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PRESENTACiÓN 

El manual de Qulmica Orgánica 1, tiene como objetivo servir como gula para el curso del 
mismo nombre, éste abarca temas que no son contemplados en el curso teórico pero que 
complementan el estudio de los compuestos orgánicos. Al inicio del manual se describe en 
forma breve el uso V cuidado del equipo que se usará durante el curso, asl mismo al inicio de 
cada práctica se presenta un cuestionario que deberá ser elaborado anteS de realizar la 
práctica, esto con el fin de que el alumno se familiarice con los conceptos que le serán de 
gran utilidad para la comprensión de 105 experimentos. 

El curso se ha dividido en tres partes: 

En la primera parte se estudian las técnicas más usuales de separaciÓn V purificación de 
compuestos orgánicos, que serán de gran utilidad para las prácticas siguientes: iniciando con 
un seminario que el profesor deberá impartir sobre los métodos que se van a utilizar durante 
todo el curso, se sugieren los temas que el profesor deberá e¡o,pOner en una sesión de tres 
horas, el fin de que en las siguientes sesiones se llegue inmediatamente a trabajar en los 
experimentos, para que concluyan con éxito. 

En la segunda se contemplan algunas técnicas de análisis func ional orgánico. Da inicio con 
una amplia explicación de los conceptos, análisis y determinación de todos los grupos 
funcionales, durante el desarrollo del mismo. Por razones de tiempo el profesor decidirá si 
se llevan a cabo todas las pruebas, o en su defecto, no realizar las que considere 
pertinentes. 

En la tercera parte, se realizan algunos procesos de slntesis, con los que se apoyan los 
conceptos vistos en el curso teórico. 

El curso tiene un total de ocho prácticas v un seminario, con los cuales se necesitan nueve 
semanas para que se re¡¡lice completo el curso, si el profesor cree conveniente realizar un 
seminario para la segunda parte del curso, puede tomar una sesiÓn de tres horas con lo cual 
la práctica ocho quedaría fuera de tiempo: va que esta práctica solo complementa los 
conceptos va est udiados en la siete v no representa una grave desventaja. 





CUIDADO DEL EQUIPO QUICKFIT 

Este ~u¡po consla de varias piezas. la mayoria de ellas con uniones esmeriladas que permiten 
un r~Pido ensamble. para armar los aparatos usados en Las pr<lcticas 6 a la 8 y también es 
ampliamente ocupado en el curso de laboratorio de Qufmica Orgénica 11. Como cualquier equipo 
espeCial. requiere de algunos cuidados 

LIMPIEZA 

Antes de usar el equipo, asegurase de que se encuentre perfectamente limpio. En caso de 
encontrarlo sucio, limpie con una solución de jabón o detergente usando un escobilla en buen 
estado, para evitar rallar el Interior del mismo. Si este lavado no es suficiente, consulte con el 
técnico para lograr una limpieza efectiva . Al terruiuar de utilizarlo, procure lavarlo 
perfectamente, pues no basta enjuagarlo con agua. Conviene mas lavar el material sabiendo de 
que substancias esta impregnado al terminar una préctica que tratar de lavar substancias 
incrusladas desconocidas al inicio de !a práctica siguiente. 

LUBRICACiÓN: 

En mucho de los casos, las junlas esmeriladas se pueden usar sin lubricar, pero para reaCCiones 
a alta temperatura, se debe aplicar una pequella cantidad de lubricante a la parte superior el 
cono esmerilado (unión macho) unicamente. Para reacciones simples, basla con usar petróleo 
(vaselina). En otras ocasiones se puede usar grasa de silicón. 

METODOS DE CALENTAMIENTO 

Use calentamiento directo con una flama suave siempre que sea posible. Para una ebulliciÓfl 
suave, es conveniente llevar a la ebullición el contenido del matraz rotando la flama en un área 
pequella en la base det matraz o alrededor de la interfase del líquido y el vapor. También se 
puede retirar la flama a una distancia de unos 3 cm. de la base del matraz, de manera que el 
calentamiento sea por bailo de aire. Se puede inducir ebullición suave usando cuerpos de 
ebullición. Para calentar disolventes inflamables de bajo punto de ebullición, debe usar un bal\o 
de vapor, agua o aceite 

PREVENCiÓN DEL SELLADO EN LAS UNIONES 

Un accidente comun al usar el equipo es el sellado de las uniones, debido pfirn:ipalmente a la 
cementación de las mismas. NUNCA PERMITA QUE SOLUCIOf\¡ES ALCALINAS FUERTES 
ENTREN EN CONTACTO CON LA SUPERFICIE ESMERILADA DE LAS UNIONES. Pues Su 
ataque a dichas superficies es muy répido y si es dejada entre las dOS superficies la cementará 
de una manera muy efectiva. El sellado se asocia con frecuencia a la falta de lubricación o 
lubricación deficiente. la separación se puede lograr con operaciones que coadyuvan a invertir 
el proceso de sellado, como por ejemplo: 

_ rotando el cono en la unión hembra; 
_ golpeando suavemente el costado de la unión hembra en una superficie de madera; 
_ calentando la unión hembra (no el cono) con una flama localizada . 

El equipo Ouicklit lo consthuyen las dOS cajas Se proporcionan con el mal erial reslante al inicio 
de La práctica y sus componentes son los siguientes: 



DESCRIPCIÓN-OEL-EQUlPO'QtJICKF.tT 

1 Matraz de pera, 50 mi 

2 Cabeza de desti lación 

3 Refrigerantes Uebik. 

.. T alJÓn adaptador 

5 AdaptadOf para receptor 

6 Termómetro 

7 Embudo de separación 

8 Tapón de vidrio 

9 Inyedor de vapor satida de gases 

10 Matraz balón de 25 mi 

11 Reffigerante de aire 

12 Embudo de vidrio sinteTizado 

13 Tubo de secado 

14 Matraz de pera de dos bocas 
de 50 mi (corazón) 

15 1nyeclOf de vapor salida de gases 

16 Adaptador clcone.xión "1" 

17 Tapón adaptador 
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SEMINARIO 
PROCESOS DE PURIFICACiÓN Y SEPARACIÓN DE COMPUESTOS ORGÁNICOS 

A continuación se dan algunos tópicos que servirén de gura al profesor para la imparticiÓn del 
seminario: 

Mezcla homogénea (solución) y mezcla heterogénea 
SoIuto y solvente 
Relación entre polaridad y enlace qurmico (ionico. oovalente. covalente polar. etc.) 
Factores que determinan la solubilidad (polaridad del soluto y del disolvente) 
Factores que influyen sobre la solubilidad (Temperatura y presión) 
Elección de un disolvente adectJado para un soluto dado. 

CRISTALIZACiÓN 

Sólidos cnstalinos y amorfos 
Síembfa. nudeaCión y crecimiento de cristales 
Influencia de impurezas en los sólidos cristalinos (estructura cristalina. punto de fusión. 
difracción, refracción, densidad , etc) 
Diagramas de Presión vs, Temperatura 
Condiciones necesarias para efectuar los procesos de fusión, licuefacción, sublimación, 
evaporación y condensación en un compuesto puro 

DESTILACiÓN 

Calor latente y calor sensible 
Fracción molar 
Diagramas Oe composición· Temperatura en sistemas binarios 
Destilación simple. Descripción del proceso 
Destilación fraccionada. Descripción del proceso 
Sistema abierto y sistema CelTado 
Presión tOlal y presión parcial. Ley de Raoult 
Destilación por alTastre con vapor, Descripción del proceso 

EXTRACCiÓN 

Relación entre solubilidad y polaridad de sistemas de dos o mas fases 
Solubilidad preferencial o selectiva 
Extracción, Oesctipción del proceso 
Criterios de selección para la fase de extracción 
Relación entre extracciones sucesivas Y pureza 
Efecto salioo en una extracdón 
Extracción selectiva mediante reacción química 

CROMATOGRAFiA 

Adsorción y absorción 
Fase estacionaria, fase móvil, eluyente y soporte adsorbel'lte 
Relación entre velocidad di ferencial de adsorción y polaridad de las fases 
Cromatografía. Descripción del proceso 
cromatogra fia en columna 
Cromatografía en papel 
Cromatografía de capa fina 
Cromatograffa de gases 
Concepto Rf 





PRÁCTICA No. 1 

CRISTAUZACIÓN y SUBUMAC/ÓN 

OBJETIVOS ; 

Conocer como métodos de separación y purificación de sustancias tanto sólidas como liquidas. 
Identificar en Que casos pueden ser aplicadas las operaciones de clislalización y sublimaCiÓn. 

CUESTIONARIO PREVIO A LA pRACTICA 

1. Investigar que es un SÓlido clistalino 
2. Definir nucJeación y siembra de clistales 
3. Investigar que es la solubilidad de una sustancia . y que factores la determinan 
4. ¿Qué importancia tiene para algunos métodos de separación? 
5. ¿Qué es un disolvente? ¿qué es un soMo? 
6. Investigar las solubilidades. los puntos de fusión y/o sublimación de los reactivos (Tabla). 
7. Investigar que disolventes serán apropiados para disolver los reactivos en caso necesario 
6. Definir que es la sublimaCión; ¿Qué substancias presentan este fellÓmeno7 
9. ¿Qué es el carbón Activado y cutiles soo sus usos? 
10. Investigar los conceptos de presión de vapor. calor de fusión y calor de evaporación 

Com uesto 
Ar:. Benzoico 
AI;. Acetilsaltcflico 
NaftalenO/Alcanfor 

Solubilidad en 
P. Fusión P. Ebullición P. Sublimación A ua Etanol Ac. de Etilo 

Para la realización de esta práctica el alumno proporcionará aproximadamente 10g de 
alguno de loS siguientes reactivos: Aspirinas y/o Cafeaspirinas (verificar que en la fórmula 
contenga ácido acetilsalicilico como componente activo). 

Nota: Estos reactivos no serán proporcionados por la Universidad. 

INTRODUCCiÓN 

CRJSTAUZA CJÓN: Se conoce como cristalización a la técnica empleada para separar y 
purificar sustanCias que tengan una estructura molecular clistalina. 

Para efectuar una cristalización es necesario que una substanCia tenga la propiedad de 
clistelizar después de que se le haya sometido a alguna operaCión de las siguientes: disolución . 
fusión, cambio de estado (de sólido a vapor). . 
Para sustanCias que se encuentran en disoluCión, la condiCión prinCipal para que se realice la 
cristalización de una sustancia. es que su solubilidad en un determinado disolvente varie 
considerablemente con la temperatura. 

" 
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DESARROllO EXPERIMENTAL 

1, SEPARACiÓN Y PURIFICA CiÓN DE ACIDO BENZOICO POR CRlSTAUZACIÓN 

1.1 Determinación del punto de fusión del ácido benzoico impuro. 

Determine el punto de Fusión del ácido benzoico impuro con ayuda de un aparato (Fisher). 
Coloque sobre la plancha únicamente un cristal, lome la temperatura cuando éste empiece a 
fundir y posteriormente cuando termine (intervalo de Fusión) 

1.2 Separación y Purificación de ácido benzoico 

- Pese 19 aproximadamente de muestra de ácido ben.¡:oit,;.O impuro. 
- Disuelva el ácido benzoico en la menor cantidad de agua caliente (recién hervida) ¿Oué 
observa? 
• Una vez disuelto agregue 10% de agua caliente para evilar cristalización, si ocurre caliente la 
solución. ¿Oué Observa? 
• A esta solución agregue 1.5 • 2.09 de carbón activado, agite y caliente duranle 4 minutos. 
• Filtre la solución en caliente ¿en qué fase queda el Acido benzoico? y divida en dos porciones 
en vasos de p.p. de 50 mil. Cubra una de ellas con un vidno de reloj y deje enfriar lentamente 
Coloque la olra en un baño de hielo y raspe con una varilla de vidrio en el intenor del recipiente 
mientras se enfría. Deje reposar. ¿Oué observa? 

1.3 Determinación del Punto de fusión de ácido benzoico puro. 

- Delermine el Punto de Fusión de los cristales de ácido benzoico puro. 

2. SEPARACiÓN Y PURIFICACiÓN DE ACIDO ACEnLSALlc íLICO 

2.1 Determinación del Punto de Fusión del Acido acetitsal icilico impuro 

Moler 10 Aspirinas y determinar el Punto de Fusión como ya se descriDió. 

2.2 Separación y purificación del ácido aceli!salicirico 

- Probar la solubilidad del 5Oluto en agua. etanol y acetato de eHlo. En base a la soluDilidad 
determine cuál es el mejor disolvente. Argumente. 
_ Disuelva en la menor cantidad de disolvente en función de los datos de solubilidad. Filtre. 
- Concentre el filtrado (evapore la disolución) y agregue unas gOlas de agua hasta turbidez 
¿Qué sucede? 
- Colocar el filtrado en bario de hielo. dejar reposar y filtrar. 

2.3 Delerminación del Punto de fusión de Acido acetilsalicilico puro. 

• Determine el Puma de Fusión de los cristales de Acido acetilsalicilico puro. 

3. SUBLIMACiÓN 

• En una cápsula de porcelana coloque aproximadamente 19 de naftaleno o alcanfor. 
• Cubrir la cáp5lJla con papel filtro previamente perforado ( de 2 a 5 perforaciones). 
• Colocar sobre el papel un vidrio de reloj con la parte convexa hacia amba. 
• Calentar suavemente la cápsula manteniendo frlo el vidrio de reloj. ¿Oue observa? 

IJ 



CUESTIONARIO 

1. Describa el fundamento fisicoquimico de los cristalizadores industriales. 
2. Diga ¿qué entiende por intervalo de punto de fusión? 
J . Diga ¿qué sucede con la entropia de una sustancia cuai1do se funde? Justifique. 
4. Indicar 4 requisitos que debe cumpli r un buen disolvenle 
5. Dibuje un diagrama de fases de una componente puro y explique ¿cuándo ocurren los 
procesos de sublimación y vaporización a presión constante? 
6. ¿Diga si el proceso de sublimación se puede efectuar al vacio (ver figura 1). Justifique 
7. ¿Diga a qué se debe la presencia de la coloración en la purificación de ácido benzoico? 
8. ¿En qué momento de la purificación de ácido acetilsalicitico iniciamos la nucleación? 
9. ¿Qué sucede si aumentamos la temperatura durante ta sublimación en: 

a) En un sistema abierto (como en la eKperiencia realizada) 
b) En un sistema cerrado? 

BIBLIOGRAFiA RECOMENDADA 

Manual del Ingeniero Quimico 
Rober1h H. Perry, Cecil H. Chi llon 
Editorial McGrawhi ll 
Vol. I Quinta Edición. 

Curso Práctico de Química Orginíca 
Ra~ Q. Brewsler, Calvin A. Vanderwerf 
Editorial Alhambta . 
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PRÁCTICA No. 2 

EXTRACCiÓN SIMPLE Y EXTRACCiÓN SELECTIVA POR MEDIO DE UNA 
REACCiÓN QUíMICA 

OBJETIVOS: 

Explicar el fundamento fisicoquimico de la El(\racción. 
Explicar cuando es posible aplicar el método de El(\racción para la separación de dos o més 
substancias. 
Aplicar el método de Extracción Selectiva para separar dos o más sustancias presentes en la 
misma fase de acuerdo a sus características ácidQ-base. 

CUESTIONARIO PREVIO A LA PRÁCTICA 

, . ¿Explique en qué consiste el melodo de Extracción (Fundamento Fisicoquimico)? 
2. ¿Investigar cuántos tipos de extracción existen y qué características se requieren para ser 
aplicados? 
3. ¿Qué es la solubilidad selectiva de un soluto en un disolvente? 
4. Definir disolventes polares y no polares 
5. ¿Qué tipos de compuestos son solubilizados por disolventes polares ~ no p<llares? 
6. ¿Qué característ icas debe tener un soluto para disolverse en uno u otro disolvente (polar o 
no polar)? 
7. ¿Cómo se define un ácido y una base para clasificar compuestos orgánicos? 
6. ¿aué es una neutralización ácido-base? 
9. Clasifique los siguientes compuestos como ácidos. bases o neutros: 
a) Anilina e) Etanol 
b) Cloroformo fJ Benceno 
cl Fenal g} Acetona 
d) Ácido p-aminobenzoico h) Ácido Benzoico 
10. ¿Qué es un agente desecante? 

i) Ac.etanilida 
J) p-Toluidina 

1, . Investigar ¿cuáles son las densidades de los disolventes que empleará en esta práctica? 

Para la realización de esta práctica el alumno proporcionará una pastilla desodorante que 
contenga en su formulación un minimo de 90% de paradiclorobenc.eno. 

INTRODUCCiÓN 

La extracción se define como la separación de un compuesto de una mezcla por medio de un 
disolvente selectivQ: esta separación incluye un equilibrio entre dos fases líquido-Iíquido o 
liquido sólido. los distintos solutos se distribuyen entre estas dos fases de acuerdo a sus 
solubilidades relativas. La extracciÓn es la técnica más empleada para separar un compuesto 
orgánico de una mezcla de reacciÓn. 

El método de extracción simple consiste en dos etapas fundamentalmente: 
al Contacto del disolvente con el sólido o liquido a tratar. que cede el constituyente soluble al 
disolvente. 
b) Lavado o separación de la disolución del resto del sólido. 
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la distribución de las fases dependerá de la densidad de ellas, y ésta estará determinada tanlo 
por la densidad del disolvente puro (principalmente) como por la de tos solutos disllellos en él. 
De esta manera, la fase superior es en la mayoría de los casos la fase orgánica y la fase acuosa 
es la inferior. 

El proceso se puede efectuar de la forma siguiente: 
la solución liquida o sólida se pone en contacto intimo con un disolvente completamente 
inmicible que sea apropiado y que disuelva preferencialmente a tillO o más componentes de la 
solución inicial , asr los compuestos inorgánicos migrarán a la fase ' acuosa mientras que las 
sustancias orgánicas insolubles en agua migrarán a la fase orgánica. Muchas veces una sola 
extracción logra buenos resultados. 

Si se presentan compuestos orgánicos capaces de formar puentes de hidrógeno, estos llegan a 
ser parcialmente solubles en agua además de ser solubles en los disolventes orgánicos, si esto 
se presenta se recurre al efecto salino, que permite aumentar el carácter polar de la fase 
respectiva, además de saturar la solución, desplazando la solubilidad de los solutos presentes y 
de los disolventes polares. En eslos casos se requieren de varias operaciones sucesivas. 
Generalmente peque~as cantidades de agua quedan emulsionadas en la fase orgánica. por lo 
que deben eliminarse con el uSO de agentes desecantes. Estos deberán tener gran poder 
absorbente por unidad de peso, no reaccionar con la sustancia a secar y ser fácilmente 
separable del Sistema. 

Algunas propiedades deseables de los disolventes usados en una extracción son; selectividad, 
densidad distinta a la del sistema, que presente una alta tensión intertacial, baja toxicidad y bajo 
costo. 

Cuando existen dos Substancias orgánicas que se quieren separar 'J que ambas sean solubles 
en un disolvente orgánico se recurre a la extracción selectiva por reacción qulmk:a que consiste 
en hacer reaccionar uno de los compuestos con soluciones ácidas o alcalinas para convertir 
estos comP'Jestos en sales solubles en agua e insolubles en compuestos orgánicos siendo 
regenerados después para su separación y volviendo a su solubilidad original. 

DESARROLLO EXPERIMENTAL 

1, SEPARACiÓN DE ÁCIDO ACET1CO POR EXTRACCiÓN SIMPLE 

En un vaso de precipitados previamente pesados mezclar 5ml. de acetona, Sml. de áciclo 
acético 'J 20 gr. de agua, pesar la solución y pasan a a un embudo de separación previamente 
pesado. Pesar 20ml. de hexano y vaciarlos al embudo de separación. Compare el tamano 
relativo de ambas fases y realice la extracción. Se tapa el embudo. se agita vigorosamente la 
solución, se invierte y se abre la llave del mismo para prevenir cualquier sobrepresión el 
Sistema. Se cierra la llave se vuelve a agitar durante unos instantes y se vuelve a abOr la llave. 
El proceso se repite cuantas veces sea necesario. Se destapa y se espera hasta que ambas 
capas se separen. 
Pesar dos vasos de precipitados, en uno recoger la fase orgánica y pesarta, en otro la acuosa y 
pesarta. ¿Que observa con respecto a los pesos iniciales? 
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2. SEPARACiÓN DE TERBUTANOL POR EXTRACCiÓN SIMPLE CON EFECTO SALINO 

2.1 Extracción simple 

Prepare una soluCión al 20% en peso de lemulanol en agua. Medir 20ml pesarlos y extraer con 
25 g de Ilexano. Separe ambas fases y pese la fase orgánica. 

2.2 Extracción con efecto salino 

Medir 20ml. de la solución de terbulanol , pesarla. agregar 95% de sal necesaria para saturar la 
fase acuosa, agitar hasta disolución y pasarla al embudo de separación, agregar 25 gr. de 
hexano. Realizar la extracción. 
Separar la fase orgánica y pesarla. Comparar con el peso obtenido en la experiencia anterior 
Explique que sucede. 

3. EXTRACCiÓN SELECTIVA MEDIANTE REACCiÓN QUfMICA 

3.1 SEPARACiÓN ÁCIDO-NEUTRO 

En un matraz Erlenmeyer de 125m!. disuelva 0.4 gr de ácido benzoico y 0.4 de paradlcloro­
benceno en 20m!. de éter. Extra iga con t Oml. de solución de hidróxido de sodio al 10%. 
Recoja ambas fases en vasos de p.p. previamente pesados_ A la fase orgánica agregue un 
poco de cloruro de calcio anhidro para secar la solución, filtre por gravedad o decante. y 
deje evaporar el éter jen campana de extracción). Pesar el residuo que es el producto 
neutro. ¿Qué compuesto es este? 
A la fase acuosa agregue 10ml. de HCt para neutralizar el exceso de NaOH presente. Filtrar 
y secar el producto al aire. Pesarlo, en caso de no 'ormarse precipitado, adicional el HGI 
necesario. 

RECOMENDACIONES 

Muchos disolventes que usamos en química orgánica son toxicos. por lo tanto se debera 
tener precaución al usarlos. 
las sustancias que usamos son volátiles y pueden ser flamables, por lo tanto evite prender 
luego. 



CUESTIONARIO 

1, Mencione Ires diSOlventes. además de lOS utilizados en la práctica , qué puedan ser uli lilados 
en estas extracciones. 
2. ¿Qué diferencia se observó entre la separación simple y la separaciÓn con efecto salino? 
3. En algunas de las eKlrawones ocurrieron reacciones químicas ¿Oiga usted en qué caso 
ocurre esto, cuál es la reacciÓn y cuAl es el propóSito de las mismas? 
4 . Escribir cada una de las reacciones que interv ienen en el proceso de separación ACIOO­
NEUTRO. 
5. Se tiene una melcla de €leido benloico, p-toluidina y naftaleno, utilizando la notación A. B y 
N para los compuestos ácidos, bases y neutros respectivamente. proponga un método de 
separación por eKlracción selectiva mediante reawón quimica de estos compuestos en 
diagramas de bloques. Escribir en cada caso las reacciones que ocurren. 
6 . ¿CuAl es la aplicación industrial y de laboratorio que tiene el conocer el procedimiento de 
separación de mezclas con grupos característicos ACIOO-BASE-NEUTRO? 

BIBLIOGRAFíA 

Operaciones de Separación por etapas de Equilibrio en Ing . Químíca 
E. J . Henley, J . D. Seader 
Editorial Repla S. A. 

Curso Práctico de Química OrgAnica 
Raya . Brewster. Calvin A. VandelWerf 
Editorial Alhambra. 
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PRÁCTICA NO. 3 

DESTILACION SIMPLE, FRACCIONADA Y POR ARRASTRE CON VAPOR 

OBJETIVOS: 

Conocer el fundamento físicoquimioo de los procesos de destilación Simple. destilación fraccionada y 
destilación por arrastre de vapor. 
Identificar en que casos puede utilizarlos para separar mezclas liquidas. 

CUESTIONARIO PREVIO A LA PRÁCTICA 

1. DeSClibir el fundamento fisicoquimico de la Destilación. 
2. Definir la presión de vapor de liquido. 
3. Investigar que es un diagrama de compoSición-temperatura para una mezcla liquida binaria. 
4 Investigar que es una mezcla azeotrópica . 
5. Definir Destilación Simple y Destilación fraccionada. 
6. Que diferencia hay entre Destilación y Deslilación por arrastre COn vapor. 
7. En que casos se utiliza destilaCión Simple yen que casos fraccionada . 
8. A que se refiere el ténnino "Grados G.l." 
Para la realización de esta prédica el aluml"lO proporcionara una bebida alcohólica que contenga como 
mínimo 800 G.l., canela. cascara de naranja. anis. elc. (cualquier pocIudO natural que contenga un aceite 
esencial) o en su defedo pino. pinomex ed., fibfa de acero fina y papel aluminio. 

INTRODUCCION 

la Destilación es la separación de los componentes de una mezcla homogenea liquida cuyos puntos de 
ebullición son diferenles: estos se separan por vaporización y posterior condensación. segun se muestra 
en el siguiente esquema: 

Uquido --.----------. Vapor • _______ • Liquido 
.~acl6n con<I01ISacl6n 

la técnica se puede describir como sigue: la mezcla liquida se deposita en un matraz de destilación se 
calienta hasta alcanzar la temperatura del componente más volétil . los vapores se condensan en un 
sistema refrigerante y el condensado se recoge en un matraz recoledor (lig. 1a). la destilación debe 
realizarse lentamente. pero Sin interrupciones para evitar estados de estabilidad y sobrecalentamiento del 
sistema debido a la fonnación de burbujas de vapor en el seno del líquido. se introducen cuerpos de 
ebullición que formen núcleos de burt>ojas y el líquido pueda hervir. 

la técnica de destilación simple se emplea para mezclas de l iquidas cuyos componentes hierven a una 
diferencia de temperatura de por lo menos 600c. En los casos en que los componentes tengan un 
intervalo tal que su diferencia de temperatura este comprendida entre los 30 y los 600c se utiliza la 
destilación fraccionada , que no es otra sa que aplicar sucesivamente destilaciones simples. 

Para ejemplificarlo veamos la destilación de una mezcla binaria de lolueno y benceno. En el diagrama de 
Composición-Temperatura (fig. 2) para este sistema tenemos: el punto A ser'lala el punlO de ebulliCIón 
del benceno (60.1°C). el punto B ser'lala el punto de ebullición del lolueno: la destilación simple se puede 
ejemplificar con la figura 2a en la cual se denota la vaporización del liquido en el segmenlo b-c, segUido 
de la condensación de los vapores c-d. El benceno por lener el menor punto de ebullicl6n es el que 
destila primero. si nos movemos en la gráfica de izquierda a derecha notamos que los vapores de 
benceno se enriquecen. Si nosotros deseáramos un liquido més enriquecido continuaríamos vaporizando 
y condensando estos vapores(.rrgura 2b) de este modo tendríamos la destitación fraccionada. 



-11f= 

al Destillci/ln simple b) Dntüción "lcdonD 
Figura 1 Destilación Simple y DestilaCión Fraccionada 

Para hacer una destilación fraccionada colocamos sobre el matraz de destilación una columna rellena 
con algun material inerte con gran superficie de contacto que propicie lonas de condensación ya que asi 
tendremos un intercambio continuo de calor en la superficie del relleno (fJg. 1 b). 

• 
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DI DestQcIOn f~ 

Figura 2 D,agramao de Composición-Temperatura de la mezcla Benceno-Taluano 

DESTILACiÓN EN CORRIENTE DE VAPOR 

La destllación por arrastre con vapor separa sostanclas Insolubles en agua (como aceites o productos no 
volátiles) que están mezclados con otros productos no volátiles (codestilacion de una mezcla de agua y 
de una sustancia algo volátil e insoluble). Esta técnica se emplea cuando las sustancias hierven a mas de 
10O"C yfo se descomponen en su punto de ebullición o por debajo de éste, debido a que se deslita a 
bajas temperaturas (figura 3). La destilación por arraslre de vapor se fundamenta en la separación de 
líquidos no miscibles debido a las tensiones de vapor (que debe ser de por lo menos 5-10 milímetros a 
10(0) 'f a sus pesos moleculares. Es decir estos cedestilan con agua a temperaturas menores a los de su 
punto de ebullición debido a que sus pesos moleculares son relaUvamente elevados comparados con el 
del agua. 
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Figura 3. Destilación por arrastre con vapor 

DESARROLLO EXPERIMENTAL 

1. DESTILACiÓN SIMPLE 

Montar el aparato de destilación simple. teniendo cuidado de que este bien soporta<lo por pinzas y que 
sus uniones sean firmes. 
Colocar 40-50 mI. de la bebida alcohólica que se vaya a destilar, colocar cuerpos de ebullición. 
Calentar suavemente sin interrupciones en parrilla eléctrica en baño de agua, en caso de calentar con 
mechero proteger el matraz con tela de asbesto. 
Tome lecluras de Tempera tura contra Volumen (cada 2 o 3 grados) y elabore una gráfica. 
Suspenda la destilación cuando el volumen del destilado alcance 20·25 mI. 

2. DESTILACiÓN FRACCIONADA 

Monte el aparato de destilación traccionada Siga el mismo procedImiento Que la experiencia anterior. La 
columna puede ser rellenada con fibra de acero fina, el empaque no debe quedar compactado y fórrela 
con papel aluminio. 
Tome lecturas de Temperatura contra Volumen (cada 2 o 3 grados) y elabore una gráfica. 
Suspenda la destilación cuando el volumen del destilado alcance 20-25 mI. 

Utitizando la tabla de densiUad-composlción (apéndice Al , obtenga los datos de composición en fraCCión 
peso y transfóffi1elos a frac:dón mol. En un diagrama de composlClon·lemperatura del sistema etanol­
agua . local ice el punto correspondiente a la composición de la mezcla onglnal Localice la compoSICión 
del producto de destilación. 
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3. DESTILACIÓN POR ARRASTRE CON VAPOR 

Monte el aparato de destilación por arrastre con vapor. En el matraz generador de vapor coloque agua 
hasta la mitad del recipiente. agregue cuerpos de ebullición . 
En el segundo matraz coloque la mezcla de la sustancia a destilar y un poco de agua . Asegúrese de que 
el tubo proveniente del generador del vapor quede inmerso o muy cercano a la superficie de la muestra y 
que el tubo que recoge los vapores del segundo matraz. este por arriba de la mitad del matraz.. 
Calentar el matraz generador y cuando empieza a pasar vapor al matraz que contiene la muestra, 
caliente éste para evitar que se condense et vapor. Recoja el liquido destilado en otro recipiente y 
suspenda cuando logre alrededor de 150ml. de destilado. 
En el destilado podrén estar dos fas~s presentes. dependiendo de si es el aceite inmiscible con el agua o 
no. Sature la fase acuosa con clOf\lro de sodio (Investigue la solubi lidad de la sal en agua y calcule 
cuanta debe agregar para saturar la fase) . Extraiga la fase orgánica con porciones de éter dos o tres 
veces. Reúna los extractos. seque con un poco de sulfato de sodio anhidro, filtre y evapore a bailo Maria 
para obtener el aceite. 

CUESTIONARIO 

1. En una olla de presión u olla "Expréss" se cocinan més répido los alimentos. debido a que se alcanzan 
temperaturas mayores. ¿A qué temperatura hierve el agua? Investigue a que presión se desarrolla en la 
olla . 

2. No es posible obtener por destilación simple un alcohol de grado superior al 95%. ¿Por qué? ¿Cómo 
se obtiene el alcohol absoluto? 

3. Defina e indique los usos de la destilaCión extractiva. azeólropica y diferencial. 

4. ¿Qué es destilación seca? 

5. ¿Para qué se utiliza NaCI antes de realizar la extracción? 

BIBLlOGRAFfA RECOMENDADA 

Manual del Ingeniero Químico 
Roberth H. Perry. Cecil H. Chilton 
Edi10rial McGrawhill 
Vol. ti Quinta EdiCión. 

Operaciones de Separación por etapas de Equilibrio en Ingenieria Química 
E. J . Henley. J . D, Seader 
Editorial Repla S. A. 
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OBJETIVOS: 

PRÁCTICA No. 4 

CROMATOGRAFíA EN COLUMNA Y CAPA FINA 

Conocer la Cromatografía como técnica de separación de mezclas SÓlidas o liquidas 
Conocer el fundamento f lsicoquimico de la cromatografla 
Conocer la cromatografía de capa r,na como método de identificación de sustancias 

CUESTIONARIO PREVIO A LA PRÁCTICA 

1. Investigue el fundamento f lsicoquimlco de la cromatogre.I!;:: 
2 ¿Cual es la diferencia entre absorciOn y adsorción? 
3. Defina fase estacionaria y fase móvil 
4 . ¿Qué es un adsorbente y qué es un diluyente? 
5. ¿Diga qué es un revelador y de dos ejemplos? 
6. E~plique la diferencia entre: Cromatografla en capa fina. Cromatograf ia en columna. 

Cromatografla de gases y cromatograffa en papel 
7 ¿Diga qué es el Rf y para qué se utiliza? 

Para la reaHzaciOn de esta practica el alumno proporcionara un sobre de kool-Aid o PerK de 
preferencia de sabor uva (ya Que éste contiene más de un colorante) 

INTRODUCCiÓN 

la cromatografJa es la técnica empleada para la separación de una mezcla de dos o más 
componentes por distribución diferencial de dos fases A una se le llama fase móvil y a la otra 
fase estacionaria 
Existen distintos tipos de cromatografla. si los compuestos son retenidos en la fase estacIOnaria 
por adsorciOn dependiendo de la naturaleza de las dos fases la cromatografla puede ser' 

a) sólido-lIquido (cromatografla de columna. capa delgada y papel) 
b) Ilquido-liquido 
c) gas-sólido (también liquidas en fase vapor) 

En cromatografla de columna la fase estacionaria actúa como adsorbente, y la fase móvil actúa 
como eluyente. El eluyente lleva el soluto a la columna para desarrollar el cromatograma y eluir el 
producto adsorbido Un disolvente dado eluye los diversos solutos adsorbldos en la fase 
estacionaria con diferentes veiocidades La velocidad diferencial eQn que dichas sustancias 
pasan por el medio poroso es una consecuencia de la afinidad electrostállca entre el medio y la 
sustancia disuelta. Asl pues, la elección del adsorbente para lograr la separación de los 
componentes de una mezcla por cromotografla dependerá de la polandad tanto del adsorbente 
como de las sustancias a separar. y en la elecclOn del eluyente tiene Que tomarse en cuenta la 
capacidad det mismo para disolver completamente a las sustancias adsorbldas y debe ser más 
polar que las mismas 

La técnica se puede descnblr de la manera Siguiente la cantidad de mezcla a separar se coloca 
en un extremo del medIO cromatografico (fase estacionana) y se lava con un disolvente liqUido o 
gaseoso. según sea el caso. Los componentes de la mezcla se desplazan a diferentes 
velacidades en la comente del fluIdo (eluyente), por lo Que van separándose unos de otros y 
forman una serie de zonas sobre el papel o la columna Para lIe~ a r la mezcla de compuestos a la 
columna se utiliza un disolvente poco polar. para desarrollar el cromatograma se usa un 
O'isolvente polar y para la elución de los productos adsorbldos uno más polar !odavla Que las 
sustancias adsorbldas. 



Se pueden separar sustancias coloridas tanto.como .compuestos Incoloros 

La cromatografía de capa fina se utiliza para identiftcar mezclas de dos o más compuestos 
orgánicos, esto se logra colocando una muestra en una placa cromalografica, a la Que 
previamente se le ha colocado una muestra patrOno Al estar en contacto con el eluyente cada una 
de las muestras recorrerá cierta distancia. Con la distancia recorrida del solulO y del disolvente se 
determina el valor Rf Que se define como la relación entre la distancia recorrida por el soluto y la 
distancia prefijada para el recorrido del disolvente. Se calcula el Rf para la muestra palrOn y se 
determina si se trata del mismo compuesto por comparaciOn. 

DESAROLLO EXPERIMENTAL 

1, CROMA TOGRAFíA EN COLUMNA 

Preparar una columna cromatográfica colocando en una bureta seca de 25-30 mi un pequer.o 
trozo de algodón (no compactado) con objeto de evitar que el adsorvente obstruya el orificio de la 
bureta. Agregue a esta 3 g. de sllica gel con un embudo de vidrio golpeando ligeramente la 
columna conforme se va depositando para obtener un empaquetamiento homogéneo de la 
columna (evitar grietas o huecos)1 
Separe por agitación sobre una hoja de papel los colorantes de los demás aditivos del polvo para 
preparar refrescos. Pese 0.05 g. de colorante y disuelvalos con 10·15 gotas de etanol. vierta esta 
solución a la columna . 
Abra la llave de la bureta y vierta lentamente 10 mI. del primer eluyente en la columna. En este 
momento empieza a desarrollarse el cromalograma. Cuando el nivel del liquido este lcm por 
amba de la SUperfICie de la fase estacionaria, agregue 20ml del segundo eluyente, Finalmente 
agregue 10ml. del tercero 

Los eluyentes son' 
a) n·butanol-etanol 
b) n·butanol·etanol 
c) Etanol 

50-50 % (1:1) 
25-75 % (1:3) 

100% 

Recoja en tubos de ensayo el liquido Que sale de la bureta, reuniendo las fracciones del mismo 
color y concentre estas evaporando en parril la eléctrica o bar.o de agua. Evite llegar a la 
sequedad. 

2. CROMATOGRAFíA EN CAPA FINA 

Utilizar una placa cromatográflCa comercial . en caso de no disponer preparar una suspención 
agregando 40 g. de silica gel para placa (Merck no. 7730) a 100ml. de una mezcla metanol· 
cloroformo 3: 1 

Cémara cromatoorilfica 
En un frasco de boca ancha coloque un rectángulo de papel filtro Que cubra la pared interior del 
frasco. dejando una ventana vertical. y agregar la cantidad de etanol necesaria para que al 
introducir la placa el líquido moje al adsorbente. Pero no a las aplicaciones de las muestras. 

Placa cromatográfica 
Lavar y secar perfectamente dos portaobjetos. unir los portaobjetos por una de sus caras y 
sumergirlos en la suspensión. Dejar secar al aire y separarlos 

'En general las col<lmnas se empacan en suspensión con un dlsol~ente o mezda de disolventes 
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Marque en cada placa el punto de aplicación de las muestras y la distancia final del recorrido. En 
una placa coloql.le con un capilar una gota del ooncentrado separado por cromatografia en 
columna, procurando que la mancha desarrollada sea pequefia. Si la mancha es tenue dejar 
secar antes de agregar otra gota. EVite rayar la placa al agregar la muestra Introduzca las 
placas dentro de la c;:'mara. En el momento en que el disolvente alcance el limite del recomdo, 
saque las placas y determine el recorrKlo de cada muestra. En caso de que no sea notono el 
recorrido introduzca las placas a una c;:'mara de revelado. En esta experiencia no se calculara el 
Rf por no existir muestras patrOn, pero es utit conocer la técnica como método de identificación 
de compuestos. 

CUESTIONARIO 

1. Explique ¿por qué se tienen que agregar disolventes con una polaridad dada en el trancurso 
de la separaci60 de los compuestos? 

2. Explique ¿por qué en los eluyente es Igualo mayor la cantidad de etanol? 

¿aué concecuencias tendrla que et eluyente descendiera por debajo de la superficie del 
adsorbente? 

4. Investigue que otro tipo de mezclas pueden ser separadas mediante la técnica de 
cromatografia. 

BIBLIOGRAFíA RECOMENDADA 

CUI'$O Práctico de Química Orgánica 
Raya. Brewster, Calvin A Vanderwerf 
Editorial Alhambra 

Química Amilitica Cuantitativa 
R.A. Oay Jr 
A.L. Underwood 
Editorial Prentice Hall 

25 





OBJETIVO 

PRÁCTICA No. 5 

ANÁLISIS ORGÁNICO FUNCIONAL 

Que el alumno tenga conocimiento de las diversas técnlC3S de identlncaciÓfl para cada uno de los 
grupos funcionales , y que pueda llevar a cabo la caracterizacIÓn ~ el reconocimiento de un 
compuesto orgtlOico desconocido 

CUESTIONARIO PREVIO 

1. ¿Mencione dos reqUisitos para que un sólido pueda ser punficado por crislalización ~ dOS para 
que un liquido pueda ser pur ificado por desblación? 

2. ¿Cómo varlan los puntos de lusiOn. de ebullicIÓn y la solubilidad en H20 de los sigUientes 
grupos luncionales al Incrementarse el número de ¡~.IIomos de carDono en una sene homóloga? 

al Alcanos 
bl Alquenos yalquinos 
el Alcoholes 
dl Amlnas 
el Aldehldos y tetonas 
f} ÁOdos carbolCiticos 
g) Esteres 

(.Qué deduce de su respuesta? 

3. Ordene en forma decreciente el comportamienro de la solubilidad de c/u de los grupos 
funcionales siguientes en un disolvente polar como es H20 (considerar compuestos de menos 
de cinco atomos de carbono): 

al alcanos 
b) alquenos 
el alquinos 

dI alcoholes 
e) aminas 
f) aldehldos 

g) tetonas 
h) aeidos carbo.ilicos 
i) ésteres 

j) cloruros de acldo 
kl'enoles 
1) amklas 

'" Mediante un diagrama ae bloques indique la secuencia de operaciones del análiSIS organiCO 
elemental para determlnar la presencia de: Nitrógeno, Azufre y Halógenos en una muestra 

5. ¿Qué se entiende por espectro de absorción y qué por especlfo de emisIÓn? 

INTRODUCCiÓN 

ANÁLISIS FUNCIONAL 

La identifICaCión de un compuesto organlco desconocido es una labor muy compleja que debe 
llevarse a cabo empleando mas de un mérodo, ya que la correlación de 105 resultados de 
diferentes pruebas permite tener una idea mas clara óel compuesto especifico a caracterizar 

Et estudio de una sustancia cuya idenlidad químICa se desconoce debera seguir las slQuientes 
etapas: 
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1. ETAPA PRELIMINAR 

En esla primera fase se deberé lograr la purificación de la suslancia desconocida. utilizando las 
técnicas de cristalización para el caso de muestras sólidas y la destilación para las liquidas (en el 
caso de muestras liquidas no destilar a sequedad, ya que se desc:onoce su comportamiento 
qufmico). 
Una vez purifICada la muestra se intentará un análisis organoléptico (Muchos grupos funcionales 
se reconocen a priori por sus olores caracteristicos) y se determinarán las constantes fJslcas que 
sean posibles: 

Punto de fusión ( El intervalo de fusión deberé ser muy pequel'io o no existir si la puriflCac:ión fue 
efICiente) 
Punto de ebullición (Si la sustancia es liqUida· precaUCión, considerar que muchos compuestos 
orgéniCos se descomponen a temperaturas elevadas) 
DenSidad. etc. 

Mientras más propiedades flsicas se conozcan mayores elementos de correlación existirén para 
la identificación final 

2. ETAPA DE RECONOCIMIENTO ELEMENTAL 

En esta segunda fase se Intenta investigar la presenCkll de los elementos que componen la 
muestra desconocida, mediante una fusión alcalina con sodio metálico. En la fusión los 
elementos mencionados quedan convertidos a las sales iónlcas correspondientes. Es 
necesario utilizar un exceso de sodio durante la fusión. ya que de lo contrario. al efectuar la 
prueba de identifICación del nitrOgeno, si el azufre esta presente, se forma el liocianato de 
sodio. dando una coloración roja con el IÓn férrico y no el azul de Prusia caracterfslico. Con 
exceso de sodio, elliocianato pasa a formar el ion cianuro 

El reconocimiento consiste en 

Azufre: 
NitrOgeno: 
Halógenos: 

conversión de sulfuros de sodio a sulfuro de plomo p .p . negro 
conversión de cianuros de sodio a femcianuro férnco azul de Prusia 
conversión de halogenufos de sodio a halogenuros de plata p .p. lechoso 

3. ETAPA DE CLASIFICACIÓN POR SOLUBILIDAD 

Recordemos que el principio fundamental de similia similious solvunter o semejante disuelve 
semejante nos. puede dar elementos para discernir entre diversas sustancias ya que compuestos 
que contengan grupos funcionales con cierta polaridad serán solubles en disolventes polares 
como H20 y compuestos no polares lo serán en disolventes no polares como CCI< Ó C6HI4 
(Existen compuestos con diversos grados de polaridad por lo que existirán diversos grados de 
solubilidad). 

Muchos compuestos insolubles en H20 se llegan a solubilitar al convertirlos en la sal sódica 
(iónica) por reacción con NaOH al 5%, mientras otros forman sales iónicas por reacción con HCI 
al 5%; también los compuestos insaturados pueden formar sales por sulfonación mediante H2So.. 
frlo solubifizándose. En términos generales los grupos funciona~s pueden clasificarse en base a 
la solubilidad de la siguiente manera: 
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I COMPUESTOS SOLUBLES EN AGUA COMPUESTOS INSOLUBLES EN AGUA 

! AOEMAS SOLUBLES INSOLUBLES PERO SOLUBLES EN NaOH AL 5% PERO SOLUBLES 
! ENi:rER ENETER EN HCI AL 5% 

SOlUBLES EN INSO"-UBlES EN SOlUBLES EN INSOLUBLES EN 
N.HCO, N.aHCO. ,,_ ... S.~oe kóOo! 

~ ....... ""';nas 

Clltan;l. Sa/ftoe ,mlnu Acid ... CarbOxilicos FeO>Ole. 
Alco/IoIelAliUtocol """", 
Addoo C'rbOüico. A::u~re. Algunos 

e.t ..... Nitrofenoln M rocompueslOS HldrK<nas 

""'lnll 

Amidas Algunn 8m~as 

Al9unos FeO>OleI 

4. ETAPA DE CARACTERIZACiÓN DE/LOS GRUPO¡S) FUNCIONAL(ES) 

En este punto se tiene ya una idea aproximada de la identidad del ¡-.empuesto desconocido, por lo 
que se puede intentar el reconocimiento del grupo o grupos funcionales presentes. para ello se 
cuenta con dos alternativas: 
a) Reacciones earacterlstieas de identificación qulmiea 
b) Análisis Instrumental (espectroscopia infrarroja) 

A) REACCIONES DE IDENTIFICACiÓN QUíMICA 

Se deberán realizar al compuesto desconocido las pruebas de identidad necesarias' 
comenzando con aquellas que las etapas anteriores nos hacen suponer la presencia del grupo 
funcional a ensayar. A conttnuaeión se menCIOnan los principales ensayos: 

I Se debe,jn re"iur las determinaciones ~nto • ~ muellll ~, corno I un comp<Jesto conociclo que conte~ • 
• 1 grupo funcional en cuestión. 

29 



Grupo funcion,,1 

1. AJcanos y Alquer'lOs 

2, Alquir'lOs 

3. Hidrocarburos Aromáticos 

4. Aminas 

5. Aldehidos y cetonas 

6. Alcoholes 

7. Esteres 

8. Fenoles 

g, Sales de Ácidos Carboxilicos 

Ensayos de identificación química 

grocedimrenlo 

0.1 9 . de sustancia problema en 2 mi, de CuCI 
se allade gota o gota solución de Br2 ICCI.. al 
5% la de coloración del Bromo indica 
presencia de insaturación (realizar en 
campana de elClracción) 

Además de la prueba de insaturación para 
Alquenos, a 1 mI. de cloruro de diam Incobre 
(Cu(NHl)2CI) agregar 0.1 de sustancia 
problema 

2 mI. sustancia problema ( 0,5 g de sólido en 
2 mi, de sulfuro de Carbono anhidro) agregar 
un cristal de azoxibenceno y O 1 de cloruro de 
Aluminio. calentar un color naranja intenso es 
(ndice positivo 

Prueba de Hlnsberg y/o formación de 
compuestos ALo 

Ensayo: Tollens. 2. 4 dintrofenilhidracina, 
yodo formo y bisulfito. 

Ensayo de Lucas' 1 mI. de sustancia 
problema agregar 6 mi, de HCIIZnCI a 26-27' 
C agitar y luego dejar reposar 10 mino se 
deberé observar un precipitado 

SaponifICar la muestra problema con solución 
de NaOH al 30% calentar a 3S' C durante 20 
min o se descompone en écido carboxilico y el 
alcohol respectivo. Realizar ensayos para 
alcoholes y sales de ácido. 

Una gota de sustanCia problema en 10 mI. de 
H20 , al'iadir unas gotas de cloruro férrico 
aparece una coloración púrpura. 

Se pueden descomponer con HCI y el écido 
Carboxilico se extrae con éter, evaporar el 
éter y al ácido agregar 2 mI. de metanol y 2 
m!. H2S0. concentrado calentar, suavemente 
y vaciar en 10 mI. de H:¡Q notar olor afrutado 
NOTA: Si el ácido es un sólido determinar 
punto de fusión. 



10. Nltrocomp!.Jestos 

11 . Halogenuros de Alquilo 

B) ESPECTROSCOPIA INFRARROJA 

0.5 g. sus!. probo en 10 mI. etanol 50% 
agregar 0.5 g. cloruro de amoniO y 0.5 g. de 
cinc en polvo, agitar y calentar a ebullición. 
Enfriar por 5 mino titl rar . Al filtrado realizar el 
ensayo de Tollens. 

02 g. de sutancla probrema agregar 1 mi 
solUCIÓn de Nallacetona Ion mi Dejar 
reposar 3 mino sino aparece un p p calentar a 
50'C por 6 mino Debera aparecer un p p. 

La radiación electromagnétrca esta formada por un espectro muy amplIO. desde tos rayos 
Gamma con longitudes de sólo fracclOfles de amstrongs hasta las ondas de radiO con Iongtludes 
de onda de varios metros ( e incluso miles de metros) 

~Oll .. d de ande (cenUmeua.) 

TODAS LAS ONDAS ELECTROMAGNtTlCAS INDEPENDIENTE DE SU lONGITlJD DE ONDA VIAJAN A LA MISMA 
VElOCIDAD ADEA«S RECORDEMOS OVE TODAS ESTAS ONDAS SE RIGEN POR LAS SIGUIENTES 
EXPRESIONES 

1) 

donde 

, 
y""­

l 

y = Frecuencia Hz (Hz: ciclosJseg) 
).,,, Longitud de onda cm. 
C" cte. de velocidad 3)( 1010 cmlseg. 

Se deduce que a menor longitud de onda. mayor sera la frecuencia. 

" donde· E '" Energía absortlida o emitida erg 
h = constante de Planck 6.5 )( 10.21 erg.seg. 
y "frecuencia Hz 

Cuan60 se hace incidir algun tipo de radiación electromagnética sobre la materia y dependiendo 
de la longitud de onda. esta puede ser absortlida por sus moléculas (las cuales malltienen 
siempre movimielltos de flexión, torsión y vibraCión debido a sus fuerzas de enlace e 
inlermoleculares), produciendo aumento de las vibraciOnes (como sucede en los hornos de 
microondas), rotaciones de los ¡Momos o emisión de fotones por saliOS electrónrcos a niveles 
energéticos superiores. 
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De todas las bandas de la radiaci6n electromagnética la regl6n del infrarrojo comprendii:la entre la 
luz visible y la regi6n de las microondas {longitud de onda comprendida entre 10 hasta 107) es la 
mayor utilidad para el análisis qulmico orgánico. debido que las moléculas orgánicas absorben 
energla de radiación en este rango. mostrando cambios en sus movimientos vibracionales~ . 
Cuando se gráfica la cantidad relativa de energia que absorbe un compuesto el'l cada una de las 
longitudes de onda comprendidas en la región infrarroja se genera un espectro IR 

Un espectro IR es caracterlstico de la estructura de cada sustancia. porque nos indica que 
grupos funcionales se encuentral'l en una molécula, ya que ciertos arreglos de álomos (grupos 
funcionales) generan bandas de absorción caracterlsticas en un entorno pequei'lo respecto a una 
misma longitud de onda independientemente de la estructura del resto de la molécula, por 10 que 
el mismo arreglo de álomos absorberá las mismas frecuencias ya sea en un compueslo o en 
olro. Ejemplo 

,_ ..... _ .. 

;,. -. _ .. , ... ," 

> 
" • . , , 

.; 

Gráfica de absorción de un enlace C-H da un "alargamiento" en las frecuencias 2850-2960 
Alcohol secbutlllco 

¡ P.r. que se efectUe una absorelÓf1 en ~ regoOn del ,nfr'flOjo, deber~ d.rse u~ eambio de momenlO dipolar. l. decir 
debe'" e,,$\lr un e~l¡¡ce covalente polar. dollde se compane un ~a, electrónICO de manera desigual. Molkulas que no 
presentiln dipolos (e¡ N'"Nj "" prnent"n adsoraon e~ el ~r ... ,ojo 
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Gráfica de absorción de un enlace C-H da un "alargamiento" en las frecuencias 2850-2960 
Butano 

La interpretación no contempla los movimientos de rolación. f~~lón o vibración molecular. 
ocasionados por la absorción. sino la comparación empiriea. pues existen bandas perfectamente 
definidas y calalogadas. Las más usuales se muestran en la siguiente tabla 

FRECUENCIAS CARACTERisTICAS DE ABSORCiÓN INFRARROJAa 

ENLACE TIPO DE COMPUESTO RANGO DE 
FRECUENCIA cm-1 

e-H Aleanos 2850-2960 
1350-t470 7 

e-H Alquenos 3020-3080 (m) 
675-1000 

e-H Anillos aromáticos 3000-3100 (m) 
675-870 

e-H Alquinos 3300 

C=C Alquenos 1640-1680(v} 

C=C Alquinos 2100-2260 (v) 

C=C Anillos aromálicos 1500.1600('1) 

e-o Alcoholes éteres. ácidos 1080-1300 
carboxilicos. ésteres 

C=C Aldehldos. retonas. ácidos t690-1760 
earboxilicos. ésteres 

~8~3~45 
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O-H Alcoholes mon6meros, fenoles 3610-3640 (v) 
Alcoholes con puentes de hídr6geno 3200-3600(ancha) 
Ácidos CarboXlhcos 2500-3000 (ancha) 

N-H Aminas 3300-3500 (m) 

e-N Aminas 1180-1360 

C:¡N Nitrilos 2210-2260 (v) 

-NO, Nitro compuestos 1515-1560 
1345-1385 

Como se ve en la tabla es usual manejar rangos de frecuencia o bandas de absorción para 
reconocer cada tipo de enlace, ya que la longitud de onda e~a<::ta que presente un enlace estara 
determinada por los grupos vecinos, los que pueden producir ligeros desplazamientos en el 
gráfico. Si en el compuesto existe más de un tipo de enlace o mas de un grupo funcional el 
espectro mostrara todas y cada una de las bandas como alargamientos en las correspondientes 
frecuencias. 
Cada compuesto tendrá un espectro de absorción (mico y caracterlstico. como una huella digital, 
no e.istirán dos espectros idénticos a menos que éstos tengan Idénticas propiedades flsicas. 

Las mezclas de compuestos al absorber radiación IR producirén espectros combinaoos. Aun en 
estos casos suele ser posible identificar los compuestos individuales a partir de tos picos de 
absorción de grupos especlflCOS de las moléculas presentes. La interpretación de un espectro IR 
no es sencillo. al intentarlo se debe tener presente que 

La banda de absorción de un grupo especifico puede desplazarse por la presencia de grupos 
vecinos capaces de atraer electrones y modifICar el momento dipolar. 
Algunas bandas pueden quedar enmascaradas por el traslape de otras. 
Las fuerzas intermo!eeulares de van der Waals y 105 puentes de hidrOgeno pueden ocasionar 
que una banda se confunda con la de un grupo funcional distinto 
Sustancias que no presenten momento dipolar o que sOlo contengan enlaces covalentes 
puros no presentarán banda de absorción y estaran ignorados en el e!;pectro 
La interpretación adecuada de los puntos anteriores. puede revelar mayor información sobre 
la estructura del compuesto 

Las ventajas que ofrece este método sobre el de identifICación qulmica se pueden resumir de la 
siguiente manera: 

a) Las cantidades de muestra requeridas por el método IR son mlnimas (del orden de 
miligramos). 

b) La cantidad de reactivos que hay que preparar y disponer prácticamente desaparece 
c) El tiempo del análisis se reduce considerablemente 
d) El método IR se puede emplear para análiSIS cuantitativos, ya que los picos característicos 

tienen intensidades de absorción proporcionales a la concentración 
e) El espectro IR arroja una cantidad de información mucho mayor para caracterizar la 

estructura del compuesto. 



5, ETAPA DE CONFIRMACiÓN 

Una vel caracterilaóo elllos grupos funcionales det compuesto antes de$COl'lOCldo, solo resta la 
confirmación del ana~sis mediante ta slntesis de un derivado, de preferencias liquido con el 
objeto de verificar sus propiedades flslCas de manera sencilla (punto de fusión principalmente) a 
continuación se sugieren algunos compuestos derivados que podrlan ser sintetilados' 

MUESTRA PROBLEMA 

1. Aldehído o acetona 

Alcoholes o glicoles 

3 Ácidos carbo:dlicos 

4. Esteres 

5 Ammas 

6 Fenoles 

7 Hidrocarburos aromatJCOs 

8 Nitrocompuestos 

9. Sales de aciOo 

1 Q. Sales de amina 

COMPUESTO DERIVADO A SINTETIZAR 

2,4 ~initro lenllhidrazona. OKlma 

El éster correspondiente con 3.5 
dinitrobem:OICO en 0111'10 de vapor durante 20 
mln el éster SOlido se separa por fillraclÓn 

Ani~da , p-tolouidina 

SaponifICaCIÓn del esler, aislamiento del 
alcohol y del acldo y preparación de derivados 
de c/u 

Derivado acetilaclo 

El ben2:oato correspondiente 

El nitroderivado correspondiente 

ReducciOn a la am,na pnmaria COfTespoodiente 

Se descompone con HCI se prepara el 
derivado del acido 

Se descompone con Hel se prepara el 
denvado del acldo. 

Ahora es posible la caracterÍlaci6n total del compuesto, ya que se llenen. 

• Punto fusión o ebullición de la sustancia Pfoblema. a sl como algunas constantes flsicas. 
• Elementos Pfesentes en la muestra Pfoblema. 
• Datos de solubilidad en diversos medios. 
_ El grupo funcional Pfesente y los aspectos estructurales de los enlaces moleculares. 
_ Punto de fusión de un compuesto derivado. 



DESARROllO EXPERtMENTAl 

Para la elaboración de la practica el alumno recibirá alguna de las tres muestras ya preparadas 
para la identificación, cada prueba contiene un numero, para~que con esto el profesor y el alumno 
se gulen para la realización del anélisis de alguna muestra, asl mismo se descnbe el 
procedimiento para la realización del anélisis en infrarrojo en caso de ser posible: en su defecto, 
se pueden mostrar los infrarrojos de los compuestos problema. Se sug1ere que se distribuyan 
entre los alumnos Ires muestras distintas, se deja a consideración del profesor si se da una 
sesión de seminario y otra de práctica, o se le pide al alumno estudiar por su cuenta los 
conceptos y realizarle una evaluación antes de la experiencia. 

1. ETAPA PRELIMINAR 

A) PURIFICACiÓN DE LA MUESTRA PROBLEMA: Dependiendo de la muestra se realizará una 
cristalización. Por razones de tiempo se sugiere partir de una muestra ya purificada 

2. RECONOCIMIENTO ELEMENTAL: 

A) IDENTIFrCACION PRELIMINAR. 

1. Determinar el estado flsico de la substancia En caso de tratarse de un sólido, especificar 
si es cristalino o amarto. Si es un liquido. obsefVar si es volátil, denso o viscoso. 

2. Color. 

3. Olor. Muchos tipos de compuestos orgánicos tienen olores caracterrsticos. Por lo general, las 
substancias que poseen el mismo grupo funcional tienen olores semejantes, por ejemplo. los 
alcoholes tienen olores diferentes a los de los éteres, los fenoles a los de las aminas, los 
aldehldos a lOS de las cetonas, etc. No es posible describir olores en forma precisa, pero el 
estudiante deberé familiarizarse coo los olores de los compuestos usuales. 

4. Pruebas a la flama. Una muestra de 0.1 g de la substancia se colocó en un crisol de 
porcelana y se acerca a la orilla de una flama para determinar su intlamabilidad. Después se 
calienta sobre una flama débil y finalmente se incinera fuertemente. Se hacen observaciones 
sobre: 

• In"amabilidad 
- Si es sólido, ver si funde o descompone antes del punto de fusión. En caso de que se 
descomponga, tener mucho cuidado con los gases o vapores desprendidos. 

Bl IDENTIFICACiÓN DE CARBONO E HIDROGENO 

Prueba de la oxiCación con oxido cOprico. 

Se pesan aproximadamente 0.5 g de la substancia problema y 1 g de CuO (proporción 1:2) y se 
colocan en un tubo de ensaye seco provisto de un tubo de desprendimiento que se sumerge en 
una solución de hidróxido de calcio o bario recientemente preparada (solución transparente). El 
enturbiamiento del agua de cal o barita demuestra la presencia de carbón. La formación de 
gotitas de agua en la parte superior del tubo de ensaye en el que se oxida la muestra indica la 
presencia de hidrOgeno. A la solución turbia agregue unas gotas de HCI concentrado y agite 
Observe que la turbiedad desaparece y hay desprendimiento de gas Explique estos hechos y 
escriba las reacciones pertinentes. 
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C) IDENTIFICACIÓN DE NITROGENO. AZUFRE y HALóGENOS 

Se funde un trozo de sodio de alrededor de 0.4 g (aproximadamente el volumen de un cúbito 
de 0 .5 cm. de arista) en una capsuta de porcelana hasta llegar at rojo sombra. Fuera det 
mech~ro .~e le agregan de 0.05 a 0.1 g de la muestra problema, mezetar perfectamente con 
el S~IO utilizando una varilla de vidrio. Continuar el calentamiento con agitaci6n hasta que el 
SodIO emita una luminiscencia naranja. Dejar enfriar removiendo con la varilla para evitar que se 
f()(lTle una masa SÓlida compacta. Se agrega etanol gota a gota (hasta que cese el 
desprendimiento de hidrógeno) para consumir el sodio que no haya reaccionado 

Agregar 6 mi de agua destilada y calentar esta mezeta para 50Iubilizar !as sales formadas 
(Cianuros, sulfuros y halogenuros). Filtre y reciba el filtrado en un vaso de p.p. de 50 mI. 
Agregue otros 6 mi de agua a la cápsula para recuperar completamente las sales, pase la 
~ok.lción por el mismo filtro y reúna con el filtrado ant"'rior. Divida el filtrado en 5, partes 
Iguales (2 mi c/u), las que serán utilizadas de la siguiente manera: 

Porción 

1 
2 
3 
4 
5 

Identificación de: 

nitrOgeno 
azufre 
azufre 
halógel"lOs 
RESERVA 

Identificaci6n de nitrógeno 

Método 

prueba del azul de Prusia 
prueba del nitToprusiato 
prueba del acetato de plomo 
prueba del nitrato de plata 

A 2ml del filtrado se le agregan de 0.1 a 0.2 g de sulfato ferroso La mezcla se calienta 
suavemente con agitaci60 hasta ebullición. sin enfriar se agrega ácido sulfllrico diluido (lo 
suficiente para dar acidez a la solución). La presencia de un precipitado o una coloración de 
azul de Prusia indica la presencia de nitrógeno En caso de que el precipitado no aparezca 
inmediatamente, reposar el tuba de reacción durante 15 minutos. filtrar y lavar el precipitado 
con agua para eliminar las impurezas coloridas que pudiera contener. haciéndose percepbble en 
el precipitado la coloración que indica la presencia de nitrógel"lO. Si el sulfuro se encuentra 
presente, interfiere en la identificación. En este caso, al agregar el sulfato ferroso aparece 
un precipitado negro de FeS. pero al calentar y acidular con ácido sulfúrico diluido. el sulfuro se 
disuelve, Y si existe nitrógeno, aparece el pJecipitado de azul de Prusia. 

Nota : al agregar e/ su/fato ferro$O al filtrado a~slino irIidaI y calentar, algunos de los ÍOf>es ferrosos se 
oxidan a iones férricos por 9CCiófI del aire y se fOfman /os hidróxidos cOfT"flspondienles. Al Sgreg8f 111 
kido sulfliríco dilllido, éstos 56 disuelven, fomlimdo los Sll1l8t05 correspondientes. 

Identificación de azufre 

a) Prueba de! nitroprusiato. a 2 mi del filtrado, se agregan 2 o 3 gotas de solución ácida de 
nitroprursiato de sodio de preparación reciente. la coloración púrpura indica la preseflCla de 
azufre. 

b) Prueba del acetato de plomo. Acidular 2 mi del filtrado con ácido acético y adicionar unas 
gotas de solución de acetato de plomo al 10%. Un precipitado negro de sulfuro de plomo 
indica la presencia de azufre. 
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Identificación de halógen05 

A 2 mi del filtrado se le adicionan unas gotas de ácido nltrico diluido y se calienta a ebUllición 
con el objeto de eliminar los cianuros y sulfuros de sodio. en la forma de sulfuro y cianuro de 
hidrogeno. Se alladen enseguida unas gotas de nitrato de plata al 10%. Si la reacción es 
positiva, se formará Lln precip~ado de halogenLlrO de plata. Se filtra el precipitado y se lava con 
agLla amoniacal. 
o Si el precipitado es blanco será fácilmente soluble en agLla amoniacat. se confirma la 
presencia de CLORO. 
o Si el precipitado es amarillo y ligeramente soILlble en agLla amoniacal. se tiene BROMO. 
o Si el precipitado es amarillo e insolLlble en agLla amoniacal, se tiene YODO 

3. CLASIFICACiÓN POR SOLUBILIDAD 

Preparar cLlatro tLlbos de ensaye de la forma sigLllente: 

tubo 5 mI. de: 
1 Eter 
2 H.o 
3 NaOH al 5% 
4 Hel al 5% 

Agregar Llna peqLlella cantidad de muestra y observar. (Ver tablas de solubilidad) 
En caso de insolLlbilidad probar está en H2SC, concentrado. 

4. CARACTERIZARON DE GRUPOS FUNCIONALES 

A) REACCIONES DE IDENTIFICACiÓN QUíMICA 

De acuerdo a la mLlestra problema realizar · 

B) INFRARROJO: 

MUESTRA 
A 
B 
e 

PRUEBAS· 
6, , 
1, 2 
6, tI 

Si es posible realizarlo se hace mención del procedimiento general para obtener un espectro IR, 
las caractensticas del eQLlipo Y SLl manejo deberán consLlltarse en el instrLlctivo del fabricante, ya 
qLJe estas varlan de acuerdo a marca, modelo y avances técnicos. 

PROCEDIMIENTO PARA REALIZAR UN ESPECTRO DE INFRARROJO 

Eliminar cLlalqLlier cantidad apreciable de agua presente en la mLlestra l . 
Preparar Llna solLlClÓn dilLlida de la mLlestra (como primer intento se recomienda sean 10%). 
Para qLle el disolvente no ocasione interferencias éste deberá tener Lln momento dipolar igLlal a 
cero. A continLlación se mencionan los disolventes mas comLlnes para esta operación: 

3 s, '"' un , Olido con punto '~'6n m~yor i IOO"C Y >\O p,esenli de'SCO"'l>"soaon emplea, c.ok:>r. "se lJat~ de un IIquoOo 
emplea ' un .~nte de$&c.lnte. 
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TetracJoruro de cartlono 
Cloroformo 

Sulfuro de carbono 
Clofuro de metileno 

La elecci6n del disolvente se efectuara en función de la solubilidad de la muestra. 

- Lavar la celda de 0.1 mm. de espesor fabricada con ventanas de cloruro de sodio con el mismo 
disolvente usado en la, disolución de la muestra. 

- Introducir la soloción en la celda de O.l/mm. de espesor y colocar la celda dentro del aparato 
(en el lugar correspondiente). 

·Llenar otra celda igual con el disolveote puro empleado y colocar la celda dentro del aparato 
(en el lugar correspondiente). 

- Se procede a obtener el espectro de acuerdo a las indicaciones de funcionamiento del 
aparato. 

-Si las bandas no son adecuadas para gráficarlas (muy largas o muy cortas) Se puede 
disminuir o aumentar, ya sea la concentración de la solución o el espesor de la ceida empleada 

Es importante que la muestra se encuentre sin agua como impureza. ya que las celdas 
empleadas tienen ventanas fabricadas de cloruro de sodio y estas pueden ser danadas o 
disueltas. 

-SI la muestra no es anhIdra pueden establecerse puentes de hidrógeno con la muestra, 
originando desplazamientos en las bandas de absorción. 

Las caracterlsticas deseadas para elegir un disolvente adecuado son: 

a) Transparencia en todo el rango de longitudes de onda del infrarrojo. es decir, tener un buen 
poder disolvente para la mayorla de los compuestos orgánicos. 
b) No ser corrosivo 

SUGERENCIA: Realizar el análisis de aceites comestibles (ejemplo cártamo, girasol, etc ) para 
conocer el grado de Insaturación de los mismos (enlaces C=C). El grado de insaturaciOn será 
proporcional a la intensidad de la banda situada entre 1680-1620 cm,1 

5. CONFIRMACiÓN 

De acuerdo a la muestra se eligirá la prueba correspondiente· 

'Ver pruebas de confirmlciOn ~ina 35 

)9 



CUESTIONARIO 

, . Explique por qué es necesariO purifICar la muestra antes de realizar el análisis orgánico .' 

2 ¿Oiga por qué razón se desprende hidrógeno al agregar etanol al sodio que no ha 
reaccionado (en la fusión alcalina)? Anote la reacción. 

3. Escriba las reaccio11es involucradas en cada una de las pruebas de identifICaCión para 
nitrógeno. azufre y halógenos 

4 En la prueba de identificación de nitrógeno, en caso de que no se disponga de acido 
sulfúrico para la acidulación, diga si es posible acidular con ácido clorhldrico y justifique su 
respuesta (lome en cuenta la coloración de las sales ferrosas y férricas). 

5. Oiga si su muestra es un compuesto polar o no polar 

6 ¿En su muestra es necesario convertirla en la sal sódica correspondiente para determinar su 
solubilidad? 

7. Escriba las reacciones que se efectúan en la etapa de caracterización de grupos funcionales. 

8. Escriba las reacciones que se efectúan en la etapa de confirmación. 

BIBLIOGRAFíA 

Qulmica Orgi nlca 
Roberth Thomton Morrison 
Roberth Neilson Boyd 
Editorial Addison-Wesley Iberoamericana 

Química Orgi n ica 
Fessenden & Fessenden 
Editorial Iberoamericana 
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PRÁCTICA NO. 6 

ISQMERIA GEOMÉTRICA 

TRANSFORMACiÓN DE ÁCIDO MALEICO A ÁCIDO FUMARICO POR CATALlSIS ÁCIDA 

OBJETIVOS: 

DiSlil'lguir la diferencia enlre isómeros geométricos e isómeros ópticos 
Conocer un método para transformar un isómero geométricos en su forma más estable 

CUESTIONARIO PREVIO A LA PRÁCTICA 

1. Explique 10$ distintos tipos de isomería que existen . 
2. Defina el término de quiralidad. 
3. ¿Qué es un enanl iómero, un conformero. un diaslereómero? 
<l . ¿Qué es una mezcla racémica? 
6. Defina la nomenclatura que se utiliza para nombrar los isómeros 
7. ¿E.xplique qué es un mecanismo de reacción? 
8. Describa el mecanismo para transformar ácido maleico a ácido fumárico. 
9. Investigue las propiedades fisicas y químicas del ácido maleico (cis-butenodioico) y fumArico 
(!fans -butenodioico). 

Com esto 
Ac. Maleico 
Ac. Fumárico 

Ponto de Fusión Punto de Ebullición solubilidad en A oa 

INTRODUCCiÓN 

ESTRUCTURA MOLECULAR 

Peso MoleCI.Ilar 

Uno de los principales objeti vos de la ciencia es la de conocer en forma precisa la estructura de 
las moléCI.Ilas que fonnan parte de la materia. 
Los aspectos que definen la estructura molecular son cuatro: 

1. La constitución se refiere a la clase de álamos que forman parte de la molécula. Por 
eiemplo el etanol está fonnado por dos carbones, seis hidrógenos 'J un oxigeno. 

2. La conectividad describe como estan unidos los átomos entre sí. Así. aunque la molécula 
del éter metílico consta de los mismos tipos de átomos que la molécula de etanol. la manera 
en que dichos álamos están unidos es distinta. 

H H 
I I 

H-C-C-O-H 
I I 
H H 

Elanol 

H H 
I I 

H·C-O- C-H 
I I 
H H 

Éter Metílico 



El etanol y el éter metrlico son ¡sOmeros ya Que muest@n la misma constitución pero difieren en 
la forma en que sus atamos están unidos. 

3. La configuración se refiere al arreglo en el espacio de los átomos Que forman la molécula, 
e~cluyendo a aquellos que resullen de la rotación alrededor de enlaces sencillos. 

las moléculas del ejemplo antenor difieren en la configuración. es decir, en la orientación en el 
espacio de los suslituyentes alrededor de un centro de Quiralklad' , a estos pares de moléculas se 
les llama enantiomeros, otro ejemplo diferente al enantiomerismo lo constituyen las moléculas cis 
y lrans que son isómeros conflguracionales aunque no poseen un centro de quiralklad 

• •• 

HH 
• 

cis-' ,2-dibromoeteno trans- ' .2-dibromoeteno 

los isómeros configuraciooales que no son enantiomeros entre si se denominan diastere6meros, 
asilas moléculas cis, tfans se denominan también diaslereómeros. 

4.· La conformación se refiere a la orientaciÓll en el espacio de una molécula debido a giros 
alrededor de enlaces sencillos 

Asi, el 1,2-dicloroelano e~iste como una mezcla de moléculas gauche y anti, Que se 
interconvierten rapidamenle a temperatura ambiente. 

":o/"" .*'~. ~ .... ,J 
It " H H 

" , 
gauche anll-

Se puede establecer dados los puntos anteriores la siguiente clasificación de los isómeros: 

Isómeros en qulmica orgánica 

Estructurales Eslereoisómeros 

Conformadonales I Configuracionales 

De cadena o I ~ posición o de lugar de I ~onslitucionales , " I Geométricos [ÓPtiCOS 
eliqueleto grupo funcional compensación 

La quiralklad es una propiedad netamente geométrica, un objeto es quiral cuando no es superponlble tOO 
su imagen en el espejo y es aquir.al cuando si son superponibles. 
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El ácido maleico y el ácido fumárico son moléculas que tienen la misma constitución la misma 
COnectiYid~ , pero distinta configurac;ión (eis ó transJ Z ó E) por lo tanto 500' isómeros 
conllgul'aClOnales. 

o 
11 

H, ""C - OH 
e 
11 
e 

/ \ 
H C - OH 

11 o 

ácido maleico 

o 
11 

H'C"" C - OH 

11 
e 

/ , 
HO-C H 

11 
o 
ácido fumarico 

Decimos que el ácido maleico y el ácido fumarico son isómeros geométricos que tiene 105 
mismos grupos funcionales, pero que su distribución en el espacio es distinta y no pueden 
interconvertirse como los conformacionales. j)Ofque tienen impedido el libre giro debido al doble 
enlace. 

TRANSFORMACIÓN CIS-TRANS 

La inlerconversiÓll cis-trans alrededor de 105 dobles enlaces se puede realizar de diversas 
formas, que dependen esencialmente de la creación de un cierto grado de carácler de enlace 
sencillo en el doble enlace, Comúnmente se realiza una exeitación de la molécula mediante 
ad50fCión de energla luminosa por adición transitOl'ia. 

DESARROLLO EXPERIMENTAL 

1. TRANSFORMACiÓN DE AC/DO MALE/CO A ACIDO FUMARICO 

Calcule el punto de fusión del écido maleico. 
Coloque 5 gr de acido maleico en el matraz pera y agregue 6 mI. de agua caliente para disolver el 
ácido. De ser necesario caliente suavemente en el mechero mientns agita. pero cuide que no 
negue a ebullición. Una vez disuelto, agregue 10 mi de ácido clorhldrico concentrado, agregue 
cuerpos de ebullición. Coloque un refrigerante en posición de reflujo y mantenga la ebullición 
durante 20 minutos. Efectúe el calentamiento durante el reflujo a fuego directo. 

Una vez que terminó el renujo enfrle el matraz de reacción en corriente de agua y filtre 105 
cristales al vaclo. En caso de que se requiera, recristalice util izando un disolvente adecuado 
(pruebe entre agua, HCI1N, acetato de etilo y éter etllicol. 

Seque los cristales en estufa a 100-110 oC por 30 minutos, deje enfriar. pese 105 cristales y 
determine el punto de fusión del acido Fumarico. Calcule el rendimiento. 
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CUESTIONARIO 

t . ¿Investigue cuál es la energla necesaria para transformar ácido maleico a tlcido fumariCo? 

2 Explique por qué la reacción se efectúa utilizando un reflujo . 

3 Explique por qué razón el ácido clorhldrico no se adiciona al doble enlace de la molécula de 
ácido maleico . 

4._ Al trabajar con sustancias orgánicas casi siempre el calentamiento se efectua con bal'!o Maria, 
bal'!o de aceite, canastilla eléctrica. ¿Oiga cuál es la razón de que en está practica se utilizara 
calentamiento directo? 

BIBLlOGRAFiA 

Qu imica Orgánica 
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Roberth Neilson Boyd 
Editorial Addison-Wesley Iberoamericana 

Introducción a la Estereoqulmica y al Anilisls Conformaclonal 
Eusebio Juaristi 
Departamento de Qulmica 
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Tópicos de Es te reoquímica 
Eusebio Juaristi 
Editorial Limusa 



PRÁCTICA No. 7 

OBTENCiÓN DE NITROBENCENO 

OBJETIVOS 

Conocer cómo se efectua una reacción de sustitución aromática eléctrofilica caracteristica del 
anillo bencenico. 
Obtener nitrobenceno por nitración directa del benceno. 
Aprender a controlar las condiciones experimentales que favorecen la reacción. 

CUESTIONARIO PREVIO A LA PRÁCTICA 

1. Explique qué es una sustitución aromática . 
2. Diga qué es un nucleofllo y un ele<1rófilo. Mencione cuatro ejemplos. 
3, DeSCliba el mecanismo de nitración del benceno 
4. Haga una lista de tres agentes nitrantes 
5. ¿De qué manera influye la concenlración de los agentes nitrantes y la temperatura de 
reacción. Mencione las condiciones que favorecen la monosustituclón? 
6. Investigue las propiedades fisicas del benceno y del nitrobenceno. 

Compuesto Fórmula Punto de Fusión :ll~~ ~!~IIiCiÓn Densidad SOlllbilidad 

Benceno 
Nittobenceno 

INTRODUCCiÓN 

Comúnmente suele definirse a los compuestos aromáticos como todos aquellos que Pfesentan 
comportamiento químico semejante al benceno. Este pues, es el compuesto representaUvo de la 
aromaticidad . La estructllra del benceno ha sido ampliamente estudiada, hoy sabemos que el 
benceno es un hibrido de las dos siguientes estructuras moleculares' 

o o 
Los químicos han aceptado utilizar cualquiera de las dos estructuras para ejemplificar las 
características del benceno ya que éstas son exactamente equivalentes. tienen igual estabilidad 
y contribuyen por igual a la formación del hfbrido. o en Sll defecto trabajar con la eslructura 
siguiente: 
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Ya que el benceno es un hiblido de las estructuras I y 11. éste tiene la propiedad de lener una 
gran estabilidad debido a la resonancia que presellla. No obstante permite hacer tres tipos de 
sustituciones en las que conserva el sistema anular estabilizado por esta resonancia . 

Estas sustituciones son ejemplificadas en la figura 1, por la forma en que se encuentran 
orientados los sustituyentes en el anillo bencenico se les ha denominado: orto, para o meta 
sustituidos. 

orto meta 

Hgura 1 orientación de los susliluyentes en el anillo bencénico 

SUSTITUCiÓN ELECTROFíLICA AROMÁTICA 

Ya que el benceno contiene enlaces pi en su estructura molecular, le permiten ser una fuente 
electrónica. con lo cual el compuesto tiene carácter bAsico. los compuestos con los que 
reacciona el benceno son electrónicamente deficientes, es decir son reactivos eleclrófilicos o 
compuestos con carácter ácido. Ya con estas características podemos decir que cuando el 
anil lo bencenico reacciona con compuestos electrófi!icos se efectúan una sustitución aromática. 
Esta incluye una gama de reacciones: nitración, halogeneaciÓn. sulfonación, reacciones de 
Friedel-Crafts. a las que someten casi todos los anillos aromáticos. En la práctica se llevará a 
cabo la nitración del benceno. eSla se efectúa en dos etapas. en la primera se lleva a cabo una 
reacción entre ácido sulfúrico y ácido nítrico para obtener el ion N02' que es un electrófilo. la 
segurKIa etapa es hacer reaccionar el benceno con este ion para obtener el nitrobenceno 

DESARROLLO EXPERIMENTAL 

A) PREPARACiÓN DE NITROBENCENO 

Colocar en un matraz pera de dos bocas 12ml. de ácido nitrico concentrado_ En la boca central 
coloque un refrigerante en forma de reflujo. en la otra un embudo de separación con 15m!. de 
ácido sulfúrico concentrado. Sumerja el matraz en un bailo de hielo agua e inicie la adición poco 
a poco de Acido sul fúrico. agite. Al termino de la ad ición sustituya el embudo por un termoposo 
con termómetro. procurando que el bulbo del mismo esté en contacto con la mezcta y no con las 
paredes del matraz. 
Retire el baño de hielo y adicione lentamente. a través del refrigerante y con agitación vigorosa 
10 mI. de benceno. cuidando que \a temperatura de reacción se mantenga entre 40 y 50 oC 
(Enfrie si es necesario con el bario de hielo) 



S) PURIFICACiÓN DEL NITROSENCENO 

Relire el bal'io de agua caliente '1 cambie por uno de hielo. Cuando la temperatura haya 
descendido a la temperatura ambiente , transfiera la mezcla reaccionallle a un embudo de 
separación, deseche la fase inferior de la mezcla que es la mezcla sulfurica residual. 
Lave el nitrobenceno como Si se trataré de una extracción con 15 mI. de agua fría , '1 después 
con 5 mI. de solución de carbonato de sodio al 10%. Tenga precaución de no eliminar 
nitrobenceno (compare las densidades e identifique ta fase orgánica) . 
Seque el nitrobenceno con dos gramos de sulfato de sodio anhidro o algún otro desecante 
adecuaclo. Decante al matraz bola '1 enjuague el sulfato de sodio con dos porciones de 5 mI. de 
éler para recuperar el nitrobenceno que haya quedado en el desecante '1 en jas paredes del 
recipiente reuniendo estos lavados con el nitrobenceflo. 
Destile las fracciones etéreas util izando el refrigerante de agua y calentamiento con baño de 
agua. Cuando los vapores alcancen los SQOC cambie el bal'io de agua por calentamiento directo. 
Recoja las fracciones que destilen a 19O"C. Evite destilar a sequedad, debido a que puede 
haber subproductos de reacción que puedan ser explosivos. 

CI RENDIMIENTO EXPERIMENTAL 

Pese el producto o mida el volumen obtenido, y con el dalo de densidad obtenga la masa del 
nitrobenceno. Calcule el rendimiento de la reacción en base a la eSlequiometria de la misma y 
compare con los rendimientos experimentales reportados en la bibl iografía. concluya. 

CUESTIONARIO 

1. ¿Diga qué propósito tiene mantener la emulsión de las dos fases durante la reacción? 
2. Explique la razón del lavado del nitrobenceno con solución de carbonato de sodio. 
3. ¿Qué subproductos pueden formarse durante la reacción? 
4. Investigue tres agentes desecantes y en qué casos es adecuado usar cada uno de ellos. 

BIBLIOGRAFíA 

Química Orgánica 
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Roberth Nel1son Boye! 
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PRÁCTICA No. 8 

OBTENCiÓN DE ÁCIDO PíCRICO 
(2 ,4 ,S-trin itrofenol) 

OBJETIVOS : 

Comple~1 la influencia de los sustituyentes det anillo bencéniCo en la reacción de sustitución 
electlóf!~ca (efectos aClivante y orientador) 
Aprov~ar la reversibilidad de la sulfonacióo para efectuar la síntesis del áCido pícrico. 
Ver objetIVamente el uso del ácido pícrico como colorante textil. 

CUESTIONARIO PREVIO A LA PRÁCTICA 

1. ElIptique el efecto orientador y activante de los sustituyentes en el anillo bencénico. 

2.· Haga una liSta de: 
a) 5 grupos orientadores orto-para activantes 
b) 3 grupos orientadores orto·para desactivantes 
c) 5 grupos orienladores meta (clesacl ivantes) 

3. Describa la reaccíÓf1 y el mecanismo de la sulfonación del feno! 

4. Describa la reacción de nitración-desulfonaCión-nitraciÓfl del ácido lenotsulfónico, haciendo 
hincapié en los efectos orientador y activante. 

5.- Propiedades fisica del ácido pícrico 

INTRODUCCiÓN 

Punto de 
Ebullición 

En la práctica anterior resumimos brevemente el concepto de sustitución electrófi lica aromálica, 
describimos al benceno y comentamos las reacciones típicas de ésta sustitución. A continuación 
describiremos los efectos de los grupos que están unidos al M illo bencénico. 

EFECTOS DE GRUPOS SUSTlTUYENTES: 

Cualquier grupo unido a un anillo bencéniCO lo afecta en su reactividad y determina la orientación 
de la sustitución. Cuando un reacl ivo electrol ilico alaca un anillo aromálico, es el grupo ya 
enlazado el que determina cuan fácil será el ataque y donde sucederá. 
Un grupo que hace que un anillo sea más reactivo se llama grupo activanle y uno que produzca el 
resultado contrario se llama desactivante. 

Un grupo que motiva un ataque en las posiciones orto y para principalmente es un director orto· 
para; uno que ocasiona lo mismo en las posiCiones meta se denomina director meta. 

11111t11111 
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DESARROLLO EXPERIMENTAL 

A) OBTENCiÓN DEL ÁC/OO PíCRICO 

Preparación del ácido feno!sufónico: coloque 0.5 g de feool en un matraz Erlenmeyer de 125 mI. 
y agregue, enfriando exteriormente. 4 mi de ácido sulfúrico COflcentraoo. Deje que el matraz 
adquiera la temperatura ambiente y agite durante 5 minutos, luego caliente en baño de agua otros 
5 minutos y deje enfriar a temperatura ambiente. 

Preparación de la Mezcla sulfonítrica: Prepare en un vaso de precipitados de 50 mi una mezcla de 
4 mi de ácido nitrico concentrado con 4 mi de ácido sulfúrico concentrado. agregando lenla y 
cuidadosamente el segundo sobre el primero, y enfriando eKleriormente. 

Njfración del acido fenolsulfónico. Coloque el matraz Erlenmeyer con la mezcla de ácidos 
fenolsulfónicos en un baño de hielo-agua y añada oota a gota, y agitando, la mezcla sulfooítrica; 
una vez que se ha terminado la adiciOno caliente la mezcla de reacción durante 5 mlnulos. 

B) PURIFICACIÓN 

Terminado el tiempo de calentamiento, deje enfriar y vacie con cuidado el contenido del matraz é! 
un vaso de pp. que contenga 70 mi de agua helada y agite con una varilla de vidrio. Filtre al vaclo 
y lave con un poco de agua helada. En caso de ser necesario. recrislalice de elanol o de etanol­
agua. Filtre al vacio y deje secar. 

D) TEÑIDO DE FIBRAS NATURALES 

Disuelva 0.1 g del producto obtenido en 50 mi de agua caliente y agregue una gota de aciclo 
sulfúrico concentrado y coloque en esta solución las fibras por teñir (trocito de tela de algodón. 
lana, seda, nylon, poliester, etc.), hierva durante 2 minutos y luego ret ire las fibras con una pinza o 
un agitador de vidrio, lavelas con abundante agua y déjelas secar. 

NOTA: Maneje con cuidado el ácido plcrico para evitar mancharse manos y ropa, los ácidos 
obtenidos se pueden neutralizar antes de desecharse con bicarbonato de sodio, o bien 
guardarse para su reciclado • 

. Es recomendable utilizar Un<! bomba con trampa para evitar que penetre liquido a ésta 



CUESTIONARIO 

1. Investigue 'as coostanles de acidez del lenal y del ácioo pícrico y compare con las de los 
ácidos: clorhldrico. sullurico. nítrico. acético y cloroacetico. Ordénelos en una escala de acidez 
creciente y responda: ¿Por qué es más ácioo el ácido pícrico que ellenol? 

2. Compare la intensidad delteñiOO en las libras naturales y en las sintéticas. Se observa que es 
más intenso en las fibras -----..... ·----¿POf qué? 

3. Cuando no se rea liza elteñloo con cuidaoo. es muy probable que los dedos se timan 
intensamente. Explique este hecho. 
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APENDICEI 

MATERIALES Y REACTIVOS 

PRÁCTICA MATERIAL 

2 

3 

4 

1 matraz erlenmeyer de 125 mI. 
2 vasos de p.p. de 50 mI. 
2 vasos de p.p. de 100 mI. 
2 vidrios de reloj 
1 mortero 
agitador de vidriO 
1 cápsula de porcelana 
soporte, anillo, mechero y rejilla 
aparato para determinar puntos de fusión 

5 vasos de p.p. de 50 mI 
1 vaso de p.p. de 250 mI. 
2 matraces Er1enmeyer de 125 mI. 
1 matraz Erlenmeyer de 50 mi 
1 embudo de talle corto 
1 embudo de separación 
soporle, anillo. pinzas 
papel filtro 
parilla de calentamiento 
bomba de vaclo 
bano Maria 

1 equipo Quicklit 
1 equipo para destilación por arrastre con vapor 
1 embudo de separación 
1 probeta graduada 
1 picn6metro de lO mi. 
1 vaso de p.p. de 50 mI. 
soportes, anillos, mecheros. rejillas, pinzas 

1 bureta 
soporte y pinzas 
2 vasos de p.p. de 50 mI. 
2 portaobjetos 
6 tubos de ensaye 
1 embudo 
2 porta objetos 
2 frascos de boca ancaha (gerber) 

REACTIVOS 

ácido benzoico impuro 
yodo, alcanfor o naftaleno 
carbón activado 
etanol 
acetato de etilo 
hielo 

acldo benzoICO 
p-T olouidina 
naftaleno 
he)(ano 
acido acético 
clorofOl1T1o 
acetooa 
ter-butano! 
NaOHall0% 
HCI al 10% 
sulfato de sodio anhidro 
cloruro de calcio 

éter 
espuma plástica aislante 

silica gel Merkc 107763 
silica gel Merck 7730 
etanol 
blJ ta~ 
metanol 
cloroformo 
yodo 
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