullicién no sea violenta, el destilado se colecta
en un vaso de precipitado, aproximadamente (50 a 100 mL).

La muestra se transfiere a un embudo de separacidn y se adicionan 5 a 10 mL de ciclohexano,
se agita y se deja reposar para que las fases se separen. (Este procedimiento se repite dos veces).
Se recolectan las fases organicas (ciclohexano) y se desecha la acuosa.

Extraiga la fase organica con 2 porciones de KOH al 5%. Pase la disolucidn acuosa alcalina a un vaso
de 100 mL y acidifique lentamente con HCl al 5%, hasta que la disolucién acuosa se enturbie.

Extraiga la disolucidn acido con 2 porciones de cicloheaxano y elimine la fase acuosa. Seque la fase
organica sobre sulfato de sodio anhidro. La fase organica se filtra o decanta en un balén vy el
ciclohexano se evapora en un bano de agua.

El Eugenol se colecta en un frasco y se envia a espectroscopia de Infrarrojo (FTIR) para su
caracterizacion.

CH30 Z

HO

Eugenol
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Diagrama de extraccidn y purificacion de Eugenol

Extracto acuoso
(Blanquecino)

l

Hasta obtener una disolucién

Alcalinizar con KOH al 5%
5mL

Incolora transparente

l

[

Extraccién de fase acuosa
con 10 mL de ciclohexano

Fase acuosa

Fase orgdnica
(Eliminar)

Neutralizacidon de fase acuosa

una disolucidn turbia blanquecina

con HCl al 5%
5ml hasta obtener

|

Extraccién de fase acuosa
con 10 mL de ciclohexano

Fase acuosa

(Eliminar)

|

Secar la Fase organica con
Sulfato de sodio anhidro

l

Decantar la sal desecante
o filtrar la fase organica

|

Evaporar fase organica

l

[

Esencia de clavo de olor
(Eugenol)
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Material general para el laboratorio

2 Espatula para sal desecante

1 Caja de Papel filtro

Papel pH

500 mL KOH al 5%

500 mL HCl al 5%

1 Litro de ciclohexano

Frasco de 1 L vacio para ciclohexano
4 Camaras para cromatografia
Ldmpara UV

Sulfato de sodio anhidro

Preparar en el laboratorio como eluyente cromatografico una mezcla de ciclohexano/isopropanol
20:1 para las cdmaras cromatograficas.

3.6 Disposicion final de los residuos generados en la practica.

Sustancia o mezcla Recipiente rotulado
Sustancias solidas Sustancias tdxicas
Sustancias liquidas Sustancias inflamables o toxicas
Disoluciones acuosas acidas o basicas Sustancias corrosivas o toxicas
Disoluciones en solventes orgdnicos Sustancias inflamables o toxicas

3.7 Consultar antes de la practica

¢Cual es la estructura quimica del limoneno y del eugenol?
¢Cual es el uso industrial de estos dos compuestos?

3.8 Referencias bibliograficas

Sethi, A. Systematic Laboratory Experiments In Organic Chemistry. New Age International
Publishers, New Delhi, 2003.

Shriner, R. L.; Fuson, R. C.; Curtin, D. Y. Identificacién Sistematica de Compuestos Organicos.
LIMUSA,v México, 2008.
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Practico 4

SEPARACION E IDENTIFICACION DE PRODUCTOS NATURALES

4.1 Objetivos
e Utilizar una técnica cromatografia para la identificacidn del producto aislado.
e Identificacion de estructura y grupos funcionales utilizando la técnica de FTIR
4.2 Conceptos relacionados
Cromatografia, solventes, separacion de compuestos, espectroscopia de infrarrojo
4.3 Fundamento tedrico

Cromatografia de Particion: Cromatografia en papel

La cromatografia en papel se utiliza para compuestos muy polares o polifuncionales.
El uso mas comun es para azucares, aminoacidos y pigmentos naturales. En esta cromatografia se
utiliza el fendmeno de particién en donde la fase estacionaria se halla sobre un soporte activo (el
papel) que en realidad forma parte de la fase estacionaria que es el agua. Las fases movil y
estacionaria estaran en contacto en una gran interfase, lo que permite una rapida obtencién de una
distribucion de equilibrio del soluto entre ellas. Si la muestra problema estd formada por mas de un
soluto, éstos se separan por sus diferentes coeficientes de particion.

La realizacién de la cromatografia en papel implica la siembra de la muestra problema en un
trozo de papel de buena calidad, en general Whatman N°1 para cromatografia analitica, que luego
se introducird en una camara de desarrollo de modo que el solvente (fase mévil) ascienda por
capilaridad (técnica ascendente). La fase estacionaria es un complejo celulosa - agua que tiene un
poder diferente que el del agua pura.

ETAPAS DE LA CROMATOGRAFIA EN PAPEL

Siembra:

Se aplican muestras en solucion a no menos de 1,5 cm del borde inferior de una tira
rectangular de papel, y a no menos de 1,5 cm de los bordes laterales, manteniendo a su vez, entre
mancha y mancha una distancia no menor de 1 cm. Se hace un toque, se evapora el solvente, se
hace otro toque, tratando de concentrar la muestra sin superar un didametro de la mancha de 3 mm.
La siembra es puntual para fines analiticos, y en banda para fines preparativos.

Desarrollo:
Ascendente: el solvente se coloca en el fondo de la cdmara, el papel se sumerge en el
disolvente y se tapa herméticamente la camara. La siembra quedara en la parte inferior del papel.
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Revelado:

Si los compuestos de la mezcla son coloreados, las manchas son visibles directamente. De lo

contrario habrd que revelarlas.

Luz UV: si los compuestos absorben esta radiacion las manchas se verdn con fluorescencia.
Reactivos de color: especiales para cada compuesto. Se debera tener en cuenta que no se pueden
usar reveladores que destruyan el papel como el acido sulfurico o el calor. Vapores de yodo

sublimado: es un revelador universal.

Evaluacion:

Se efectla el calculo del Rf (Razén de frente) para cada componente de la mezcla por
separado, que es caracteristico de cada compuesto en condiciones constantes: soporte,

temperatura, solventes, altura de desarrollo.

Distancia recorrida por el compuesto desde el origen o punto de siembra

Rf =

Distancia recorrida por el solvente desde el origen o punto de siembra

El Rf toma valores entre 0 y 1 y puede ser usado para la identificacidon de los componentes de una
muestra, siempre y cuando se traten de sistemas cromatograficos idénticos.

e tapa

= cubeta de vidrio
(cubeta cromatografica)

= placa recubiert

un 1} jelgada de

_ .. puntos de aplicacion
de las muestras

fase movil (disolvente)

4.4 Material por grupo de trabajo

-2 vasos de 250 mL
-2 vasos de 100 mL
-2 pipetas graduadas
-Propipeta

-Probeta de 100 mL

Frente del

disolvente —»

nueva posicion —

del compuesto

origen -

1 Balén de 100 mL de boca ancha esmerilado para rota vapor

2.1em

= T Y--

2.8¢m
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Material general para el laboratorio

1 Caja de Papel filtro
4 Camaras para cromatografia
Ldmpara UV

Preparar en el laboratorio como eluyente cromatografico una mezcla de ciclohexano/isopropanol
20:1 para las cdamaras cromatograficas.

4.5 Disposicion final de los residuos generados en la practica.

Sustancia o mezcla Recipiente rotulado
Sustancias sélidas Sustancias toxicas
Sustancias liquidas Sustancias inflamables o téxicas
Disoluciones acuosas acidas o basicas Sustancias corrosivas o toxicas
Disoluciones en solventes organicos Sustancias inflamables o téxicas

4.6 Consultar antes de la practica

¢Cudl es la funcion de la cromatografia en capa fina?
¢Como puedo confirmar la estructura quimica de los aceites extraidos?

4.7 Referencias bibliograficas

Sethi, A. Systematic Laboratory Experiments In Organic Chemistry. New Age International
Publishers, New Delhi, 2003.

Shriner, R. L.; Fuson, R. C.; Curtin, D. Y. Identificacién Sistematica de Compuestos Organicos.
LIMUSA,v México, 2008.
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PRACTICO 5
SINTESIS DE ACETATO DE ETILO

5.1 Objetivos

e Sintesis de un éster a partir de un acido carboxilico y un alcohol primario.
e Purificacién y caracterizacion del éster.

5.2 Conceptos relacionados

Reflujo, destilacidn simple, esterificacidén de Fischer, catalizador acido, éster.

5.3 Fundamento teérico

Los ésteres son derivados de acidos carboxilicos en los cuales el grupo hidroxilo (-OH) se sustituye
por un grupo alcoxilo (-RO). Un éster es la combinacidn de un acido carboxilico y un alcohol, con

pérdida de una molécula de agua, en presencia un acido prético como el acido sulfurico. A menudo
esta reaccion es llamada esterificacion de Fischer.

O 0
// H,SO, //
HaC—C + HyC—CH,—OH __ _» H,c—C + H,0
\ - \
OH O—CH,—CH,

A diferencia de muchos compuestos organicos, los ésteres tienen a menudo olores muy
agradables, con aroma a fruta. Muchos de los olores de frutas y de flores se deben a la presencia
de ésteres en los aceites esenciales. La tabla siguiente presenta algunos ésteres con fragancias
agradables, e indica los reactivos con los cuales pueden ser preparados.

Las reacciones de esterificacidn son procesos de equilibrio y son reversibles. La reaccion
inversa de esterificacion se llama reaccién de hidrdlisis.

Tabla de ésteres comunes

Ester Aroma Componentes
acetato n-propilo peras alcohol n-propilico/acido acético
butirato metilico manzanas alcohol metilico/4cido butirico
propionato isobutilico ron alcohol isobutilico/acido propionico
acetato de octilo naranjas alcohol del n-octilo/acido acético
acetato isoamilico platanos alcohol isoamilico/acido acético
butirato de etilo pifias alcohol etilico/acido butirico
acetato bencilico Duraznos alcohol bencilico/acido acético

Algunos de los usos industriales del acetato de etilo son:

e Produccidn de tintas para la industria grafica
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e Solvente de pinturas
e Creacion de adhesivos y colas industriales derivados de la celulosa
e Esencias artificiales de frutas
e Solvente para compuestos explosivos
e En la industria textil en la lana para la preparacién de su teiido, en productos de limpieza
textil
e Reactivo en manufactura de pigmentos
e Fabricacidn de perfumes
e Solvente de nitrocelulosa, barnices y lacas
e Limpieza textil

5.4 Procedimiento

En un matraz de fondo redondo de 500 mL colocar 60 mL de acido acético y 75 mL de etanol. A esta
disolucidn adicionar 10 mL de H,SO4 concentrado, cuidadosamente.

Armas el equipo de calentamiento a reflujo con manta calefactora, supervisado por el profesor,
calentar por aproximadamente 40 minutos.

Una vez acabado el tiempo de reaccidn, apagar el equipo y dejar enfriar a un lado por 15 minutos.
Desmontar cuidadosamente el equipo.

Armar el equipo de destilacion simple y destilar a temperatura de ebullicién.

Colocar el producto en un embudo de decantacién con solucién acuosa de Na,COs al 3 % y lavarlo
tres veces para eliminar el acido.

Colocar el producto en un Erlenmeyer y agregar Na,SO4 solido anhidro para eliminar el agua, agitar
reposar y filtrar con un embudo simple.

Recoger en un tiesto limpio y seco, pesar el producto y calcular su rendimiento.
5.5 Disposicidn final de los residuos generados en la practica

Tabla 17. Disposicion final de los residuos generados en la practica.

Sustancia o mezcla Recipiente rotulado
Acetato de etilo Recipiente de vidrio
Sustancias acidas Sustancias Tdxicas o Corrosivas
Muestras desconocidas Sustancias Tdxicas o Corrosivas

5.6 Consultar antes de la practica

éCudl es la funcidn del Acido sulfurico en esta reaccién?

éCudl es la temperatura de ebullicién de: Acido acético, acetato de etilo y etanol?
¢éCual es la funcidn del Na,COs acuoso en el lavado del producto?

¢Cual es la funcidn del Na,SO, solido anhidro?

5.7 Referencias bibliograficas

-Brewster, R. Q.; Mc. Ewen, W. E.; van der Werf, C. A. Curso Practico de Quimica Organica, 2da
ed. Editorial Alhambra, Madrid, 1970.

-Durst, H. D.; Gokel, G. W. Quimica Organica Experimental. Editorial Reverté, Barcelona, 1985.
Reimpresién, 2004.
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Practico 6
SINTESIS DE POLIMERO NYLON 6,6

6.1 Objetivos

- Preparacion de un polimero sintético del grupo de las poliamidas
- Estudio de proceso de polimerizacion por condensacidn.

6.2 Conceptos relacionados
Poliamida, Nylon 6,6, fibras, Velcro, Policondensacidn
6.3 Fundamento tedrico

Los nylons son unos de los polimeros mas comunes usados como fibra. En todo momento
encontramos nylon en nuestra ropa, pero también en otros lugares, en forma de termoplastico.

Los nylons también se llaman poliamidas, debido a los caracteristicos grupos amida en la
cadena principal. Las proteinas, tales como la seda a la cual el nylon reemplazd, también son
poliamidas. Estos grupos amida son muy polares y pueden unirse entre si mediante enlaces por
puente de hidrégeno.

El nylon se llama nylon 6.6, porque cada unidad repetitiva de la cadena polimérica, tiene
dos extensiones de dtomos de carbono, cada una con una longitud de seis &tomos de carbono. Otros
tipos de nylon pueden tener diversos nimeros de dtomos de carbono en estas extensiones.

Los nylons se pueden sintetizar a partir de las diaminas y los cloruros de diacido. El nylon
6.6 se hace con los monémeros: cloruro del adipoilo y hexametilén diamina, a menudo cristalino, y
forman excelentes fibras.

6.4 Aplicaciones

Las aplicaciones mas importantes de los homopolimeros se encuentran en el campo de la
ingenieria mecanica. Aplicaciones bien establecidas son las siguientes: asientos de valvulas,
engranajes en general, excéntricas, cojinetes, rodamientos, etc. Ademdas de las propiedades
ventajosas sefialadas en lineas anteriores, las piezas de nylon pueden funcionar frecuentemente sin
lubricacidn, son silenciosas, pudiendo en muchos casos moldearse en una sola pieza evitandose el
ensamblado de las diferentes piezas metdlicas o el uso de maquinas caras con la consiguiente
pérdida de material.

Desde hace ya algunos afios los nylons cuentan con un fuerte competidor, las resinas
acetalicas, las cuales presentan superior resistencia a la fatiga, mayor resistencia a la fluencia y
también mayor resistencia al agua que las poliamidas. Bajo condiciones medias de humedad, los
nylons son superiores en resistencia al impacto y en resistencia a la abrasion. Cuando se considera
gue un nylon es apropiado para una determinada aplicacidn, es necesario antes de elegir el tipo de
poliamida, tener en cuenta las propiedades mecanicas, la resistencia al agua y la facilidad de
procesado de los mismos.
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Asi, el nylon 6,6 presenta las mejores propiedades mecanicas, pero, por otra parte, es el que
presenta mayores dificultades de procesado y tiene un valor de absorcion de agua alto. El nylon 6
es el mas facil de procesar, tiene propiedades ligeramente inferiores al nylon 6,6.

En medicina y farmacia se utilizan objetos moldeados y esterilizables fabricados con
poliamidas. Debido a su durabilidad, y a pesar de su mayor costo, los peines de nylon para el cabello
han encontrado una amplia aceptacién.

Las peliculas de nylon se emplean cada vez mas en aplicaciones de embalaje para productos
alimenticios y farmacéuticos. El valor del nylon para estas aplicaciones estriba en la posibilidad de
hervir la bolsa con los alimentos dentro y en la baja transmisién del olor.

Aunque los nylons no se consideran generalmente como aislantes, debido a su tenacidad, y
en cierto grado a su resistencia a la temperatura, se han abierto camino en este sector. Las ventajas
gue presentan en ciertos aspectos las resinas acetdlicas y los policarbonatos han mermado
considerablemente la aplicabilidad del nylon en este campo del aislamiento eléctrico.

Las poliamidas se emplean en la elaboracién de hilos o filamentos segln tres procesos: seco
himedo y a partir de la hilatura de masa fundida. Se les emplea en el moldeo de piezas técnicas por
inyeccion y para fabricar perfiles, ldminas y peliculas por extrusion.

Todo NYLON que se precie de tener una minima calidad ha de ser estabilizado, o sea,
calentado en hornos de atmdsfera controlada con nitréogeno a temperatura cercana a la fusién
durante varios dias para eliminar las tensiones internas que evita que salgan fisuras al mecanizar.

6.5 Velcro

Las cintas velcro consisten de dos tipos de cintas de poliamida (nylon 66), uno llamado garfio
o gancho, cubierto por cientos de garfios delgados (aproximadamente 50 unidades por cm 2), y otro
llamado lazo, formado por cientos de rizos delgados (también aproximadamente 50 unidades por
cm 2) Estas cintas son unidas por contacto y pueden ser ficilmente reabiertas por separacion.
Cuando estan cerradas, los ganchos de una cinta penetran los rizos de la otra, creando un cerrado
ajustado, versatil y seguro. La aplicacion de una fuerte presién, genera una buena accién de cerrado.

La cinta velcro (pegapega) puede ser lavada y secada, ya que no es una cinta metalica, no es
corrosiva y tampoco se oxida. Esta cinta es resistente al calor, frio y a quimicos acidos y alcalinos. En
su proceso es examinada abriéndola y cerrandola 15,000 veces. La cinta velcro puede ser hecha de
nylon a través de un proceso que envuelve tejido, bafios continuos de tefiido, lavado, cosido
especial, corte de los ganchos, corte en tiras, inspeccion, tejido, corte a medida y bobinado, para
proporcionar una amplia variedad de productos en articulos para bebes, productos tejidos caseros,
cuidado del cabello, ropa de moda, muebles del hogar, alfombrado, equipos de filtracidn, pelucas,
guantes, articulos de cuero, calzados y bolsas, empaques de vinilo y plastico, equipos militares,
productos médicos y de salud, sistemas de sonido, partes de automdviles, juguetes y juegos,
productos de lona, equipos de campamento y excursidn, articulos deportivos, y en la exhibicion y
venta de instrumentos.
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Este producto es utilizado para cualquier funcién relacionada con botones, y cremalleras.
Las cintas pegapega no son un producto barato, pero los productos producidos con esta
caracteristica de ingenieria cumplen con su uso final.

Detalle de las dos superficies que forman el velcro (Garfios y Rizos)

6.6 Materiales

- 2 Vasos precipitados de 50 mL
- 1 espatula

- Cloruro de acido adipico 10%
- Hexametilendiamina 10%

- Hidréxido de sodio al 20 %

- Alambre de cobre

6.7 Procedimiento

Preparacidn de Nilon 6,6

Cl
Cl

(0] H

I
H

NH,

Mas una molécula de HCl que es liberada por cada grupo amida formado

- En un vaso de precipitado de 50 mL, se colocan 10 mL de la disolucién de
hexametilendiamina al 10 % y se afiaden 10 gotas de hidréxido de sodio al 20 %.

- Luego se afiade cuidadosamente, evitando que las fases se mezclen, 10 mL de una
disolucién al 10 % de cloruro de acido adipico en ciclohexano, agregar por la pared del vaso.

- Enlainterface de las disoluciones se formara un sélido blanco correspondiente al Nylon 6,6.
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- Con una pinza o alambre doblado en la punta tome el sélido de la interface desde el centro
del vaso y levante lentamente el polimero y retirelo del vaso, esto se puede hacer
enrollando la fibra en el alambre.

- La poliamida se forma continuamente en la interface, generando un hilo o una fibra de
polimeros de varios centimetros.

- Esta fibra polimérica sintética de lava con agua y se seca sobre un papel de filtro, cuando ya
no sea posible retirar la fibra de la interface. Agite vigorosamente con el alambre las dos
fases para formar el polimero restante, lavar y secar.

6.8 Disposicion final de los residuos generados en la practica

Tabla 20. Disposicidon final de los residuos generados en la practica.

Sustancia o mezcla Recipiente rotulado
Hexametilendiamina Residuos orgdnicos
Cloruro de adipoilo Residuos orgdanicos corrosivos

6.9 Consultar antes de la practica

1.- Reaccién de policondensaciéon de poliamida 6,6
2.- ¢Qué molécula pequena se desprende de esta reaccion de policondensacion?
3.- éQué cuidados debe tener en la manipulacidn de los reactivos utilizados?

6.10 Referencias bibliograficas

-Durst, H. D.; Gokel, G. W. Quimica Organica Experimental. Editorial Reverté, Barcelona, 1985.
Reimpresién, 2004.

-Ciencia de los polimeros, Fred W. Billmeyer. Segunda Edicion, Reverte, 1975.



