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NORMAS DE SEGURIDAD PARA LA ESTANCIA EN EL LABORATORIO

Cuando un estudiante entre por primera vez en el laboratorio debe localizar: salida de emergencia, duchas de emergencia,
lavaojos, extintores y manta ignifuga.

Durante su estancia en el laboratorio, el alumno debera ir provisto obligatoriamente de los siguientes elementos:
e« Bata
e Gafas de seguridad
e Guantes de goma

Las siguientes normas son de obligado y estricto cumplimiento:

1) Queda terminante prohibido fumar o consumir alimentos en el laboratorio
2) La bata y las gafas de seguridad deberan usarse en todo momento durante la estancia en el laboratorio. No se permitira el
acceso al laboratorio de alumnos que no dispongan o no hagan uso de los objetos descritos. Los guantes deberan usarse

siempre durante la manipulacién de los productos.

3) Las lentes de contacto pueden resultar muy peligrosas en caso de salpicaduras accidentales a los ojos. En tales casos, se
recomienda el uso de gafas graduadas o de gafas de seguridad especiales.

4) Deben utilizarse embudos de vidrio para el trasvase de liquidos. Si han de usarse pipetas, utilicense las peras de goma
apropiadas. No pipetear jamas liquidos con la boca.

5) Ciérrense los frascos de reactivos y disolventes inmediatamente después de su uso. Evitese la inhalacion de vapores tanto
de sélidos como de liquidos. Si algin producto desprende vapores toxicos, deberd manejarse en vitrina.

6) No deberan manipularse jamas productos o disolventes inflamables en la proximidad de mantas y placas calefactoras.
Si algun liquido o sélido se derrama en cualquier lugar del laboratorio, se debera limpiar inmediatamente de la forma
adecuada. En caso de rotura de termometros, avisar inmediatamente al profesor, para eliminar el mercurio.

7) Los disolventes organicos no deben calentarse nunca directamente sino por medio de bafios de agua alejados de la fuente
de calor y siempre en matraces erlenmeyers o tubos de ensayo, nunca en vasos de precipitados.

8) No deben verterse residuos en las pilas, sino en las papeleras. No debe tirarse material de vidrio roto en las papeleras. Se
entregara al profesor, para reponerlo en el puesto de trabajo.

9) Dado que se usa material eléctrico (mantas, reguladores, etc.) es necesario mantener perfectamente limpio y seco el puesto
de trabajo y el material asignado. La manipulacién de cualquier elemento de dicho material debera hacerse con el aparato en
cuestion a temperatura ambiente y desconectado de la red.

10) No tener jamés en marcha mantas o placas calefactoras en vacio, es decir, sin un recipiente (vaso, matraz, etc.) al que
calentar. No utilizad los reguladores eléctricos a mas de media potencia.

11) En los montajes de reflujo y destilaciones debera afiadirse el germen de ebulliciéon (*'plato poroso™) en frio. Antes de
comenzar la calefaccion, deberd verificarse que el montaje, particularmente que las juntas esmeriladas, estén bien
ajustadas.

12) jj No abandonar jamas el puesto de trabajo mientras se esté llevando a cabo alguna reaccion o destilacion!!

iEL INCUMPLIMIENTO DE CUALQUIERA DE ESTAS NORMAS PODRA IMPLICAR DESDE
UNA SERIA AMONESTACION HASTA LA EXPULSION DEL ALUMNO DEL LABORATORIO!

TAQUILLA FECHA

GRUPO FIRMA



SEGURIDAD EN EL LABORATORIO DE PRACTICAS
A. MEDIDAS DE SEGURIDAD

1. ELEMENTOS DE SEGURIDAD Y VIAS DE EVACUACION DEL LABORATORIO

Antes de iniciar el trabajo en el laboratorio hay que familiarizarse con los elementos de seguridad de que
dispone el mismo. Hay que localizar todas las salidas, sean o no de emergencia, por si se da el caso de una
posible evacuacion por fuego o cualquier otra causa. Hay que conocer la localizacion exacta de los
extintores, mantas antifuego, duchas de seguridad y lava-ojos.

2. PROTECCION DE LOS OJOS.

EL USO DE GAFAS DE SEGURIDAD es OBLIGATORIO siempre que se permanezca en el
laboratorio.

No han de llevarse lentes de contacto en el laboratorio, ya que en caso de accidente los productos
quimicos salpicados a los 0jos o sus vapores pueden pasar detras de las lentes y provocar lesiones en los 0jos
antes de poder retirarlas. En estos casos es recomendable el uso de gafas graduadas o de gafas de seguridad
cerradas.

Si un producto quimico salpica dentro de los ojos utilizar inmediatamente el LAVA-OJOS y enjuagar
completamente el ojo afectado durante 15 minutos sin interrupcion. Actuar siempre con urgencia,
menos de 10 segundos. No dirigir una corriente de presion de agua del grifo directa hacia el ojo, pues
entonces podriais lesionarlo. Informar al profesor encargado de lo sucedido y si es necesario pedir asistencia
médica.

3. COMO HAY QUE IR VESTIDO EN EL LABORATORIO

El uso de la bata (preferentemente de algodon) es obligatorio, ya que por mucho cuidado que se tenga al
trabajar, las salpicaduras de los productos quimicos son inevitables. Por el mismo motivo es aconsejable no
Ilevar minifaldas ni pantalones cortos, ni tampoco medias, ya que al ser de fibras sintéticas, en contacto con
determinados productos se adhieren a la piel. Asi mismo se recomienda llevar zapatos cerrados y no
sandalias.

Los cabellos largos suponen un riesgo que se puede evitar facilmente recogiéndolos con una coleta.

4. NORMAS HIGIENICAS

Nunca COMAIS ni BEBAIS en el laboratorio ya que existe la posibilidad de que los alimentos o bebidas
se hayan contaminado con productos quimicos.

Lavarse siempre las manos después de realizar un experimento y antes de abandonar el laboratorio.

5. ESTA PROHIBIDO FUMAR en el laboratorio por razones higiénicas y de seguridad.
6. NO INHALEIS, OLAIS O PROBEIS productos quimicos a no ser que estéis debidamente informados.

7. PIPETEAD LOS LIQUIDOS
Emplear siempre un dispositivo especial para pipetear liquidos. No lo hagais directamente con la boca.

8. CONDICIONES DEL AREA DE TRABAJO

El &rea de trabajo ha de mantenerse siempre limpia, seca y aseada, sin libros, abrigos, bolsas, productos
quimicos derramados, exceso de botes de productos quimicos, equipamientos innecesarios y cosas inutiles.
Todos los productos quimicos derramados han de ser limpiados inmediatamente.

9. CONDUCTA EN EL LABORATORIO
Se ha de ser cortés y cabe ejercitar el sentido comdn y el buen juicio. No se han de gastar bromas, correr,
jugar, chillar, etc.,

10. EXPERIMENTOS NO AUTORIZADOS
Nunca se podré realizar un experimento no autorizado por el profesor.



11. UTILIZACION DE EQUIPOS Y APARATOS

No utilizad nunca un equipo o aparato sin conocer perfectamente su funcionamiento. En caso de duda
preguntad siempre al profesor. Antes de iniciar un experimento hay que asegurarse que los montajes y
aparatos estén en perfectas condiciones de uso. No utilizar material de vidrio en mal estado (aumenta el
riesgo de accidentes). EI material y aparatos utilizados han de dejarse siempre limpios y en perfecto
estado de utilizacion.

12. MANIPULACION DE PRODUCTOS QUIMICOS
Los productos quimicos pueden ser peligrosos por sus propiedades toxicas, corrosivas, inflamables o
explosivas, etc.
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Todos los productos quimicos han de ser manipulados con mucho cuidado. El peligro mas grande en el
laboratorio es el fuego. La mayoria de los productos quimicos organicos arden en presencia de una llama,
particularmente los disolventes, los cuales son altamente inflamables. Cabe evitar la presencia de llamas
abiertas en el laboratorio siempre que sea posible, por ejemplo la utilizacion de un mechero Bunsen. Se
recomienda colocar en su lugar bafios de vapor o silicona, mantas calefactoras o placas calefactoras (que
deberan ser retiradas inmediatamente tras su uso, pues permanecen calientes aunque estén desenchufadas).
Si el uso de un mechero Bunsen es inevitable aseguraos de la no existencia de disolventes o productos
inflamables a su alrededor.

No inhaléis los vapores de los productos quimicos y trabajar siempre que sea posible en VITRINAS
EXTRACTORAS, especialmente cuando manipuléis productos toxicos, irritantes, corrosivos o
lacrimdgenos.

Evitad el contacto de los productos quimicos con la piel, especialmente con aquellos toxicos y corrosivos.
En estos casos se recomienda la utilizacion de guantes de un s6lo uso.

Nunca coger un producto de un recipiente no etiquetado.

Jamaés sustituir un producto quimico en un experimento por otro, a no ser que lo indique el profesor.

13. CALENTAMIENTO DE LIQUIDOS
Nunca calentéis un recipiente totalmente cerrado. Dirigir siempre la apertura del recipiente en direccion
contraria a uno mismo y a otras personas cercanas.

14. ELIMINACION DE MATERIALES DE DESECHO

El material de vidrio roto se guardara en recipientes destinados especialmente para este fin. Los papeles y
otros desperdicios se tirardn a la papelera. Los productos quimicos toxicos se tiraran a los contenedores
especiales destinados a este fin.

No tiréis directamente a la pila productos que reaccionen con el agua (sodio, hidruros, amiduros,
halogenuros de &cido), o que sean lacrimogenos (halogenuros, de bencilo, halocetonas), o productos que
sean dificilmente biodegradables (polihalogenados; cloroformo).

No tiréis a las pilas productos o residuos sélidos que puedan embozarlas. En estos casos depositad los
residuos en los recipientes adecuados.



B. QUE HAY QUE HACER EN CASO DE ACCIDENTE: PRIMEROS AUXILIOS

1. FUEGO EN EL LABORATORIO

Evacuar el laboratorio, por pequefio que sea el fuego, por la salida principal o por la salida de emergencia si
la anterior se encuentra bloqueada. Avisar a todos los comparieros de trabajo sin que cunda el panico y
conservando siempre la calma.

FUEGOS PEQUENOS: Si el fuego es pequefio y localizado apagarlo utilizando el extintor adecuado, arena
o cubriendo el fuego con un recipiente de la medida adecuada para ahogarlo. Retirar los productos quimicos
inflamables que se encuentren alrededor del fuego.

Nunca utilizar el agua para apagar un fuego provocado por la combustién de un disolvente.

FUEGOS GRANDES: Aislad el fuego. Utilizad los extintores adecuados. Si el fuego no se puede controlar
rdpidamente accionar la alarma de incendios, avisar al servicio de extincion de incendios y evacuar el
edificio.

2. FUEGO EN LA ROPA

Si se te prende fuego la ropa pide inmediatamente ayuda. Tumbate en el suelo y rueda sobre ti mismo con el
propdsito de apagar las llamas. No corras ni intentes llegar hasta la ducha de seguridad a no ser que esté
muy cerca.

Es responsabilidad tuya el ayudar a alguien que se estd quemando. Cubrelo con una manta antifuego,
conducelo hasta la ducha de seguridad si esta cerca o hazlo rodar por el suelo.

Jamas utilices un extintor sobre una persona.

Una vez el fuego esté apagado, mantener a la persona estirada, procurando que no se enfrie y proporcionarle
asistencia medica.

3. QUEMADURAS

Las pequefias quemaduras producidas por material caliente, bafios, placas o mantas calefactoras, etc., se
tratardn lavando la zona afectada con agua fria durante 10 -15 minutos. Las quemaduras mas graves
requieren atencion médica inmediata. No utilizad cremas y pomadas grasas en las quemaduras graves.

4. CORTES

Los cortes producidos por la rotura de material de vidrio son un riesgo comin en el laboratorio. Estos cortes
se han de lavar bien con agua corriente a presion durante 10 minutos como minimo. Si son pequefios y dejan
pronto de sangrar lavarlos con agua y jabon y taparlos con una venda o apésito adecuados. Si son grandes y
no paran de sangrar solicitar asistencia médica inmediata.

5. DERRAMAMIENTOS DE PRODUCTOS QUIMICOS SOBRE LA PIEL

Todo producto quimico derramado sobre la piel ha de enjuagarse de forma inmediata con agua corriente a
presion, como minimo durante 15 minutos. Las duchas de seguridad instaladas en los laboratorios seran
utilizadas en aquellos casos en los que la zona del cuerpo afectada sea grande y no se pueda lavar en una
pila. Hay que quitar toda la ropa contaminada a la persona afectada lo mas rapidamente posible mientras esté
bajo la ducha. Recordad que la rapidez en el lavado es muy importante para reducir la gravedad y la
extension de la herida. Proporcionad asistencia médica a la persona afectada.

6. ACTUACION EN CASO DE PRODUCIRSE CORROSIONES EN LA PIEL

Por acidos. Cortad lo mas rapido posible la ropa empapada de &cido. Lavad con agua a presion la zona
afectada. Neutralizad la acidez con bicarbonato sédico durante 15-20 minutos. Retirar el exceso de pasta
formada, secar y cubrir la parte afectada con linimento aceite -calcareo o parecido.

Por alcalinos. Lavad la zona afectada con agua corriente a presion y aclararla con una disolucién saturada
de acido bdrico o con una disolucion de &cido acético al 1%. Secad y cubrir la zona afectada con una
pomada de &cido tanico.



7. ACTUACION EN CASO DE PRODUCIRSE CORROSIONES EN LOS OJOS

En este caso el tiempo es esencial (menos de 10 segundos). Cuanto mas rapido se laven los 0jos menos grave
serd el dafio producido. Enjuagar los dos ojos con agua a presion durante 15 minutos en un lava-0jos, 0 con
un frasco lavador si se carece de éste. Hay que mantener el ojo abierto con ayuda de los dedos para facilitar
el lavado bajo los parpados. Hay que recibir siempre asistencia médica, por pequefia que parezca la lesion.

8. ACTUAD EN CASO DE INGESTION DE PRODUCTOS QUIMICOS

Antes de cualquier actuacion concreta pedid asistencia medica. Si el paciente se encuentra inconsciente
ponerlo en posicién inclinada, con la cabeza de lado y sacarle la lengua hacia delante. Si esta consciente
mantenerlo recostado. Tapadlo con una manta para que no tenga frio.

Estar preparados para practicarle la respiracion artificial boca a boca. No lo dejéis solo.

No le deis bebidas alcoholicas precipitadamente sin conocer la cantidad del producto ingerido. El alcohol en
la mayoria de los casos aumenta la absorcion de los productos toxicos.

No provocar el vomito si el producto ingerido es corrosivo.

9. ACTUACION EN CASO DE INHALACION DE PRODUCTOS QUIMICOS

Conducid inmediatamente a la persona afectada a un lugar con aire fresco. Reclamad asistencia médica lo
mas rapido posible.

Al primer sintoma de dificultad respiratoria iniciar la respiracion artificial boca a boca. El oxigeno ha de ser
administrado Unicamente por personal entrenado. Continuad la respiracién artificial hasta que el médico lo
aconseje.

Tratad de identificar el vapor tdxico. Si se trata de un gas utilizad el tipo adecuado de mascara para gases
durante el tiempo que dure el rescate del accidentado. Si la mascara disponible no es la correcta habra que
aguantar la respiracion el maximo tiempo posible mientras se permanezca en contacto con los vapores
toxicos.

TELEFONOS DE URGENCIA: 112

SEGURO ESCOLAR (SEVICIO PREVENCION RIESGOS LABORALES) (96) 398.33.01
INFORMACION TOXICOLOGICA (SERVICIO PERMANENTE) (91) 562.04.20

RECUERDA

FAMILIARIZATE CON LOS ELEMENTOS DE SEGURIDAD DEL LABORATORIO.

PROTEGE TUS OJOS CON LAS GAFAS DE SEGURIDAD.

LLEVA BATA, LAVATE LAS MANOS ANTES DE ABANDONAR EL LABORATORIO.

LEE ATENTAMENTE LAS INSTRUCCIONES ANTES DE REALIZAR UN EXPERIMENTO
ASEGURATE DE QUE EL MATERIAL ESTA EN PERFECTAS CONDICIONES DE USO Y QUE
LOS MONTAJES SON CORRECTOS.

MANIPULA TODOS LOS PRODUCTOS QUIMICOS CON MUCHA PRECAUCION.

UTILIZA LAS VITRINAS EXTRACTORAS PARA MANIPULAR PRODUCTOS QUE
PRODUZCAN VAPORES TOXICOS O CORROSIVOS.

CONSERVA TU ZONA DE TRABAJO LIMPIA Y ASEADA, DEJA SIEMPRE EL MATERIAL
LIMPIO Y ORDENADO.

SI SE VIERTE UN PRODUCTO RECOGELO INMEDIATAMENTE.

NO COMAS NI BEBAS EN EL LABORATORIO.

NO FUMES EN EL LABORATORIO.

JAMAS HUELAS, INHALES O PRUEBES PRODUCTOS QUIMICOS.

NUNCA CORRAS NI JUEGUES EN EL LABORATORIO.

NO TRABAJES SOLO EN EL LABORATORIO.

JAMAS LLEVES A TERMINO EXPERIMENTOS NO AUTORIZADOS.

SIEMPRE QUE TENGAS UNA DUDA PREGUNTA AL PROFESOR.



TECNICAS EXPERIMENTALES DE TRABAJO EN EL LABORATORIO

Introduccion

En Quimica Organica experimental podemos distinguir una serie de operaciones que nos permitiran
convertir los compuestos de partida en productos organicos puros. Simplificando, y de manera resumida,
estas operaciones son:

» Medida y transferencia de las cantidades correctas de productos de partida, reactivos y disolventes para la
reaccion.

» Montaje de un dispositivo adecuado en el que llevar a cabo la reaccion.

* Aislamiento del producto o productos de la mezcla de reaccion al final de la reaccion. A este
procedimiento de aislamiento nos referiremos habitualmente como el trabajo de la reaccion.

* Purificacion del producto de reaccion.
* Determinacion de la pureza del producto de reaccion.

Manejo de compuestos quimicos

Cuando se trata de manejar un compuesto quimico, la seguridad en su manejo tiene una enorme importancia,
ya que la mayoria de compuestos que se van a manejar en estas practicas pueden resultar perjudiciales para
la salud si no se los maneja adecuadamente. Antes de empezar cualquier tipo de reaccion o procedimiento,
uno se debe familiarizar siempre con las propiedades de los compuestos quimicos y disolventes que se van a
usar. Para ello, hay libros de referencia como el Index Merck que pueden ser consultados acerca de puntos
importantes como los siguientes:

1.- ¢Es alguno de los compuestos o disolventes corrosivo? Si es asi, debera hacerse uso de guantes en su
manejo.

2.- ¢Es alguno de los disolventes o productos especialmente inflamable? En caso afirmativo, se debe evitar
la presencia de llamas u objetos calientes en su proximidad.

3.- Si alguno de los reactivos o disolventes es volatil y toxico, desprende vapores nocivos o tiene un olor
desagradable, habra que manejarlo en una vitrina.

En cualquier caso, ante cualquier duda acerca de como manejar un compuesto determinado, lo mejor es
preguntar y actuar siempre con prudencia. Hay que repetir que la gran mayoria de los compuestos organicos
e inorganicos que se van a manejar en estas practicas son perjudiciales para la salud de una forma u otra si
no son manejados adecuadamente.

Medida y transferencia de compuestos quimicos.

Para que un experimento en quimica organica sintética tenga éxito es importante el uso de cantidades
definidas de materiales de partida y reactivos. Por ello, a menos que el profesor indique que la escala a la
que se lleve a cabo la reaccion se puede cambiar, las cantidades de compuestos quimicos que se describen en
las partes experimentales correspondientes deben ser seguidas al pie de la letra.

Sélidos.

La cantidad correcta de un sélido en una reaccion se da siempre por peso. Por ello, el comienzo de un
experimento implica habitualmente la pesada cuidadosa de uno o0 mas reactivos y, por supuesto, del producto
final. La precision de la pesada requerida depende de la escala de la reaccion. Si la reaccion se lleva a cabo
con cantidades muy pequefias, la precision en la pesada requerida debera ser mayor que si se lleva cabo con
gramos de sustancia de partida. En muchas de las reacciones que vamos a llevar a cabo en estas practicas,




una precision de 0.01g es suficiente. En aquellos casos en los que la cantidad de un reactivo no es critica, se
puede pesar con menor precision. Hay que emplear siempre una balanza que tenga la precision requerida.
Las disponibles en nuestros laboratorios tienen precisiones de 0,1 y 0,01g, suficientes para nuestros
propdsitos.

Para poder llevar a cabo la pesada se debe utilizar algln tipo de soporte que contenga el compuesto a pesar.
Es importante que el tamafio de este recipiente no tenga un peso mucho mayor que el de la muestra a pesar.
Por ejemplo, si se necesita pesar 0,1g de una sustancia, no se deberia emplear un recipiente de 500 ml de
capacidad, ya que ello introduciria un considerable error en la pesada. En un caso asi se puede utilizar un
vial pequefio o un papel. Utiliza una espatula o una cuchara para transferir la sustancia del frasco al
recipiente en el que vayas a llevar a cabo la pesada. Es muy importante que evites verter compuestos sobre
el plato de la balanza, ya que con el tiempo ello provoca su deterioro.

Fig. 1: Transferencia de un sélido del papel, ayudandose de una espatula

Para transferir el compuesto del sitio donde se encuentra tras la pesada al matraz de reaccién, se puede
emplear un embudo de sélidos o, si la pesada se llevo a cabo sobre un papel, doblando el papel y ayudandose
de una espétula, segun indica la figura 1.

Es importante pesar las cantidades indicadas en los procedimientos correspondientes cada practica. En
muchas ocasiones, el afiadir un poco de reactivo “de méas” resulta en menores rendimientos en las
reacciones, ya que éstas han sido optimizadas con las cantidades indicadas.

Liquidos

Se pueden medir liquidos por peso o por volumen, pero es mas comodo y facil hacerlo por volumen. La
principal excepcion a esto son los liquidos que puedan ser productos de reaccion y que hay que pesar para
poder determinar el rendimiento de la reaccion, debido a que normalmente se desconoce su densidad exacta
(muchas veces no son productos completamente puros, y por ello la densidad que podamos encontrar en las
tablas no es valida). En ese caso, se recurre habitualmente a su pesada.

Muchos procedimientos experimentales dan las cantidades de reactivos quimicos liquidos en mililitros. Si la
cantidad se da en gramos, es facil calcular el volumen correspondiente si se conoce la densidad de ese
liquido.

Se puede hacer uso de varios recipientes distintos para la medida de liquidos. La eleccion del material
correspondiente depende de la precisién que se necesite en la medida. Para medidas aproximadas, por
ejemplo para medir de forma aproximada la cantidad de disolvente para llevar a cabo una reaccion, se
pueden utilizar las escalas aproximadas de un matraz Erlenmeyer o un vaso de precipitados. En cambio, si se
trata de medir una cantidad de reactivo o disolvente liquido con mayor precision, sera necesario utilizar un
medio de medida mas preciso, como las probetas o las pipetas, dependiendo de la cantidad a medir. En
muchos casos se utilizan jeringuillas especiales para medir pequefias cantidades de reactivos. En nuestras



practicas, emplearemos habitualmente probetas, ya que nos dan una precision adecuada para nuestras
necesidades. No se debe pipetear ningun liquido con la boca por motivos de seguridad.

Cuando hay que transferir una cantidad pequefia de un liquido de un matraz a otro, se puede utilizar una
pipeta Pasteur (0 cuentagotas).

Cuando se trasvasen liquidos desde probetas a matraces, es importante emplear embudos para evitar
derramamientos. Una técnica alternativa con este propdésito es el empleo de una varilla de vidrio, segun se
indica en la figura 2.

Figura 2: Empleo de una varilla de vidrio en el trasvase de un liquido

Montajes para llevar a cabo reacciones: Reflujo

Las reacciones organicas se deben llevar a cabo siempre en montajes adecuados a las caracteristicas de la
reaccion de que se trate. Los montajes necesarios en sintesis organicas varian mucho en complejidad, desde
un simple tubo de ensayo hasta un montaje que suponga agitacion, atmosfera inerte, adicién, termémetro y
refrigerante. En la mayoria de casos, las reacciones orgénicas se llevan a cabo en material de vidrio con
juntas estandar esmeriladas, que permiten el acoplamiento practicamente perfecto de varias piezas.
Cualquiera que sea el montaje, debe estar adecuadamente sujeto con pinzas a un soporte estable para
evitar que se pueda volcar o desmontar mientras se esta llevando a cabo la reaccion.

En estas practicas, el montaje que se va a utilizar mas a menudo en las reacciones es el de reflujo (Figura 6).
Dado que la velocidad de una reaccion quimica se incrementa con la temperatura, muchas reacciones
organicas se llevan a cabo a temperaturas mayores que la del ambiente, de forma que puedan completarse en
un intervalo de tiempo adecuado. EI modo mas comun de llevar a cabo reacciones organicas a temperaturas
elevadas es el utilizar un disolvente a ebullicion en un montaje en el que el vapor del disolvente condense en
un refrigerante colocado sobre el matraz de reaccion, de manera que vuelva a la mezcla de reaccion. Este
procedimiento recibe el nombre de calentamiento a reflujo o, mas simplemente, reflujo. La temperatura de
reaccion es muy proxima al punto de ebullicion del disolvente escogido, por lo que se mantiene
razonablemente constante durante todo el transcurso de la reaccion mientras tenga lugar la ebullicion. En los
montajes en que hagamos uso de la técnica de calentamiento a reflujo, utilizaremos habitualmente una manta
calefactora para calentar el matraz de reaccién y lograr la ebullicion, aunque se pueden utilizar otras fuentes
de calor en otros casos.

Hay que recordar afiadir siempre algo de plato poroso antes de comenzar a calentar. El plato poroso es un
solido que actta como germen de ebullicion y ayuda a evitar los sobrecalentamientos. El plato poroso debe
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afiadirse cuando la disolucidon esta fria; si se afiade plato cuando el liquido esta muy caliente, se corre el
peligro de que éste esté sobrecalentado y se produzca una ebullicion violenta, produciéndose la proyeccion
de parte del liquido fuera del montaje, con el consiguiente peligro.

SALIDA
DE AGUA

J—— PINZA

. REFRIGERANTE

ENTRADA /

DE AGUA

- GERMEN DE
=7 EBULLICTON

FUENTE
CALEFACTORA

Figura 6 Montaje de reflujo

En general, se puede poner el regulador de potencia al 50% hasta que empiece a producirse la ebullicion del
disolvente, procediendo entonces a rebajar la potencia gradualmente, hasta que el disolvente hierva
suavemente, refluyendo sin brusquedad.

Trabajo de la reaccion: Aislamiento del producto

Cuando la reaccion ha terminado, hay que aislar el producto de reaccién de la mezcla de reaccion. Nos
referiremos al procedimiento de aislamiento del producto final como el trabajo de la reaccion. El trabajo de
una reaccion consiste simplemente en ese aislamiento, y no en la purificacion, que se debera llevar a cabo
mas adelante, si resulta ser necesaria.

El método de trabajo de reaccion en cada practica tiene en cuenta siempre las propiedades del producto
correspondiente. Por ejemplo, si el producto de la reaccion es un liquido, se podria separar por destilacion,
pero si es muy volatil, no es adecuado llevar a cabo una destilacion simple, ya que ésta evaporaria el
producto junto con el disolvente. Si el producto fuese térmicamente inestable, no seria adecuado someterlo a
una destilacion, ya que ello podria provocar su descomposicion, etc. Una vez separado, el liquido, suele
someterse a una nueva destilacion para purificarlo finalmente.

En algunos casos, el producto de reaccion es un solido que cristaliza de la mezcla de reaccion. En estos
casos, el trabajo de la reaccion consiste simplemente en la separacion de éste por filtracion. Habitualmente,
se purifica el producto obtenido mediante una recristalizacion.

Sin embargo, en la mayoria de los casos, el trabajo de la reaccion supondra la adicion de agua o agua con
hielo a la mezcla de reaccion. En este caso, puede que se separe un sélido en esta etapa, en cuyo caso una
filtracion a vacio, seguida de recristalizacién nos permitiria obtener el producto puro. Si el producto no
precipita en esta etapa, es necesario recurrir a una extraccion con un disolvente organico con propiedades
adecuadas.

La extraccion es una técnica que consiste en la transferencia de una sustancia o soluto desde un disolvente a
otro insoluble con el primero. Cuando una disolucion de una sustancia A en un disolvente (disolvente 1) se
agita con un segundo disolvente (disolvente 2) con el cual es inmiscible, la sustancia A se distribuye entre
ambos. Cuando los dos disolventes se separan de nuevo en dos fases liquidas, se alcanza una situacion de
equilibrio en la que la relacién de las concentraciones del soluto en cada fase es constante. Este valor
constante K, llamado coeficiente de distribucion o de particion, viene dado por la expresion K=[A]/[A].,
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donde [A]: y [A]. son las concentraciones en el equilibrio de la sustancia A en los disolventes 1 y 2,
respectivamente. El coeficiente de distribucion K tiene un valor constante para cada sustancia considerada, y
depende de la naturaleza de los disolventes utilizados en cada caso.

Los coeficientes de reparto tienden a favorecer la transferencia de los distintos solutos hacia el disolvente
mas afin para ellos. En general, podemos decir que las sustancias poco polares tenderan a distribuirse hacia
disolventes poco polares (disolventes organicos), mientras que las sustancias polares tenderan a permanecer
en disolventes polares (agua).

Como se indicO anteriormente, en la mayoria de los casos el procesado final de una reacciéon comporta la
adicion de agua a la mezcla de reaccion y la utilizacion de la técnica de extraccion entre agua y un
disolvente organico adecuado para separar el producto del resto de componentes de una reaccion. La
mayoria de sustancias organicas son mucho mas solubles en disolventes organicos como dietil éter (Ilamado
simplemente éter habitualmente), acetato de etilo o diclorometano, que en agua. Por ello, la extraccion con
disolventes organicos permite separa estas sustancias del agua y de otras sustancias existentes en la mezcla
de reaccidén que sean solubles en agua. Igualmente, se pueden llevar a cabo lavados con agua de las
disoluciones organicas para eliminar estas sustancias polares, tales como restos de sales inorganicas, acidos
0 bases fuertes, 0 sustancias organicas polares de bajo peso molecular como alcoholes, acidos carboxilicos o
aminas.

Extraccion

La extraccién es una técnica que se lleva cabo en un embudo de decantacion. Mediante extracciones
multiples (habitualmente tres), combinadas con un lavado de la fase orgénica, se puede aislar el producto de
reaccion de una disolucion. El trabajo de la reaccion se puede modificar mediante la introduccion de un
lavado con &cido o con base, con la finalidad de eliminar algin componente de la mezcla de reaccion
mediante una reaccion acido-base.

La utilidad de la técnica de extraccion puede ampliarse mediante la utilizacion de disoluciones acuosas
acidas o basicas, segiin se expone a continuacion.

La extraccion con &cidos diluidos, habitualmente acido clorhidrico al 5% o 10%, tiene como principal
objetivo la eliminacion de impurezas basicas. Las bases son convertidas en sus sales catidnicas
correspondientes por el &cido empleado en la extraccion. Por ejemplo, si existe alguna amina presente en el
medio de reaccidn, se transformaré en la sal de amonio al tratarla con un &cido fuerte, como el HCI acuoso:

RNH; + HCI = RNHs'CI (sal soluble en agua)

Las sales son habitualmente mas solubles en agua que en el disolvente organico con el que se lleva a cabo la
extraccion, por lo que se extraen de esta forma de la disolucidn orgénica. Esta operacion suele ir seguida de
un lavado con agua o una disolucién al 5% de bicarbonato sodico (pH aproximadamente neutro), con la
finalidad de eliminar cualquier traza de HCI que hubiese podido quedar en la fase organica.

Por su parte, la extraccion con bases diluidas (habitualmente carbonato sodico o bicarbonato sodico al 5%,
dependiendo del caso), se utiliza con la finalidad de eliminar impurezas &cidas de la fase orgénica, tales
como &cidos organicos, en forma de sus sales anionicas correspondientes:

RCOOH + NaHCO; - RCOO'Na" (sal soluble en agua) + H,O + CO;

Las sales anidnicas resultantes son solubles en agua a causa de su alta polaridad y, como resultado, las
impurezas &cidas pasan de la fase orgénica a la fase acuosa. Habitualmente, se lleva a cabo un lavado
adicional con agua para eliminar las trazas de disolucion acuosa de bicarbonato que hubiesen podido quedar
en suspension en la fase organica.

Por otra parte, las sustancias que han sido extraidas en las disoluciones &cidas o basicas pueden regenerarse
neutralizando el reactivo de extraccion. Si una sustancia acida ha sido extraida con bicarbonato sodico, la
sustancia original puede regenerarse por acidificacion para ser separada posteriormente de la disolucién
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acidificada. De forma andloga, las sustancias béasicas pueden ser recuperadas de un extracto acido por
neutralizacion con una base, seguida de extraccion con un disolvente organico.

La transferencia total de un soluto a un disolvente no es posible, a menos que K sea muy elevado, por lo que
generalmente se necesitan varias extracciones para transferir todo el soluto del disolvente 1 al disolvente 2.
Para extraer un soluto de una disolucidn, siempre es mejor emplear varias porciones pequefias del segundo
disolvente que llevar a cabo una Unica extraccion con volumen mayor del mismo.

En la préactica, la extraccion se lleva a cabo siempre en un embudo de decantacion. A continuacion se
explica detalladamente su uso.

Uso del embudo de decantacion.

Como acabamos de decir, el embudo de decantacion es la pieza de material mas usada en la extraccion de
compuestos organicos. Hay algunas reglas para usar adecuadamente el embudo de decantacion:

* Si la llave del embudo es de vidrio esmerilado, debe utilizarse un poco de grasa de silicona para lubricarlo
antes de su uso para evitar que se agarrote. Si la llave es de teflon, la grasa no es necesaria.

 El embudo de decantacion hay que mantenerlo utilizando un aro con pinza adecuado para evitar que se
vuelgue o su contenido se derrame.

* Se debe colocar siempre un matraz Erlenmeyer o un vaso de precipitados bajo el embudo de decantacion
antes de transferir el liquido dentro (Figura 7). Con ello se evita que el liquido se derrame si al transferirlo al
embudo nos hemos olvidado de cerrar la llave.

Con la llave cerrada y el embudo en su soporte (con un recipiente debajo), se afiade una mezcla a extraer al
embudo, utilizando un embudo para evitar el derramamiento del liquido. Como regla general, no se debe
llenar el embudo de decantacion mas de dos tercios de la capacidad total. Si hay que extraer un volumen
grande de mezcla, entonces hay que utilizar un embudo de decantacién de tamafio mayor, en lugar de
llenarlo demasiado. Ello es debido a que la agitacion, y con ella la extraccion, es poco eficaz cuando el
embudo esté casi lleno.

Para poder llevar a cabo una extraccion correcta es necesario que la fase organica y la fase acuosa se puedan
mezclar eficientemente. Esto se puede conseguir agitando el embudo de decantacidn. Después de afadir los
liquidos al embudo de decantacion, y antes de cerrarlo, suele ser una buena idea el hacerlo girar suavemente
(sin invertirlo) para que las fases se mezclen ligeramente. Esta técnica esta particularmente recomendada
cuando se trata de neutralizar un &cido con disolucion acuosa de bicarbonato o carbonato, ya que se forma
CO, y si se agita directamente se puede formar demasiada presion dentro del embudo.

EMRUTIO

© ARD DE SOPORTE

SOPORTE

.LLAVE

MATRAZ ERLENMEYER

Figura 7: Montaje para una extraccion

Se requiere entonces agitar con mas fuerza el embudo para que se mezclen eficientemente las fases, y para
ello hay que sujetar el embudo con ambas manos. La forma correcta de cogerlo es con el embudo invertido,
apoyado en la palma de una mano, mientras que con la otra mano se controla la llave, segun se indica en la
figura 8. Hay que abrir la llave de vez en cuando con el embudo invertido, con la finalidad de eliminar la
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presion que se pueda ir formando en el interior. Cuando se abra la llave para eliminar la presion, es
importante no apuntar hacia ningin compariero, ya que existe el riesgo de que salga liquido proyectado.

Se agita el embudo de decantacion durante unos 10-20 segundos. No es recomendable agitarlo demasiado
vigorosamente, dado que es posible que se formen emulsiones, y en muchas ocasiones éstas no son faciles
de eliminar. Una vez se ha agitado el embudo, se procede a colocarlo en su soporte para que se produzca la
separacion de las fases. Este proceso es mas o menos lento, dependiendo de cada caso en particular. Cuando
se han separado nitidamente las fases dentro del embudo, se procede a la decantacion (Figura 9). Para ello,
hay que abrir cuidadosamente la llave, de manera que el liquido mas denso salga completamente. Se cierra
entonces la llave. Para sacar del embudo el liquido menos denso, lo adecuado es hacerlo por la parte
superior, para evitar que se mezcle con las tltimas gotas del méas denso.

Figura 8: Manera correcta de sujetar el embudo de decantacién y abrir la llave para eliminar la presion interna.

En la decantacion hay que conocer siempre las densidades de las fases a separar. Si se emplea un disolvente
organico mas denso que el agua (por ejemplo, el diclorometano o el cloroformo), la fase inferior seréa la fase
organica. En cambio, si se utiliza un disolvente organico menos denso que el agua, como el éter dietilico o el
acetato de etilo, la fase orgénica sera la superior. Si no se sabe cuél es la fase organica, se puede afiadir una
gota de agua y observar con qué fase se junta. Esa fase sera la acuosa.

FASE SUPERIOR

FASE INFERIOR

Figura 9: En la decantacion hay que saber siempre cual es la fase organica y cual es la fase acuosa.

Si apareciesen emulsiones, se puede intentar una o varias de las siguientes soluciones: dejar reposar el
embudo de decantacion, haciéndolo girar suavemente de vez en cuando. Afadir un poco de disolucion
saturada de cloruro sodico. Afadir una pocas gotas de etanol a la emulsion. Filtrar la emulsién a vacio, para
eliminar algun so6lido en suspension. Transferir la emulsion a un matraz Erlenmeyer, y dejarla reposar toda la
noche... Habitualmente, alguna de estas técnicas funcionara, pero ante todo hay que tener paciencia. Por
todo esto es recomendable evitar la agitacion demasiado vigorosa del embudo, con la finalidad de evitar la
formacion de estas emulsiones.

Secado de la disolucion después de la extraccion

Cuando hemos llevado a cabo la extraccién del compuesto tenemos una disolucién en un disolvente
organico que contiene el compuesto deseado. Dado que la disolucion orgéanica se ha extraido o lavado con
una disolucion acuosa, contendra agua. Aungue la cantidad de agua contenida en la disolucion se puede
reducir por lavados con una disolucién saturada de cloruro sddico en agua, las Ultimas trazas de agua se han
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de eliminar mediante el tratamiento con un agente desecante adecuado. Los agentes desecantes mas comunes
son sales inorganicas anhidras que toman agua facilmente para hidratarse de forma espontanea. Al final del
proceso de secado, se elimina la sal parcialmente hidratada mediante una filtracion por gravedad.

El procedimiento completo es el siguiente: al final de la extraccion, se vierte la fase orgénica en un matraz
Erlenmeyer, evitando que pase agua de la fase acuosa, que haria més dificil el secado. Se afiade entonces un
poco del agente desecante (que suele ser aproximadamente media cucharada de cloruro calcico anhidro o
sulfato sodico anhidro) y se agita suavemente el matraz. Si el agente desecante se agrega inmediatamente y
queda pegado a las paredes del matraz, se afiade un poco mas. Se deja el matraz en reposo, agitandolo
ocasionalmente. El tiempo de secado 6ptimo depende de cada caso en particular, pero suele estar entre 5y
20 minutos. El tiempo de secado depende de la velocidad con que se hidrata el agente desecante. Cuando se
presume que el secado ha sido completo, se procede a eliminar el agente desecante mediante una filtracion
por gravedad, empleando un filtro de pliegues para acelerar el proceso.

Para eliminar el disolvente y posibilitar el aislamiento del producto de reaccion, se somete la mezcla a
evaporacion por algun método adecuado. Ello nos permitird aislar el producto de reaccién, que
habitualmente se sometera a algun tipo de purificacion.

Filtracion

La filtracién es una técnica muy comun en los experimentos de Quimica Orgéanica. Se trata de una técnica
indispensable para eliminar solidos en suspension. Esta técnica se lleva a cabo haciendo pasar el liquido a
través de una barrera porosa, que habitualmente es papel de filtro, aunque también se pueden emplear placas
filtrantes de vidrio. De esta manera, el sélido queda retenido en la barrera solida, y el liquido pasa. En
muchos casos la fuerza de la gravedad es suficiente para que el liquido pase a través de la barrera filtrante.
Hablamos entonces de filtracion por gravedad. En muchos otros casos, sin embargo, el sélido es voluminoso
y la filtracion por gravedad es demasiado lenta. En esos casos se puede acelerar el proceso
considerablemente utilizando la técnica de filtracion a vacio, en la cual se aplica un vacio parcial al matraz
que recibe el filtrado, de manera que la presion atmosférica sobre la superficie del liquido en el filtro fuerce
a éste a través del filtro.

ORDEN DE LOS PLIEGUES

Figura: 3: Método para hacer un filtro de pliegues, por pasos.

La eleccion del tipo de filtracion depende de lo que se quiera conseguir, pero en general se aplica la
siguiente regla:

- Si lo que se desea es el filtrado (liquido) se emplea la filtracidn por gravedad.
- Si lo que se desea es el solido, se emplea la filtracion a vacio.

Por ello, si lo que se desea es eliminar una pequefia cantidad de una sustancia insoluble en un liquido, se
emplea la filtracion por gravedad con un papel de filtro plegado, que la hace mas rapida. Si lo que se desea
es recoger el solido de una cristalizacion, lo mejor es emplear la filtracion a vacio.
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Figura 4: Filtracion por gravedad

Filtracion por gravedad.

Esta técnica requiere simplemente un embudo, un trozo de papel de filtro, y un matraz para recoger el
filtrado (normalmente un matraz Erlenmeyer). El papel de filtro debe cortarse al tamafio adecuado para que
no sobresalga del embudo.

El proposito de doblar el papel de filtro es el acelerar la velocidad de filtracion al aumentar la superficie de
filtracion. Para hacer un filtro de pliegues, se corta una pieza de papel circular, que se dobla primero por la
mitad, y luego se van haciendo pliegues, segun se indica en la figura 3.

Se debe sujetar siempre el embudo sobre un anillo metalico o con una pinza para evitar que se pueda volcar
durante la filtracion. La disolucion a filtrar se vierte sobre el papel de filtro y se recoge el filtrado (Figura 4).

Filtracion en caliente.

La filtracion en caliente es simplemente una variacion de la filtracién por gravedad que se utiliza en la
técnica de la cristalizacién (ver mas adelante). Cuando se ha disuelto el material a cristalizar de un
disolvente adecuado, pueden aparecer impurezas que no son solubles aunque se afiada mas disolvente. Con
la finalidad de que éstas no impidan la cristalizacion del producto o lo impurifiquen, es necesario eliminarlas
por filtracién mientras la disolucion esta todavia caliente. En este caso no se puede filtrar a vacio, ya que la
presion reducida provocaria la ebullicion del disolvente. La cristalizacién ha de llevarse a cabo mientras la
disolucion esta caliente, antes de que comience a cristalizar. Por ello, es necesario calentar tanto el embudo
como el matraz colector, que suele ser un Erlenmeyer. Al afadir la disolucion caliente, es conveniente
utilizar algan tipo de proteccion para las manos, con el fin de evitar quemaduras.

Filtracion a vacio.

La filtracion a vacio acelera el proceso de filtracion, pero es necesario emplear material adicional. Dado que
la técnica implica la aplicacion de un pequefio vacio en el matraz receptor (utilizando una trompa de agua),
se emplea un matraz con paredes gruesas con una salida lateral. A este tipo de matraz se le llama matraz
Kitasatos habitualmente, y al embudo se le suele llamar embudo Buchner. El matraz debe estar sujeto
firmemente con un soporte para evitar que se pueda volcar (Figura 5). A traves de la salida lateral, el matraz
Kitasatos se conecta mediante tubo de paredes gruesas (tubo de vacio) a una trompa de agua, que es el
mecanismo que provocara el vacio. Para conseguir una filtracién 6ptima, el grifo al que esta conectada la
trompa de agua debe estar abierto completamente.
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Figura 5 Montaje para filtracion a vacio

El embudo Buchner esta hecho de porcelana o plastico y contiene un fondo plano perforado, sobre el que se
sitta un papel de filtro cortado con el tamafio adecuado. No se debe utilizar nunca un papel de filtro de
tamafio mayor que el necesario para cubrir los agujeros de la placa del embudo, ya que en ese caso la
filtracion no seria adecuada debido al paso de liquido sin filtrar entre los pliegues del papel.

Con la finalidad de asegurar un cierre adecuado entre el embudo y el matraz, se emplea un adaptador de
goma.

Antes de comenzar la filtracion, se humedece el papel de filtro con un poco del disolvente que se va a
separar en la filtracidn, de manera que el papel de filtro quede pegado al embudo sobre los orificios de éste,
tapandolos completamente. Se abre entonces la trompa de agua para que el vacio comience a actuar, y se
vierte entonces la mezcla a filtrar sobre el filtro. El vacio parcial en el matraz colector causa una filtracion
mucho mas rapida que si ésta se llevase a cabo por gravedad.

Cuando todo el liquido haya pasado, se rompe el vacio sacando con cuidado el embudo Buchner de su
adaptador, y se lava con cantidades pequefias del disolvente de cristalizacién frio. No se deben lavar s6lidos
bajo succion fuerte, ya que el liquido pasaria demasiado rapidamente. Por ello, cuando haya que lavar un
solido después de haberlo filtrado, se emplearan porciones pequefias del disolvente frio, sin vacio, y se
aplicard luego vacio para que se vaya el disolvente. Generalmente se repite este procedimiento varias veces,
procurando deshacer posibles terrones del producto (si se hubiesen formado) con una varilla, de manera que
el lavado sea eficaz. Una ventaja de la filtracion a vacio es que si se continta la filtracion durante unos
minutos después de que haya finalizado el paso de liquido, el sélido quedara practicamente seco.

Una vez se haya completado la filtracion, se rompe el vacio y se desconecta el tubo de vacio antes de cerrar
el grifo de la trompa de agua para evitar que el vacio presente dentro del matraz provoque la inundacién de
éste con agua del grifo.

Cristalizacion

La cristalizacién es la técnica mas simple y efectiva para la purificacién de sélidos. Los compuestos
cristalinos son faciles de manejar y su pureza se puede determinar facilmente mediante la determinacion de
su punto de fusion.
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El proceso de cristalizacion implica cinco etapas bien definidas: disolucion, filtracion, cristalizacion,
recogida de los cristales y secado de éstos. Se determina entonces la pureza de los cristales, y si se necesita
que estén mas puros, se les somete a una recristalizacion, que consiste en volver a someterlos al mismo
proceso, sélo que partiendo de un material mucho mas puro.

En general, la cristalizacion consiste en disolver el sdlido impuro en el minimo volumen de un disolvente
caliente, filtrando a continuacién, si es necesario para eliminar las impurezas insolubles. La disolucion
resultante, saturada, juntamente con las impurezas solubles en el disolvente de cristalizacion, se deja reposar
y enfriar lentamente, con lo que se formaran cristales. La disolucion remanente del proceso de cristalizacion
recibe el nombre de aguas madres.

El que la cristalizacion sirva como técnica de purificacion tiene un fundamento, que de manera resumida
consiste en lo siguiente. EI proceso de cristalizacion es un equilibrio entre las moléculas en disolucién y las
que se incorporan a los cristales. Dado que la estructura cristalina estd altamente ordenada, moléculas
diferentes, como es el caso de las impurezas, no se incluyen en la estructura cristalina y vuelven a la
disolucién. Por ello, sélo las moléculas del compuesto requerido se retienen en la superficie de la red
cristalina y las impurezas quedan en las aguas madres. Para que la cristalizacion tenga éxito, debe tener lugar
lentamente para que los cristales se puedan formar con lentitud y pueda operar el equilibrio que excluye las
moléculas de impurezas de la red cristalina. Si la disolucion se enfria demasiado rapidamente, moléculas de
impurezas quedaran atrapadas o incluidas en la red cristalina. La formacion rapida de un material solido de
una disolucion recibe el nombre de precipitacion, y no tiene la misma efectividad que la cristalizacion como
técnica de purificacion.

Es importante hacer notar que la cristalizacion no funciona siempre. Las sustancias que tengan una gran
cantidad de impurezas a menudo no cristalizan. En ese caso es necesario emplear alguna técnica de
purificacién preliminar.

Disolucion del s6lido a cristalizar

Para poder cristalizar un compuesto hay que disolver la sustancia en un disolvente adecuado. La primera
condicion que tiene que cumplir un disolvente de cristalizacion ideal es que no reaccione con el compuesto a
cristalizar. Ademas, en general debe ser suficientemente volatil para que sea facil de eliminar de los
cristales, debe tener un punto de ebullicién inferior al punto de fusiéon del compuesto a cristalizar, no ser
toxico y/o inflamable. Sin embargo, la condicion mas importante que debe cumplir un buen disolvente de
cristalizacion es que el compuesto sea muy soluble en el disolvente caliente y muy poco soluble en el
disolvente frio.

Cuando se trata de cristalizar compuestos conocidos, sabremos normalmente qué disolvente utilizar, dado
que el procedimiento de la practica lo especificara siempre. En otros casos, habra que decidir cuél es el
disolvente adecuado. La eleccion del disolvente no es un proceso siempre facil, pero en general se suele
seguir la regla de que "semejante disuelve a semejante”. Por ello, para la cristalizacidn de una sustancia poco
polar podriamos intentar la cristalizacion con un disolvente poco polar, como hexano o tolueno. Se puede
intentar cristalizar compuestos polares con disolventes polares, como el etanol o el agua. En cualquier caso,
en estas practicas el disolvente adecuado para llevar a cabo las cristalizaciones se indicard en cada
procedimiento experimental.

Si una sustancia no se puede cristalizar facilmente con un Gnico disolvente, se suele recurrir al empleo de
una mezcla de disolventes. En este caso, se utilizan dos disolventes elegidos de manera que uno de ellos
disuelva el compuesto facilmente (el llamado "buen disolvente™), mientras que el otro no (el llamado "mal
disolvente™). Por ejemplo, muchos compuestos de polaridad moderada son solubles en éter, pero no en
hexano, y por ello se puede utilizar una mezcla de estos dos disolventes en la cristalizacion de uno de estos
compuestos.

En principio se pueden utilizar dos métodos distintos en la cristalizacion de un compuesto de una mezcla de
disolventes. En el primer método, se disuelve el sélido en la minima cantidad del buen disolvente en
caliente, y se afiade entonces lentamente el mal disolvente caliente, hasta que la disolucion comience a
ponerse turbia, lo cual es indicio de que comienza a estar saturada. Se afiaden unas gotas del buen disolvente
para que desaparezca la turbidez (la minima cantidad), se filtra entonces la disolucion si es necesario y se
deja cristalizar.
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En el segundo método, mucho menos habitual, y que no emplearemos en estas practicas, se suspende el
solido en una cantidad adecuada del mal disolvente en caliente, y entonces se afiade el buen disolvente
lentamente hasta que el sélido se disuelva, evitando afadir exceso del buen disolvente. Se filtra entonces la
disolucién si es necesario y se deja reposar. Mezclas tipicas que funcionan bien en algunos casos son
hexano-éter, diclorometano-hexano, éter-acetona y etanol-agua. EI uso de una mezcla de disolventes
favorece la formacion de aceites en lugar de la cristalizacion, por lo que habitualmente se prefiere cristalizar
de un Unico disolvente si es posible.

Filtracion de la disolucién

Habitualmente, una vez hemos disuelto el compuesto impuro en un disolvente caliente, la disolucién ha de
ser filtrada en caliente (ver seccion correspondiente en el apartado de filtracion) para eliminar materiales
insolubles en suspension, que pueden dificultar la cristalizacion. Con esta finalidad, se filtra la disolucion
mientras esta caliente a través de un filtro de papel plegado, recogiendo el filtrado en un matraz Erlenmeyer.

Cuando se ha filtrado la disolucién caliente, se tapa el matraz Erlenmeyer para evitar contaminacion con el
polvo atmosférico y que se enfrie demasiado rapidamente. La velocidad de enfriamiento determina el
tamafo de los cristales. El enfriamiento lento favorece la formacion de cristales grandes. No se debe agitar la
disolucion (ni tampoco coger el matraz en que se produce la cristalizacion), para no impedir la formacién de
cristales grandes. Una vez la disolucion se ha enfriado hasta temperatura ambiente, en algunos casos (el
profesor lo indicara) puede ser una buena idea el enfriar la disolucion desde temperatura ambiente hasta 0 °C
poniendo el matraz en un bafio de hielo, lo cual permite obtener la mayor cantidad posible de cristales.

Cuando la disolucion ya esta fria, se procede a separar los cristales de las aguas madres. Se suele emplear
una filtracion a vacio con este fin. Después de la filtracion, y con la finalidad de eliminar las aguas madres
que impregnan los cristales, es conveniente lavar los cristales con pequefias porciones del disolvente de
cristalizacion frio. Si se ha utilizado una mezcla de disolventes en la cristalizacidn, se debe emplear una
mezcla de esos disolventes en la misma proporcion en los lavados.

Cuando los cristales ya han sido separados de las aguas madres, se procede a su secado. Aungue se pueden
emplear varias técnicas con esta finalidad, suele ser suficiente envolverlos en papel de filtro y dejarlos en un
lugar adecuado (preguntar al profesor) hasta la siguiente sesion de practicas. La determinacion del punto de
fusién se debe llevar a cabo con los cristales perfectamente secos. De lo contrario, la presencia de
disolvente falsearia el resultado.

En algunos casos la disolucion del compuesto organico esta fuertemente coloreada, debido a la presencia de
impurezas. Si al cristalizar el producto las impurezas quedan en disolucién no hay ningln problema, pero es
bastante frecuente que las impurezas coloreadas contaminen los cristales para dar un compuesto coloreado,
impuro. Para evitar este inconveniente se puede utilizar una técnica que hace uso de la ventaja que
proporciona el hecho de que esas impurezas sean adsorbidas facilmente por un adsorbente como el carbén
activo. Para eliminar el color de una disolucion, se suele afiadir una pequefia cantidad de carbdn activo
(alrededor del 2% del peso de la muestra a cristalizar) a la disolucion caliente (pero no hirviendo) a
decolorar. Si la disolucion esta a una temperatura cercana al punto de ebullicion, la adicién del carbon activo
la puede hacer hervir, con el consiguiente peligro de pérdidas por derramamiento. Después de la adicion se
continta calentando la disolucion durante unos 5-10 minutos con agitacion ocasional. En el transcurso de
ese tiempo las impurezas se habran adsorbido de forma préacticamente irreversible sobre la superficie del
carbon activo, por lo que la simple filtracion en caliente de la disolucion suele dejar la disolucion incolora. A
veces es necesario emplear un papel de filtro doble para evitar que el carbén activo atraviese el filtro.

Queé hacer cuando no se forman cristales.

Cuando no se produce la cristalizacion a temperatura ambiente se puede emplear alguno de los siguientes
métodos:

- Afiadir un cristal del compuesto que se quiere cristalizar. Este cristal puede actuar como ndcleo sobre el
que otros cristales pueden crecer.

- Rascar los bordes del matraz con una varilla de vidrio. Este procedimiento genera microparticulas de cristal
que pueden actuar como iniciadores de la cristalizacion.
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- Eliminar el disolvente por evaporacion, y volver a cristalizar. Esto es adecuado generalmente sélo cuando
el disolvente de cristalizacion es un compuesto organico de punto de ebullicién no demasiado alto. Cuando
se trata de cristalizaciones de agua, es dificil eliminar ésta por evaporacion.

- Un dltimo problema que puede aparecer es que el compuesto no forme cristales, sino que aparezca como
un aceite en el fondo del matraz. Esto suele suceder cuando el compuesto estd muy impuro, o bien cuando el
disolvente de cristalizacion tiene un punto de ebullicidn superior al punto de fusion de la sustancia que se
intenta cristalizar. Para evitar este problema, se puede afadir un poco mas de disolvente después de
redisolver el aceite calentando, o afiadir mas buen disolvente si se esta utilizando una mezcla de disolventes.
La cristalizacién de una disolucién mas diluida puede evitar la formacion de aceites. Un enfriamiento mas
lento también puede ser una solucion a este problema.

Si el producto no cristaliza de ninguna manera, lo mas probable es que esté demasiado impuro. En este caso,
lo mas probable es que s6lo se pueda cristalizar después de una purificacion previa por algun otro método,
como la cromatografia.

Destilaciéon

La destilacion es una de las técnicas mas Utiles para la purificacion de compuestos organicos liquidos. Esta
técnica implica la vaporizacion de un compuesto organico mediante la aplicacion de calor, seguida de la
condensacidon del vapor para dar de nuevo un liquido, el destilado. Hay varias técnicas distintas para llevar a
cabo una destilacion. En este apartado haremos referencia a la mas simple de ellas, que es la que se utiliza en
estas préacticas: la destilacion simple.

Aspectos tedricos

La presion del vapor en equilibrio con la fase liquida de un compuesto aumenta con la temperatura. La
temperatura a la que la presién del vapor se iguala a la presion sobre el liquido recibe el nombre de punto de
ebullicién. Los liquidos puros que no se descomponen al calentarlos tienen un punto de ebullicion bien
definido. Sin embargo, dado que a la temperatura del punto de ebullicién se igualan las presiones parcial de
vapor y la exterior, cualquier variacion de la presion sobre el liquido hara variar considerablemente el punto
de ebullicion.

Cuando un liquido razonablemente puro se somete a destilacion, la presion de vapor de esa sustancia
aumenta hasta que alcanza el punto de ebullicion del liquido. En ese punto, las fases de vapor y liquida estan
en equilibrio, y la destilacion tiene lugar a una temperatura razonablemente constante. Hay que tener en
cuenta, sin embargo, que nosotros utilizamos la destilacion como técnica de purificacion de un liquido
impuro, por lo que estamos, en general, destilando una mezcla, no un liquido puro. Por ello, deberemos tener
en cuenta los principios que rigen la destilacion de mezclas de liquidos volatiles.

Los principios que gobiernan la destilacion de mezclas de liquidos miscibles estan representados por dos
leyes de la quimica fisica: la ley de Dalton y la ley de Raoult. La ley de Dalton de las presiones parciales
establece que la presion total de un gas, o la presion de vapor de un liquido, es la suma de las presiones
parciales de vapor de sus componentes individuales Ay B (P, Y Pg), de manera que tenemos:

P=P,+Pg

La ley de Raoult establece que, a una temperatura y presion determinadas, la presion parcial de vapor de un
compuesto en una mezcla (P,) es igual a la presion de vapor del compuesto puro en esas condiciones (Py
puro)  multiplicada por su fraccion molar en la mezcla (X,):

Pa=Pa P Xa

Se deriva entonces de ambas leyes que la presion total de una mezcla de liquidos volatiles depende de las
presiones de vapor de los componentes puros y de sus fracciones molares en la mezcla. Ambas leyes son
expresiones matematicas que nos ayudan a comprender lo que ocurre durante una destilacion, y describen
los cambios en la composicion del liquido en ebullicion y del vapor en equilibrio con él. Se pueden realizar
entonces diagramas que representen las composiciones del liquido y el vapor en funcién de la temperatura
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(Figura 10). Estos diagramas se suelen representar en una grafica unica, que recibe el nombre de diagrama
de fase.

/ LINEA DE VAPOR rl

TEMPERATURA -

I LiNEA DE LiQuIDO e
-
| =
L ####### e — —
B O 50 100%
A100% COMPOSICION PORCENTUAL 0

Figura 10: Diagrama de fases de una mezcla de compuestos miscibles volatiles A y B que cumplen la Ley de Raoult.

La figura 10 muestra la destilacién de una mezcla de dos componentes de liquidos miscibles con (a) puntos
de ebullicion marcadamente diferentes (linea discontinua) y (b) puntos de ebullicion similares (linea
continua). Supongamos que comenzasemos con una mezcla 1:1 de los dos componentes miscibles A y B,
teniendo el componente A el menos punto de ebullicién. Al principio de la destilacion, cuando el liquido
comienza a hervir, la composicién del liquido es 50% molar en cada componente, y la composicion del
vapor correspondiente se calcula dibujando una linea horizontal desde la linea de liquido a la linea de vapor.
Cuando los componentes A y B tienen puntos de ebullicion claramente diferenciados (linea discontinua), al
principio de la destilacion el vapor consiste en componente A practicamente puro. Cuando la mayoria del
compuesto A se ha eliminado por destilacion, el calentamiento provocara un aumento de temperatura hasta
el punto de ebullicion del componente B. En este caso, ambos componentes se pueden separa facilmente en
una destilacion simple. En términos practicos, ello supone que se pueden separar de forma practicamente
completa liquidos que difieran en sus puntos de ebullicion en al menos 80°C.

Si los puntos de ebullicion de los componentes A 'y B estan més proximos (linea continua), la composicion
del vapor cuando el liquido empieza a hervir es de alrededor 85% de A 'y 15% de B. Por ello no se puede
obtener el componente A puro en una unica destilacion. Esta claro que, si el destilado con un 85% de A se
volviese a fraccionar por destilacion, se podria obtener una fraccion con el componente A mas puro, que a su
vez se podria volver a destilar. Este procedimiento no tiene utilidad experimental por consumir mucho
tiempo, por lo que se emplea una técnica denominada destilacion fraccionada, que queda fuera de las
empleadas en estas practicas.

Muchas mezclas binarias no siguen la ley de Raoult, y por ello no dan el tipo de diagramas de fase que
hemos visto anteriormente. Algunas mezclas, en particular aquéllas en que uno de los componentes contiene
un grupo hidroxilo, destilan con puntos de ebullicién constantes, y con una composicion constante. En este
caso se habla de una mezcla azeotrdpica. Este tipo de mezclas no se pueden separar por destilacion (ni
siquiera por destilacion fraccionada).

Destilacién simple

El montaje consiste en un matraz esférico, una cabeza de destilacion, y un refrigerante al que se conecta una
pieza adaptadora que permita el uso de un matraz esmerilado como colector del destilado, o bien un simple
codo de destilacién, recogiendo el destilado habitualmente en un matraz Erlenmeyer, en ambos casos, dado
que habra que determinar el peso de destilado obtenido, es necesario tarar el matraz colector antes de
proceder a la destilacion con la finalidad de poder determinar cuanto destilado se ha obtenido por simple
pesada del matraz conteniendo el destilado. En la figura 11 se muestra el montaje empleado en una
destilacion simple.
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Figura 11: Montaje para una destilacion simple.

Hay que asegurarse de que el montaje queda bien sujeto con las pinzas sujetas en los lugares adecuados. Se
debe utilizar siempre un matraz de destilacion que tenga un volumen de al menos 1,5 veces el volumen de
liquido a destilar para evitar que, al producirse la ebullicion del liquido, éste salte directamente al
refrigerante y contamine el destilado.

Se utiliza un embudo para transferir el liquido a destilar al matraz de destilaciéon. Se afiade entonces algo de
germen de destilacion (“plato poroso™) al liquido para asegurar que la destilacion procedera sin
sobrecalentamientos. Se coloca el termdmetro a una altura adecuada para que lea la temperatura del vapor
que destila, no la del liquido. Se calienta entones el matraz de destilacion con una fuente calefactora
adecuada (habitualmente una manta calefactora con un regulador de potencia). Cuando el liquido empieza a
destilar, se recoge en una o varias fracciones en el matraz colector. En general, se puede situar el regulador
al 50% de potencia hasta que comience la destilacion, bajando luego la potencia para que la destilacion
tenga lugar a un ritmo adecuado. Si el liquido a destilar tiene un punto de ebullicién elevado, puede ser
necesario situar el regulador a mas potencia para que tenga lugar la destilacion.

Por los motivos explicados anteriormente, la destilacion simple solo puede separar componentes liquidos
que difieran en sus puntos de ebullicion en al menos 80 °C. Sin embargo, se suele utilizar esta técnica
habitualmente para purificar liquidos que ya son bastante puros, eliminando de ellos impurezas de punto de
ebullicion elevado o sélidos. Si el liquido es relativamente puro, el principio de la destilacion (una pequefia
cantidad de destilado) contendra las impurezas de bajo punto de ebullicion. Esta fraccion se recoge mientras
la temperatura del vapor todavia sigue subiendo. Esta fraccion recibe el nombre de cabeza de destilacion.
Cuando la temperatura se estabiliza a un valor mas o menos constante, se puede continuar hasta que la
mayor parte del liquido haya destilado. Las impurezas de elevado punto de ebullicién quedaran en el matraz
de destilacion. No se debe intentar destilar nunca dejando seco el matraz de destilacion. La destilacion a
sequedad es potencialmente peligrosa, ya que el calentamiento a temperaturas elevadas a que se somete al
residuo puede resultar en una reaccion de descomposicion violenta (jexplosion!).

Si la destilacion simple se utiliza para separar dos componentes con puntos de ebullicion claramente
diferentes, hay que vigilar el termometro para poder detectar cambios de temperatura significativos en el
vapor. Tan pronto como la mayoria del componente mas volatil haya destilado, la temperatura empezara a
subir, y entonces se debe cambiar el matraz colector. Se recoge el destilado hasta que la temperatura se
estabilice de nuevo. Esa fraccion intermedia contiene una mezcla de ambos componentes, pero debe ser una
parte pequeiia del volumen total. Cuando se estabiliza la temperatura de nuevo, se recoge una tercera
fraccion en un nuevo matraz colector. Esa tercera fraccion consistird basicamente en el componente menos
volatil. Para poder llevar a cabo el calculo de cuanta masa hay en cada fraccion, hay que haber tarado
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previamente los matraces recolectores. Los resultados de una destilacion simple como la descrita se deben
presentar en una tabla como la siguiente:

Cantidad de muestra a destilar: 15.0 g

Punto de ebullicién (°C) Peso ()
Cabeza de destilacion 45-88 0.5
Componente A 88-90 5.0
Fraccién de mezcla A+B 90-180 1.0
Componente B 180-183 7.5
Residuo — aprox. 1

Criterios de pureza: el punto de fusion y cromatografia

La gran mayoria de los compuestos organicos que manejamos habitualmente en el laboratorio son sélidos o
liquidos, y las propiedades fisicas de esas sustancias relacionadas con esos estados (el punto de fusion, el
punto de ebullicion, el indice de refraccion...) son las que se utilizan mas frecuentemente como indicadores
de su pureza.

El punto de fusion

El punto de fusion de una sustancia puede dar una idea de su grado de pureza y también puede tener interés
en su identificacion. Se suele considerar que un intervalo corto de punto de fusion (<2° C) entre la primera
aparicién de gotas de liquido en la muestra que funde y la Gltima traza de sélido constituye una evidencia de
que una sustancia esta pura. Hay que tener en cuenta, sin embargo, que en algunos casos una mezcla puede
dar un punto de fusion con intervalo corto si los componentes estan presentes en una proporcion definida,
constituyendo lo que se conoce como una mezcla eutéctica. Esta situacion no suele ser habitual.

De forma analoga, aunque un intervalo amplio de fusion puede indicar que la sustancia no esta pura, hay
algunas sustancias que se descomponen al fundir, lo cual genera impurezas que amplian el intervalo de
fusion. El oscurecimiento de la sustancia o el desprendimiento de un gas pueden ser un indicio de que el
compuesto se estd descomponiendo al fundir. También puede ocurrir que si el compuesto ha ocluido
disolvente de cristalizacion, al calentar se disuelva en éste, sin estar fundiendo realmente. Por ello, se debe
evitar la presencia de disolvente de cristalizacion al medir el intervalo de fusion: los cristales deben estar
perfectamente secos.

El punto de fusion de una sustancia se puede utilizar para suministrar informacion acerca de su posible
estructura. La confirmacion de la estructura de un compuesto se puede llevar a cabo mezclando intimamente
del compuesto desconocido con lo que creemos que es. Si se trata de la misma sustancia, la mezcla dara un
punto de fusion igual a las sustancias antes de mezclarlas. Sin embargo, si se trata de sustancias diferentes, el
intervalo del punto de fusion aumentard, al mismo tiempo que disminuira su valor, ya que la mezcla se
comportara como una sustancia impura. Esta técnica recibe el nombre de punto de fusién mixto.

El método més simple para la determinacion de puntos de fusion consiste en introducir una cantidad muy
pequeria del compuesto cuyo punto de fusion se va a determinar en un tubo capilar. Se introduce entonces el
tubo en un bafio con un medio que permita determinar la temperatura del bafio. Cuando se aumenta
lentamente la temperatura del bafio, se alcanzara el momento en que éste provoque la fusion del compuesto
en el capilar, procediendo a determinar las temperaturas del comienzo y del final de la fusion.

Para introducir la muestra en el capilar, se presiona éste sobre un pequefio monton de la muestra pulverizada,
situada sobre una superficie limpia, preferiblemente un vidrio de reloj. La presién aplicada provocara la
entrada de una pequerfia cantidad de material en el capilar. Para que esa pequefia cantidad se introduzca hasta
el final del capilar, se puede dejar caer el capilar por dentro de un tubo de vidrio de una altura de unos 50
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cm. La fuerza del impacto provocara que la muestra se introduzca hasta el fondo. Se repite este
procedimiento si es necesario.

Para que la determinacion del punto de fusidn sea correcta, el aumento de temperatura mientras se produce
la fusion tiene que tener lugar lentamente. Si se aumenta la calienta rapidamente la temperatura que marca el
termémetro y la que hay en interior del capilar no seran iguales, por lo que la determinacion seré errénea.
Suele ser préactica habitual el aumentar la temperatura del bafio rapidamente hasta unos 20° C por debajo del
punto de fusion, y aumentarla unos 2° C por minuto a partir de ese momento. Si no tenemos idea de cual va
a ser el rango de temperatura en que puede fundir el compuesto, se puede llevar a cabo una determinacion
rapida preliminar, que nos permitird averiguar ese rango. Una segunda determinacion, mas lenta, nos
permitira determinar el intervalo de fusion con precision.

El intervalo de fusion se indica como el intervalo de temperaturas entre las cuales aparece la primera gota de
liquido, y desaparece el solido en su totalidad. Tan pronto como se ha llevado a cabo la determinacion del
intervalo de fusidn, el aparato se deja enfriar y el tubo capilar se tira a la basura. No se deben dejar tubos por
los bancos, ya que constituyen un peligro para los demas alumnos.

Cromatografia

La cromatografia es una técnica que permite visualizar y separar los componentes de una mezcla debido a
dos efectos: la retencion de los componentes por una fase estacionaria y el efecto que ejerce a estos mismos
componentes de la mezcla, una fase movil.

Si estos dos efectos estan utilizados correctamente, es posible determinar la pureza de un compuesto por
técnicas cromatogréaficas.

Segun la naturaleza de la fase mévil y de la fase estacionaria, hay muchos tipos de cromatografia, en este
laboratorio se utilizara la cromatografia de capa fina CCF, con el objeto de caracterizar productos obtenidos
comparando con patrones.

Para conocer mas aspectos de la cromatografia, ver referencia bibliografica n° 5, en el capitulo 10.
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PREPARACION DE LA PRACTICA Y NOTAS DE LABORATORIO

Una parte importante de la experiencia de laboratorio en estas practicas consiste en aprender a tomar notas
detalladas de todos los experimentos que lleves a cabo en él. A menudo, las notas mal tomadas en un
laboratorio causan errores, frustracion y pérdida de tiempo debido a la innecesaria repeticion de
experimentos que se habian realizado con anterioridad o a la falta de claridad en la recogida de datos.

En este curso de practicas, ademas de aprender las técnicas mas habituales del laboratorio, hay que aprender
a tomar datos de forma cuidadosa, tomar nota de las observaciones relevantes y planificar el aislamiento y
purificacion de una sustancia mediante la elaboracion de un diagrama adecuado.

El cuaderno de laboratorio.

No se deben utilizar nunca paginas sueltas como cuaderno de laboratorio, sino que se debe utilizar un
cuaderno en el que las paginas estén unidas, con la finalidad de que éstas no se puedan extraviar.

El cuaderno de laboratorio es el sitio en el que se debe incluir toda la informacién relevante.

El profesor puede revisar el cuaderno en cualquier momento, por lo que hay que llevarlo al dia.

Nunca se debe pasar a limpio un cuaderno de laboratorio. Por ello hay que ser limpio y cuidadoso a la hora
de hacer cualquier tipo de anotacion en él.

Preparacion de la practica por adelantado en el cuaderno de laboratorio.

Se puede ahorrar mucho tiempo en el laboratorio si se comprende el procedimiento experimental de la
practica a realizar y su base tedrica. El conocimiento de la reaccion principal que tiene lugar, asi como de
las secundarias, del mecanismo, de la estequiometria y del procedimiento experimental son esenciales para
que la préactica resulte provechosa desde un punto de vista didactico. También es esencial el comprender el
procedimiento por el que se separa el producto principal de otras sustancias no deseadas. La preparacion de
la practica por adelantado significa preparar estos puntos antes de la sesion de practicas, de manera que se
esté preparado para llevar a cabo el experimento de forma eficiente, sin pérdidas de tiempo y
comprendiendo en todo momento qué se esta haciendo en el laboratorio y por qué.

En aquellos experimentos en que se sintetiza un compuesto a partir de otros reactivos, es esencial conocer la
reaccion principal. Con la finalidad de facilitar el calculo estequiométrico que hay que llevar a cabo maés
tarde, lo primero que hay que hacer es ajustar la reaccién. Por ello, hay que incluir siempre en el cuaderno
la ecuacion ajustada para la reaccion de que se trate. Si utilizamos la practica de obtencion de la aspirina
como un ejemplo, podriamos escribir:

CO,H o o CO,H
+ )}\ )k + CH3CO,H
OH H;C (0] CHj

(0]

N

Cuando sean conocidas, también hay que incluir en el cuaderno las reacciones laterales que puedan llevar a
productos secundarios contaminantes antes de comenzar el experimento. Estos productos secundarios han
de ser separados del que nosotros deseamos obtener, utilizando procedimientos de purificacion. En el caso
de la preparacion de la aspirina, la principal reaccion secundaria es la reaccion del &cido salicilico para dar
un polimero.
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También puede ser significativa la reaccion de hidrolisis del &cido acetilsalicilico sintetizado, que puede
revertir al &cido de partida bajo ciertas condiciones:

CO,H
N CO,H
H*/H, 0
° _— +  CHyCO,H

)\ OH
o]

Hay que examinar la estequiometria del procedimiento experimental para determinar cual es el reactivo
limitante. El reactivo limitante es el reactivo que no esta presente en exceso, y por ello, el compuesto del
cual depende el rendimiento global de obtencidn del producto. Esta informacidn es necesaria mas tarde para
poder calcular el rendimiento de la reaccion. En el caso de la sintesis del &cido acetilsalicilico, el reactivo
limitante es el &cido salicilico, ya que el anhidrido acético se emplea en gran exceso (hacer el calculo para
comprobarlo).

También hay que incluir en el cuaderno de laboratorio datos como el punto de fusion o ebullicion, pesos
moleculares, densidades, datos acerca de la toxicidad de los productos manejados, y cualquier otro tipo de
informacion relevante para la realizacion de la préactica.

Resulta esencial para llevar a cabo correctamente la practica preparar un esquema del procedimiento
experimental por adelantado. En este esquema hay que incluir todos los pasos relevantes del proceso,
indicando claramente el efecto de cada operacion de separacion en cada sustancia resultante de la mezcla de
reaccion. ElI motivo para la realizacion de este esquema de separacion es que cuando se termina una
reaccion, el producto final no aparece como una sustancia. Por el contrario, habra que separar el producto
de reaccion de una mezcla compleja de productos secundarios, producto de partida que no ha reaccionado,
disolventes y/o catalizadores. Para facilitar la comprension del procedimiento, hay que establecer un
esquema de separacién en el cuaderno de laboratorio para el aislamiento del producto deseado de sus
contaminantes.

Disolucién

Precipitacién COOH
con H,O @
OH

COOH

COOH (:( (CHsCO ),0
OH 70-80°C OCOCH; H,S04

COOH CH3;COOH
(CHsCO ),0 ©i s CH3COOH
H,SO,4 OH POLIMERO H,SO4
Solido i
Solido coon Solido y
Cristalizacion H
OCOCH;3 HOHIH,O OCOCHs  acion OCOCH;
<« POLIMERO Lavado

(Trazas)

OH

COOH
Disolucién / ©: (Trazas) l
COOH OH POLIMERO
. L, CH3COOH (Trazas)
Disolucion
OH HZSO4 (Trazas)
CH3;COOH
POLIMERO H,SO4

(@]
(]
o
I

Figura 12: Modelo de diagrama de flujo
Para cada paso hay que intentar comprender el porqué se ha de llevar a cabo segun lo indicado en el

procedimiento experimental. Esto ayuda a familiarizarse con las técnicas bésicas de separacion y
purificacién utilizadas en Quimica Organica, ademas de las circunstancias en que se utiliza cada técnica. En
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nuestras practicas, este esquema tiene la forma de un diagrama de flujo. Un ejemplo de diagrama de flujo,
de nuevo para el caso de la sintesis de la aspirina, se muestra en la figura 12.
En general, los aspectos principales que deben recogerse en el cuaderno de laboratorio serian los siguientes:

1) DESCRIPCION GENERAL DE LA PRACTICA.

a) Técnicas de laboratorio que se desarrollan en la préactica.

b) Material necesario.

c) Caracteristicas fisicas (p.f., p.e., densidad, solubilidad en agua y en disolventes organicos) y
toxicidad de reactivos y productos.

d) Cantidad de reactivos (P.M., gr., moles y proporcion entre ellos).

e) Productos secundarios posibles.

f) Precauciones especiales.

2) ESQUEMA DE SEPARACION (diagrama de flujo con formulas e indicando composicion probable
de las distintas fases.).

3) OBSERVACIONES EXPERIMENTALES.

4) RESULTADOS (producto obtenido con su formula, cantidad, p.f. o p. e., rendimiento).

5) COMENTARIOS A LOS RESULTADOS EXPERIMENTALES:

Notas a tomar en el laboratorio.

Cuando se comienza la practica, el cuaderno de laboratorio debe estar siempre a mano para poder consultar
las notas tomadas en la preparaciéon por adelantado de la practica. En el laboratorio, el cuaderno sirve
también para anotar resultados como pesos obtenidos, volimenes, determinaciones de constantes fisicas,
calculos, etc. Es obvio que esta seccidn del cuaderno de laboratorio no se puede preparar por adelantado.
El propdsito no es el de escribir una receta, sino el de escribir lo que se ha hecho y lo que se ha observado,
de forma sucinta, pero clara. Este tipo de anotaciones deberian ser lo suficientemente claras y detalladas
como para que puedan ayudar a repetir el experimento a una persona diferente a la que ha tomado las notas.
Cuando el producto se ha purificado finalmente, hay que incluir los datos pertinentes, como punto de
fusién/ebullicion, color, peso y rendimiento. El siguiente apartado explica como se puede calcular el
rendimiento de una reaccion.

Célculo de rendimientos

Una ecuacion quimica para la conversion global de los productos de partida en los productos finales se
escribe de acuerdo con una estequiometria ideal. De hecho, la estequiometria ideal se utiliza en la préctica
en pocas ocasiones. Ello es debido a que aparecen reacciones secundarias para dar otros productos; en el
caso de algunas reacciones sintéticas, se alcanza un estado de equilibrio en el que hay una parte
significativa de producto de partida y éste se puede recuperar. También puede haber algin reactivo en
exceso desde el principio, o la reaccion puede ser incompleta. Todos estos posibles factores contribuyen a
que las proporciones en que se utilizan los reactivos y se obtienen los productos no coincidan casi nunca
con las descritas en la ecuacion ideal.

La expresion cuantitativa de la eficiencia de una reaccién viene dada por el calculo del rendimiento de la
reaccion. El rendimiento tedrico de una reaccion es el niUmero de moles de producto que se esperarian
obtener de una reaccion teniendo en cuenta la estequiometria ideal, ignorando reacciones secundarias,
reversibilidad, pérdidas, etc. EI rendimiento tedrico se calcula segln la expresion:

Rendimiento tedrico = (moles de reactivo limitante) x (proporcion estequiométrica de reactivos).

La proporcion estequiométrica es el cociente entre el nimero de moles del producto y el nimero de moles
del reactivo limitante en la ecuacion estequiométrica ideal. En el caso de la aspirina, como se obtiene en
teoria un mol de acido acetilsalicilico por cada mol de reactivo limitante (acido salicilico), esta proporcién
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es igual a uno. O sea, que un mol de &cido salicilico, en circunstancias ideales, daria un mol de &cido
acetilsalicilico.

El rendimiento es simplemente el numero de moles del producto deseado obtenido dividido por el
rendimiento tedrico, y se expresa habitualmente en forma de tanto por cien:

Rendimiento = (Moles de producto obtenido x 100) / (rendimiento tedrico).

Por ejemplo, si partiésemos de 2 gramos de acido salicilico (peso molecular=138) y 10 gramos de anhidrido
acético (peso molecular=102) y obtuviésemos 1,70 gramos de acido acetilsalicilico (peso molecular=180),
el rendimiento se calcularia de la siguiente manera:

En primer lugar, para determinar cual es el reactivo limitante, hay que calcular el namero de moles de los
productos de partida:

Moles de acido salicilico = (gramos de acido salicilico)/(PM del acido salicilico) = 2/138 = 0,014 moles.

Moles de anhidrido acético = (gramos de anhidrido acético)/(PM del anhidrido acético) = 10/102 =
0,098 moles.

Dado que en la ecuacion tedrica sélo hace falta un mol de anhidrido acético para cada mol de acido
salicilico, el reactivo limitante es el acido salicilico, ya que la relacion es:

(0,098 moles de anhidrido acético) / (0,014 moles de &cido salicilico) = 7.

O sea, que hay 7 veces la cantidad tedricamente necesaria de anhidrido acético. Como el acido salicilico
estd en menor proporcion que el anhidrido acético, es el reactivo limitante.
Para calcular el rendimiento hay que calcular el nimero de moles de acido acetilsalicilico obtenido:

Moles de acido acetilsalicilico obtenido = (gramos de &cido acetilsalicilico)/(PM del acido
acetilsalicilico) = 1,70/180 = 0,0094 moles.

Dado que se obtiene tedricamente un mol de &cido acetilsalicilico por cada mol de reactivo limitante (4cido
salicilico), el rendimiento sera:

Rendimiento = 100 x ((0,0094 moles de &cido acetilsalicilico) / (0,014 moles de &cido salicilico)) x ((1
mol tedrico de acido acetilsalicilico) / (1 mol tedrico de acido salicilico)) = 100 x 0,0094 / 0.014 = 67%.

Dada la naturaleza del calculo del rendimiento, en general no tiene sentido especificar mas de dos cifras
significativas. O sea, que en el ejemplo anterior no se debe dar un rendimiento como el 67,1428%, sino
como 67%.
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PRACTICAS

PRACTICA 1: MANEJO DEL MATERIAL Y EQUIPOS DE LABORATORIO.
TECNICAS DE SEPARACION Y PURIFICACION

Parte 1: Manejo del material y equipos de laboratorio.
A continuacion tienes el dibujo de cada una de las piezas que encontraras en el puesto de trabajo. Repasa

tus conocimientos e indica, debajo de cada una de ellas, su nombre correcto. Puedes ayudarte del inventario
gue existe en las mesas, donde esta indicado todo el material que debe contener el puesto y su nombre.

[ YYD
3
»

) =

Y
[ L.
7/

En este apartado se explicard el manejo de algunos de los equipos que se van a usar durante las sesiones:
unos son propios del puesto de trabajo (manta calefactora, agitador y varilla magnética) y otros son de uso
comun para todo el laboratorio (placas calefactoras, bafios de agua, trompas de agua, balanzas, aparatos
para la determinacion de puntos de fusion, estufa, maquina de hielo y rotavapor).

Parte 2: Separacion y purificacidon de acido benzoico y alcohol isoamilico.

Objetivos: Aplicacion de las técnicas experimentales basicas a la separacion y purificacion de dos
productos en una mezcla.

1) Extraccién con embudo de decantacion.

Procedimiento experimental: Una mezcla formada por 5 mL de alcohol isoamilico y 5 gr de &cido
benzoico se disuelve en 50 mL de diclorometano® y la disolucion obtenida se pasa, con ayuda de un embudo
conico, a un embudo de decantacion. La disolucion anterior se extrae con tres porciones de,
aproximadamente, 20 mL de solucion 2N NaOH/H20.

La fase organica se lava un par de veces con agua, posteriormente con salmuera hasta pH neutro y por
Gltimo se trasvasa a un erlenmeyer para su secado con sulfato sodico anhidro.

' Esta mezcla ya se encuentra preparada en la estanteria de reactivos. Utilizar 50 ml.
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2) Cristalizacion y determinacion de puntos de fusion.

Procedimiento experimental: La solucion acuosa béasica se acidula con HCI concentrado (gota a gota y
con agitacion) hasta pH acido. El acido benzoico precipitado de la fase acuosa se recoge, por filtracion en
Biichner, se lava con un poco de agua y se recristaliza con la menor cantidad posible de agua caliente. Los
cristales obtenidos se recogen por filtracion, se secan, se pesan, se determina el punto de fusion y se
entregan al profesor.

3) Destilacion y determinacién de puntos de ebullicion.

Procedimiento experimental: La disolucion organica se filtra (para eliminar el agente desecante) con un
embudo cénico y filtro de pliegues, pasandola a un matraz de fondo redondo al que se le afiaden unos
trocitos de plato poroso y se monta un sistema de destilacion. La mezcla se calienta ligeramente (un 20% de
la potencia del sistema calefactor) y se destilan el cloruro de metileno y el alcohol isoamilico. El alcohol
isoamilico obtenido se pesa y se entrega al profesor de practicas. El cloruro de metileno recuperado se
vierte en la botella indicada.

29



PRACTICA 2: SINTESIS DE DIFENILHIDANTOINA.

H H
6Hs HeC | |
H,N 5“6 N (@) N
(l;:O \C:O OH- HO >:O >:O
_ HO
C=0 Hy N |\|| HsCo N
{6H5 H5C6 H H5C6

Objetivos: Sintesis de difenilhidantoina. Formacion de un sistema heterociclico.

Procedimiento experimental: En un matraz de 100 mL, provisto de refrigerante de reflujo, se mezclan 2,5
g de bencilo, 1,59 de urea, 10 ml de NaOH al 30% y 50 mL de etanol. La mezcla se calienta a ebullicion

durante 1 hora.

Se deja enfriar y se vierte posteriormente sobre 75 mL de agua. La suspension se filtra por gravedad y el
filtrado se acidifica con HCI concentrado apareciendo un precipitado blanco que se recoge por filtracion a
vacio y se seca. El producto se recristaliza de etanol.
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PRACTICA 3: ACETILACION DE ALCOHOLES: ACETATO DE ISOAMILO

4/<O Me H* 0 Me
e OH ' HO/\)\Me Me)J\O/\)\Me + RO

Objetivos: Aplicacion de las técnicas de reflujo, extraccion y destilacion a la realizacion de una reaccion
quimica y a la separacion y purificacién del producto.

Procedimiento experimental: En un matraz de fondo redondo de 100 mL se introducen 15 mL de alcohol
isoamilico y 20 mL de &cido acético y se les afiaden cuidadosamente y con agitacion 3,6 mL de acido
sulfurico concentrado. La mezcla resultante se agita para que los componentes se mezclen bien y se calienta
a reflujo durante una hora, tras lo cual se retira del sistema calefactor y se deja enfriar la mezcla a
temperatura ambiente (o se enfria utilizando un bafio de hielo y agua).

La mezcla de reaccidn se pasa a un embudo de decantacidn con ayuda de un embudo y se lava con 50 ml de
cloruro sédico acuoso 2M. Tras agitar la mezcla varias veces, se deja reposar y se separa la capa acuosa
(inferior), despreciandola. La capa orgéanica se lava con unos 25 mL de disolucion acuosa de bicarbonato
sodico 1 M, agitando cuidadosamente hasta que no se observe desprendimiento gaseoso. Separar y desechar
la capa acuosa y repetir la operacion con porciones de 25 mL de disolucién de bicarbonato hasta que la capa
acuosa indigue pH neutro o basico. La fase organica se lava finalmente con 20 m-LI de cloruro sddico
acuoso 4M, separando de nuevo la fase acuosa (inferior) y transfiriendo el éster (fase superior) a un
Erlenmeyer de 100 mL, donde se secara afiadiendo media cucharada de sulfato sédico anhidro (o mas si es
necesario), agitando ocasionalmente durante 10-15 minutos.

El éster se pasa a un matraz de fondo redondo de 100 mL seco filtrando a través de algodéon o lana de vidrio
(alternativamente se puede decantar el liquido con cuidado de que no pase sélido). Finalmente, se destila
recogiendo el destilado entre 135-142 °C en un vial seco y previamente (pesado) para calcular
posteriormente el rendimiento. Hay que tener cuidado de no destilar a sequedad (o sea, que no debe
quedarse seco el matraz; cuando queden un par de gotas por destilar, se retira la manta calefactora para
detener la destilacion)
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PRACTICA 4: SINTESIS DE BENZOCAINA

NH; NHCOCH3 NHCOCH; NH3*Cl NH,
(CH3C0O),0 KMnO, HCI conc a) EtOH/H,S0,
b) CO3N32
CHs CHs COOH COOH CO,CH,CHj3

Obijetivos: Sintesis en varios pasos. Empleo de grupos protectores en sintesis organica.
Parte 1: Sintesis de N-acetil-para-toluidina.

Procedimiento experimental: En un matraz erlenmeyer de 100 mL se introducen 4 gr de para-toluidina. A
continuacion se afiaden en vitrina 10 mL de anhidrido acético, poco a poco y agitando. La reaccion es muy
exotérmica. La mezcla de reaccion se deja en reposo durante 10 minutos y entonces se vierten sobre 50 mL
de agua/hielo. Si la mezcla de reaccion ha cristalizado en el matraz, se arrastra el sélido con un poco de
agua fria. La suspension del producto en agua se agita con una varilla y a continuacién el sélido obtenido se
recoge por filtracion a vacio. El producto obtenido se conserva para llevar a cabo la siguiente etapa de la
sintesis.

Parte 2: Sintesis de acido para-acetamidobenzoico.

Procedimiento experimental: En un vaso de precipitados de 400 mL se introduce N-acetil-para-toluidina,
200 mL de agua y una cantidad de 1.8 gr de permanganato potasico por cada gramo de N-acetil-para-
toluidina. La mezcla se calienta en un bafio de agua agitando periddicamente hasta que adquiere un marcado
color marron (aproxim 30 min). La disolucidn resultante caliente se filtra a vacio con ayuda de un embudo
Biichner en el que, sobre el papel de filtro, se ha dispuesto una capa de silice de 2 cm de espesor. Si la
disolucién filtrada presenta una coloracion violacea, afiadir gota a gota etanol hasta que el color
desaparezca. Cuando el filtrado sea incoloro o ligeramente amarillo, se deja enfriar y se acidifica con acido
sulfurico al 20 %. El s6lido blanco resultante se filtra a vacio

Parte 3: Sintesis de clorhidrato de acido para-acetaminobenzoico.

Procedimiento experimental: (Trabajar en vitrina). En un matraz de 100 mL provisto de refrigerante de
reflujo, se calientan durante 30 min. una mezcla de 2,5 gr del &cido N-acetil-para-aminobenzoico y 25 mL
de écido clorhidrico concentrado. Se deja enfriar y se recoge el precipitado de clorhidrato del &cido para-
aminobenzoico por filtracion a vacio.

Parte 4: Sintesis de bezocaina.

Procedimiento experimental: En un matraz de 100 mL, con refrigerante de reflujo y en vitrina, se mezclan
1.25 gr de clorhidrato de &cido para-aminobenzoico, 10 mL de etanol y 0.5 mL de &cido sulfurico
concentrado. La mezcla se calienta a reflujo durante dos horas. Tras enfriar la mezcla, se neutraliza con una
disolucién de carbonato sodico acuoso al 10%. Se extrae con diclorometano (3 x 5 mL), la fase organica se
seca con sulfato sodico anhidro y se evapora en el rotavapor. El sélido obtenido se recristaliza de acetato de
etilo
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PRACTICA 5: AISLAMIENTO DE LA CAFEINA DEL TE

O Me
Me\N | N>
/
O/J\Il\l N
Me

Objetivos: Aislamiento de un producto natural. Analisis cromatografico de los productos aislados.

Procedimiento experimental: En un vaso de precipitados se calienta a ebullicion, durante
aproximadamente 20 minutos, una mezcla de 5 gr. de hojas de té, 5 gr. de carbonato calcico en polvo y 100
mL de agua. A continuacién se filtra la mezcla en caliente a vacio. Se deja enfriar el filtrado a temperatura
ambiente y se extrae dos o tres veces con diclorometano (2 x 20 mL) (no agitar vigorosamente para evitar la
formacion de emulsiones). Se retnen las fases organicas, se seca sobre sulfato sodico anhidro y se
concentra a sequedad.

El residuo que queda en el matraz contiene la cafeina que se purifica por cristalizacion de acetona o acetato
de etilo. Si es necesario se puede recristalizar del mismo disolvente. Se seca el producto y se calcula el
porcentaje de cafeina en el té. Si se desea se puede llevar a cabo una purificacion adicional por
sublimacion.

Analisis cromatografico de la cafeina: se analizan por cromatografia de capa fina la cafeina aislada del té
antes y después de la purificacion. Se puede utilizar como disolvente de desarrollo el acetato de etilo.
Determinar el Rf de la cafeina. Los resultados se compararan con los obtenidos en las dos practicas
siguientes.
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PRACTICA 6: SINTESIS DE LA ASPIRINA

O O
O O H+
OH O‘”/

Acido salicilico Acido acetilsalicilico

Objetivos: Sintesis de aspirina. Purificacion de la aspirina por cristalizacion. Determinacion de su pureza
mediante el punto de fusion y con reactivos quimicos. Analisis cromatografico del producto obtenido.

Procedimiento experimental: En un matraz erlenmeyer de 100 mL se adicionan 1,5 gr de acido salicilico,
3 mL de anhidrido acético y de 3 a 4 gotas de acido sulfurico en ese orden. Se agita suavemente para
homogeneizar la mezcla y se introduce en un bafio de agua a 70-80° C durante unos 15 minutos agitando
ocasionalmente. Se retira el matraz del bafio y se adiciona con la reaccién aun caliente unos 10 mL de agua,
al principio lentamente (1-2 mL) y el resto de una vez. (Nota: el anhidrido acético reacciona violentamente
con el agua y la mezcla puede salpicar). Se enfria rapidamente el matraz en un bafio de hielo, con lo que
comenzara la precipitacion de la aspirina. (Si el solido no aparece o precipita en aceite, se toma el matraz
con la mano vy, sin sacarlo del bafio de hielo, se rasca suavemente la pared interior con una varilla de vidrio.)
Cuando el producto haya precipitado se recoge por filtracion a vacio, lavando el erlenmeyer y el producto
varias veces con “pequefias” cantidades de agua fria hasta que se haya eliminado el acido acético. Guardar
unos cristales en un tubo de ensayo limpio.

Cristalizacién de la aspirina en una mezcla de disolventes): Se transfiere el producto a un erlenmeyer y se
disuelve en la minima cantidad de etanol en caliente. Se adiciona rapidamente agua templada (40-50° C),
hasta que aparece turbidez, y se continta calentando hasta ebullicion. Si hay impurezas, esta disolucion se
filtra a gravedad en caliente (tanto la disolucion como el material que se utilice) y el filtrado se deja reposar.
Al enfriarse la disolucion deben aparecer cristales. Se enfria la mezcla en un bafio de hielo para asegurarse
que ha precipitado todo el producto. Cuando cristalice la aspirina se filtra a vacid y se lava con un poco de
agua fria.

Prueba de fenoles: Unos pocos cristales se introducen en un tubo de ensayo y se suspenden en unos mL de
agua. Se adicionan unas gotas de disolucion de cloruro férrico y se observa el color. Se realiza lo mismo
con los cristales de aspirina impura guardados con anterioridad y con acido salicilico puro. Comparar las
coloraciones. El resto de aspirina se deja secar (normalmente hasta la siguiente sesion de practicas), se pesa
y determina el rendimiento y punto de fusion.

Analisis cromatografico: se comparan por cromatografia de capa fina el principio activo que se aislara de la
tableta de analgésico en la préactica siguiente con la aspirina sintetizada. Se puede utilizar como disolvente
de desarrollo el acetato de etilo. Determinar el R de la aspirina.
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PRACTICA 7: SEPARACION DE LOS COMPONENTES DE UNA TABLETA DE
ANALGESICO

Objetivos: Separacion por extraccion de dos compuestos de caracteristicas acido-base diferentes. Analisis
cromatografico de los productos aislados.

Procedimiento experimental: Se tritura una tableta de analgésico y se suspende en la minima cantidad de
metanol. Se afiade 20 mL de diclorometano y se extrae con una disolucion de Na,COj3 al 10%. La fase
organica se seca sobre sulfato sodico anhidro y se evapora el disolvente quedando un residuo de cafeina que
se puede purificar como en el apartado anterior.

Por otra parte la disolucién acuosa se acidifica con HCI y se extrae con diclorometano. Las fases organicas
reunidas se secan sobre sulfato sodico anhidro y por evaporacion del disolvente se obtiene el principio
activo del analgésico que se puede purificar por cristalizacion de etanol-agua. Se calcula el rendimiento y se
determina su punto de fusién.

Analisis cromatografico: se comparan por cromatografia de capa fina la cafeina aislada del té y la aislada de
la cafiaspirina asi como el principio activo aislado de ésta. Se puede utilizar como disolvente de desarrollo
el acetato de etilo. Determinar el Rf de la cafeina y del principio activo. Los resultados se compararan con
los obtenidos en las practicas anteriores.
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PRACTICA 8: SINTESIS DE PARACETAMOL

NH, NHCOCH;3

CH3COOCOCH;
. + CH3COOH

OH OH
Objetivos: Sintesis de paracetamol. Control en la reaccién de monoacetilacion.

Procedimiento experimental: En un erlenmeyer de 250 mL, se introducen 11 g de p-aminofenol en 48 mL
de agua, a la suspension se afiade lentamente 12 mL de anhidrido acético. La mezcla de reaccidn se agita y
se calienta en un bafio de agua, controlando que la temperatura del bafio no sea superior a 80°C, hasta que se
disuelva completamente el contenido del matraz. (Aproximadamente 15 min.).Se deja enfriar y se separa el
solido formado por filtracion a vacio, lavandolo varias veces con agua. El producto obtenido se recristaliza
con agua, y se puede caracterizar el paracetamol determinando el punto de fusion i/o por CCF utilizando
como eluyentes hexano:acetato de etilo 1:3, y una muestra patron.
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