GRADO EN INGENIERIA QUIMICA

LABORATORIO DE QUIMICA i
(ORGANICA)

Curso 2016-2017

PARA ENTRAR EN EL LABORATORIO EL ESTUDIANTE DEBE IR
PROVISTO DE:

CUADERNILLO DE PRACTICAS
CUADERNO DE LABORATORIO
GAFAS DE SEGURIDAD

BATA DE LABORATORIO
GUANTES DE GOMA
MARCADOR PERMANENTE
LAPIZ



OBJETIVOS GENERALES:

Se pretende que el estudiante que realice las practicas de laboratorio de Quimica
Il adquiera las siguientes competencias:

1.- Saber relacionar la estructura de los compuestos organicos sencillos con sus
propiedades fisicas.

2.- Ser capaz de buscar y encontrar conocimientos relacionados con el area,
siempre aplicando la capacidad critica y autocritica.

3.- Ser capaz de interpretar, valorar y comunicar datos relevantes haciendo uso
del lenguaje propio de la quimica organica.

4- Conocer los riesgos asociados al uso de compuestos organicos y de las técnicas
empleadas en su manipulacidn, obtencion, aislamiento, purificacién y analisis.

5.- Relacionar la quimica organica con algunas aplicaciones industriales:
Adquirir conceptos basicos de la quimica de polimeros.

Para alcanzar los objetivos anteriores, los estudiantes realizaran tres sesiones de
dos horas y media de duracién:

1 |FUERZAS INTERMOLECULARES Y PROPIEDADES FiSICAS DE| 2,5h
LOS COMPUESTOS ORGANICOS

TECNICAS DE LABORATORIO EN QUIMICA ORGANICA I

2 |FUERZAS INTERMOLECULARES Y PROPIEDADES FiSICAS DE| 25h
LOS COMPUESTOS ORGANICOS

TECNICAS DE LABORATORIO EN QUiMICA ORGANICA Ii

3 | SINTESIS DE NYLON 2,5h

REQUISITOS:

e La asistencia a las clases es obligatoria. Las practicas no se recuperan, por lo
cual las faltas de asistencia o puntualidad deberan ser debidamente justificadas.
Al alumno se le asignara un puesto de trabajo en el laboratorio, que mantendra
durante todas las sesiones de practicas.

e El alumno debera cumplir en todo momento las normas de funcionamiento y
seguridad establecidas en el laboratorio.




e Cada alumno dispondra de un cuaderno de laboratorio, que siempre debera
estar puesto al dia. Este cuaderno no se debe pasar a limpio, y no puede estar
constituido por hojas sueltas. Un cuaderno de gusanillo es lo ideal.

eEl alumno debe acudir al laboratorio con la practica a realizar
convenientemente preparada.

NORMAS DE FUNCIONAMIENTO:

Cada alumno debe traer obligatoriamente para cada sesion:

e bata de laboratorio gafas de seguridad

e guantes de goma

e espatula o cucharilla

e cuaderno de laboratorio

Es obligatorio el uso de gafas y bata en prevision de posibles accidentes
durante toda la estancia en el laboratorio, asi como disponer de un par de
guantes individualmente. No se aconseja el uso de lentillas, por el riesgo que
suponen en un laboratorio de Quimica Organica.

Durante los primeros 5 minutos de cada sesién cada pareja revisara el puesto
de trabajo para comprobar que tiene todo el material correspondiente. En el
caso de material excedente, se depositara en la zona sefialada al efecto dentro
del laboratorio. En caso de defecto se buscard en el lugar de material
excedente antes de solicitarlo al profesor.

En caso de rotura de material se solicitara inmediatamente al profesor la
reposicion de la pieza, debiendo entregar la pieza rota. Para solicitar la
reposicion, el alumno rellenara una hoja con los datos necesarios. Estas hojas
estan a disposicion de los alumnos.

El material de practicas debera guardarse en la taquilla a excepcion del
necesario para la realizacién de la practica correspondiente y de aquel que en
todo momento deba estar sobre la mesa.

Al finalizar la sesidn se entregaran los resultados (datos numéricos y
productos) al profesor, y se llevara a cabo la limpieza del puesto de trabajo y
recuento del material.

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.

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 manipulacion 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 tdxicos, debera 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 termémetros,
avisad 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, deberan tratarse adecuadamente o
almacenarlos en los lugares adecuados. 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 manipulacion de cualquier elemento de dicho material debera
hacerse con el aparato en cuestidn a temperatura ambiente y desconectado de
la red.

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

11) i No se debe abandonar jamas el puesto de trabajo mientras se esté
llevando a cabo alguna reaccion o destilacion!!

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

TELEFONOS DE URGENCIA: 112

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



RECUERDA, EN EL LABORATORIO.....

FAMILIARIZATE CON LOS ELEMENTOS DE SEGURIDAD
PROTEGE TUS 0JOS CON LAS GAFAS DE SEGURIDAD
LLEVA BATA y LAVATE LAS MANOS CON FRECUENCIA

LEE ATENTAMENTE LAS INSTRUCCIONES ANTES DE REALIZAR UN
EXPERIMENTO

ASEGURATE DE QUE EL MATERIAL ESTA EN PERFECTAS CONDICIONES
ASEGURATE DE 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, NI FUMES
NO HUELAS, INHALES 0 PRUEBES PRODUCTOS QUIMICOS
NUNCA CORRAS NI JUEGUES
NO TRABAJES SOLO
JAMAS LLEVES A TERMINO EXPERIMENTOS NO AUTORIZADOS

SIEMPRE QUE TENGAS UNA DUDA PREGUNTA AL PROFESOR.



EVALUACION:

La calificacién obtenida en las practicas de laboratorio supondrda el 20% de la
calificacion global de la asignatura y serd la media aritmética entre la nota obtenida en
practicas de Quimica Organica y practicas de Quimica Inorganica. Para aprobar la
asignatura es necesaria la asistencia a las seis sesiones (tres de organica y tres de
inorganica) y obtener al menos 4 puntos sobre 10 en la media de las dos.

Para la nota correspondiente a las practicas de quimica organica se consideraran
los siguientes aspectos:

- Demostrar conocimiento de las técnicas experimentales, mantener una actitud
participativa y de respeto a las normas de seguridad, preparacién de la practica
y cuaderno de laboratorio.

- Al final del periodo de practicas el alumno respondera por escrito a un examen
sobre las practicas realizadas. Las cuestiones versaran sobre la parte
experimental, técnicas y observaciones relacionadas con el desarrollo de las
practicas.

CUADERNO DE LABORATORIO

El cuaderno debe estar en posesiéon del alumno durante la estancia en el laboratorio,
puesto al dia. En cualquier momento podra ser revisado por el profesor. La escritura
debe ser legible y la presentacidn clara.

La redaccién de la memoria de la practica debe presentar de una forma ordenada y
completa los puntos indicados a continuacién incluyendo: introduccién, obijetivos,
esquema de la practica, material y reactivos, hojas de seguridad, resultados y
conclusiones.

1.- Fuerzas intermoleculares y propiedades fisicas de los compuestos organicos:

- Cuestiones previas.

- Resultados experimentales y observaciones.

- Conclusiones y cuestiones posteriores.

2.- Practica de técnicas de laboratorio
- Cuestiones previas.

- Observaciones.

- Conclusiones y cuestiones posteriores.

3.- Practica de sintesis de nylon

- Cuestiones previas.

- Observaciones.

- Conclusiones y cuestiones posteriores.

IMPORTANTE: EL CUADERNO CON LA MEMORIA DEBE SER PREPARADO

INEXCUSABLEMENTE ANTES DE ENTRAR AL LABORATORIO

BIBLIOGRAFIA:

» “Técnicas experimentales en sintesis organica” M2 A. Martinez Grau y A. G. Csaky. Ed. Sintesis.
e "Curso Practico de Quimica Organica" R.Q. Brewster, C.A. Vanderwerr y W.E. McEwen. Editorial
Alhambra.

¢ "Quimica Orgénica Experimental” H.D. Dursty G. Gokel. Ed. Reverté.

« "Experimental organic chemistry” L.M.Harwood and C.J. Moody, Ed. Blackwell Sci. Publ.

« “Experimental Methods in Organic Chemistry” ]. A. Moore, D. L. Dalrymple, 22 Edicién, W. B.
Saunders Co., 1976.

» "Handbook of Chemistry and Physics"

¢ "The Merck Index"



PRACTICA 1 (2.5 horas)
FUERZAS INTERMOLECULARES Y PROPIEDADES FiSICAS DE LOS
COMPUESTOS ORGANICOS

1. Objetivo
a) Demostrar que la comprensioén de los distintos tipos de fuerzas intermoleculares
puede ayudar a predecir las propiedades fisicas de los compuestos.

b) Observar la variacién de los puntos de fusién en funcién de la polaridad.

¢) Observar la variacién de la solubilidad en funciéon de la distinta polaridad de las
sustancias a combinar.

2. Introduccion

Denominamos interacciones intermoleculares a las fuerzas de atraccién que existen
entre moléculas de igual o distinta naturaleza. Las interacciones intermoleculares son
muy importantes en los sélidos y los liquidos. En estas fases condensadas las moléculas
estan en contacto mediante fuerzas de cohesidn y la naturaleza de estas fuerzas influye
en las propiedades fisicas de los compuestos, como el punto de ebullicién, el punto de
fusion o la solubilidad.

El andlisis de la polaridad y distribucién de los enlaces de las moléculas nos permite
predecir que tipos de interacciones intermoleculares se podrian establecer entre ellas y
estudiar como la distinta naturaleza de dichas fuerzas de cohesién intermolecular
influye en las propiedades fisicas de los compuestos.

La electronegatividad () es una propiedad atémica que representa la capacidad de un
atomo en una molécula para atraer los electrones hacia si. A continuacién se dan
algunos valores de electronegatividad, segiin la escala de Pauling, necesarios para la
comprension de la practica.
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El porcentaje de caracter idnico de un enlace viene determinado por la diferencia de
electronegatividad de los dos atomos que forman el mismo segun la ecuacién:


http://en.wikipedia.org/wiki/Hydrogen
http://en.wikipedia.org/wiki/Helium
http://en.wikipedia.org/wiki/Lithium
http://en.wikipedia.org/wiki/Beryllium
http://en.wikipedia.org/wiki/Boron
http://en.wikipedia.org/wiki/Carbon
http://en.wikipedia.org/wiki/Nitrogen
http://en.wikipedia.org/wiki/Oxygen
http://en.wikipedia.org/wiki/Fluorine
http://en.wikipedia.org/wiki/Neon
http://en.wikipedia.org/wiki/Sodium
http://en.wikipedia.org/wiki/Magnesium
http://en.wikipedia.org/wiki/Aluminium
http://en.wikipedia.org/wiki/Silicon
http://en.wikipedia.org/wiki/Phosphorus
http://en.wikipedia.org/wiki/Sulfur
http://en.wikipedia.org/wiki/Chlorine
http://en.wikipedia.org/wiki/Argon
http://en.wikipedia.org/wiki/Potassium
http://en.wikipedia.org/wiki/Calcium
http://en.wikipedia.org/wiki/Scandium
http://en.wikipedia.org/wiki/Titanium
http://en.wikipedia.org/wiki/Vanadium
http://en.wikipedia.org/wiki/Chromium
http://en.wikipedia.org/wiki/Manganese
http://en.wikipedia.org/wiki/Iron
http://en.wikipedia.org/wiki/Cobalt
http://en.wikipedia.org/wiki/Nickel
http://en.wikipedia.org/wiki/Copper
http://en.wikipedia.org/wiki/Zinc
http://en.wikipedia.org/wiki/Gallium
http://en.wikipedia.org/wiki/Germanium
http://en.wikipedia.org/wiki/Arsenic
http://en.wikipedia.org/wiki/Selenium
http://en.wikipedia.org/wiki/Bromine
http://en.wikipedia.org/wiki/Krypton
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0.4 4 2.0 63

0.6 9 2.2 70
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1.0 22 2.6 82

1.2 30 2.8 86

1.4 39 3.0 89

1.6 47 3.2 92

La polaridad de un enlace depende del caracter iénico del mismo y la de una molécula
de la distribucién de los enlaces polares y del peso relativo enlaces polares/enlaces
apolares. Segun la polaridad de sus enlaces los compuestos pueden considerarse i6nicos
(Ay > 1.7), polares (0.5 > Ay > 1.7) 6 apolares (0 > Ay > 0.5).

Hay tres tipos principales de fuerzas de atraccién que provocan que las moléculas se
asocien en sdélidos y liquidos:

- Fuerzas de dispersion de London: afectan a todas las moléculas.
- Fuerzas dipolo-dipolo: entre moléculas polares.

- Interacciones por puente de hidrégeno: entre moléculas con hidrégenos relativamente
acidos.

Un cambio de estado implica un cambio en las fuerzas de cohesién intermoleculares. El
estado sélido implica una red 3D de interacciones intermoleculares mas fuertes que en
el estado liquido. La temperatura a la que se produce el cambio de estado depende de las
atracciones intermoleculares o fuerzas de cohesion entre las moléculas.

Una disolucion es una mezcla homogénea de dos sustancias, soluto y disolvente, que
no reaccionan entre si. Aunque existen muchos tipos de disoluciones, un caso
particular, muy frecuente en el trabajo de laboratorio lo constituyen aquellas en que el
disolvente es liquido. Ademas de agua como disolvente, se conocen un gran ndmero de
compuestos, organicos o inorganicos, que pueden actuar como disolventes liquidos.

Como regla general “Un compuesto serd mds facilmente soluble en un disolvente de
naturaleza quimica similar”, o lo que es lo mismo “semejante disuelve a semejante”.
De acuerdo con esto un compuesto polar se disolvera preferentemente en un disolvente
polar y un compuesto no polar lo hara en un disolvente no polar.

El agua es un buen disolvente de compuestos idnicos y, si bien no es el tnico, es el mas
frecuentemente utilizado. También disuelve bien compuestos organicos polares como
pueden ser el etanol, el 4cido acético (vinagre), sacarosa (azucar) etc.

Muchos compuestos iénicos son solubles en agua, como

- Las sales de los metales alcalinos (grupo 1), asi como las de iones amonio.



- Los nitratos, cloratos y percloratos.

- La mayoria de los cloruros, bromuros y yoduros, con excepcién de los formados con los
cationes plata, mercurio (I) y plomo.

- La mayoria de los sulfatos (El sulfato de calcio y el sulfato de plata son ligeramente
solubles, mientras que los de bario, mercurio (II) y plomo son insolubles).

Son insolubles:

- La mayoria de los hidroxidos con excepcion de los hidréxidos de alcalinos y el
hidréxido de bario. El hidréxido de calcio es ligeramente insoluble.

- Los carbonatos, fosfatos y sulfuros, con excepcién de los alcalinos y los de amonio.

Muchos compuestos organicos tienen una polaridad moderada o baja y son poco o nada
solubles en agua, pero se disuelven facilmente en disolventes organicos. Hay una gran
variedad de disolventes organicos de distinta polaridad, la tabla resume algunos de los
mas utilizados ordenados de menor a mayor polaridad.

Disolventes comunes ordenados segun polaridad
Disolvente Formula Clase de compuesto | Tipo de disolvente
Hexano CHaCH2CH2CH2CH2CHa | Alcano Apolar aprético
Diclorometano CH=2Clz Haluro de alguilo Polar aprético
Acetato de etilo CHaCOOCH2CHa Ester Polar_aprético
Eter atilico CHaCH20CH2CHA Eter Polar_aprético
Acetona CHaCOCH3 Cetona Polar_aprético
Etanol CH3CH20OH Alcohal Polar prético
Metanol CH30OH Alcohal Polar prético
Agua Ho0O Polar prético

3. Experimental

Material Reactivos Equipos
Varilla de vidrio Acido benzoico Equipo para determinar puntos
8 tubos de ensayo p-Naftol de fusién
5 viales secos con tapén Acido tartarico

Pipeta Pasteur Cloruro de ca_ll_cm

Vidrio de reloj Hexano (dosificadio)

Espatula mini ﬁguoe;_l{deoamcada}

Vaso de precipitados de 50mL NaHCO, aq satd.

Rotulador permanente HCI 6M

Bafio de hielo

Papel pH

Tripode+rejilla+cazo

Preparacion de los tubos: Etiquete claramente cada tubo de ensayo (limpio y seco) con
rotulador de vidrio utilizando los cédigos indicados en la tabla correspondiente.

Ensayo 1. Punto de fusién y fuerzas de cohesién. En este ensayo vamos a confirmar
que a temperatura a la que se produce un cambio de estado esta relacionada con la
naturaleza de las fuerzas de cohesion.

Procedimiento: Introduzca en cada capilar una pequeiia cantidad (1 mm) de
compuesto,determine si el punto de fusion de cada producto es menor que 1502C, entre



150-2002C, o mayor que 200°C y anote el resultado en la seccién ‘resultados
experimentales’ de la tabla 2. Para llenar el capilar, se sujeta por la parte cerrada y se
introduce la parte abierta en el reactivo; se gira el capilar y se golpea suavemente para
que la muestra baje hasta el fondo. En cada ciclo del aparato utilice 3 capilares: uno en el
centro vacio y a los lados, dos capilares, en el primer ciclo con ac. benzoico y naftol, y en
el segundo ciclo con 4c. tartarico y CaCle.

Ensayo 2. Solubilidad y fuerzas de cohesién. En este ensayo vamos a confirmar que
un compuesto polar se disolvera preferentemente en un disolvente polar y un
compuesto no polar lo hard en un disolvente no polar (“semejante disuelve a
semejante”).

Procedimiento: Etiquete los tubos con ntimeros del 1 al 4 y los viales con nimeros del
5 al 9 utilizando marcadores permanentes. A los tubos afiada 2 mL de agua desionizada
y a los viales afiada la misma cantidad de hexano y tape. Afiada el soluto (una cucharada
aprox. rasa medida con la espdtula pequefia) a cada tubo/vial segin se indica en la tabla
1 (limpie la espatula entre reactivo y reactivo. Consejo: cuando afiada un reactivo al
agua, afiada el mismo reactivo al hexano). Tape y agite anotando la correspondiente
observacion en la seccidn ‘resultados experimentales’, de la tabla 2.

Tabla 1. Contenido tubos/viales.

Tubo 1 2 3 4 5 6 7 8 9
disolvente agua agua agua agua hexano hexano hexano hexano hexano
acido Acido acido acido
— benzaico p-naftol tartarico Cadl, agua benzoico prnaftol tartarico Cadl,
Residuos 1 2 3 4 5 6 7 8 9

Al finalizar cada ensayo se recogera el contenido de cada tubo/vial en el recipiente de
residuos marcado con su nimero.

Tabla 2. Tabla de resultados.
Acido Acido
benzoéico tartarico

COOH COOH
e, _~OH [I;HOH
- ,IQt I CHOH
COOH -

Compuesto CaClz Hexano Agua

[Ca]>*[Cl]y | CHs(CH2)4CHs PN

Estructura

L

-~
..

=

Ay del
enlace mas
polar en
cada caso
% caracter
i6nico del
enlace mas
polar en
cada caso
Polaridad de
la molécula
(i6nica,
polar,
apolar)

Predicciones

Punto de
fusion (<150,
150-200,
>200) C

¢Es soluble
en agua? (si
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/no)

(Es soluble
en hexano?

(si/no)

Datos experimentales

Punto de
fusién (<150,
150-200,
>200) °C
(Es soluble
en agua? (si

/no)

¢Es soluble
en hexano?

(si/no)

Datos descritos en la literatura

Punto de
fusién (<150,
150-200,
>200) °C
¢(Es soluble
en agua? (si

/no)

¢Es soluble
en hexano?
(si/no)

Nota:* No es necesario seguir calentando si por encima de 2002C todavia no ha fundido.

4. CUESTIONES

Cuestiones previas

1. Revise los conceptos siguientes buscando las definiciones correspondientes:

a. Compuesto i6nico b. Compuesto molecular

c. Compuesto polar d. Compuesto apolar.

2. Describa con detalle las interacciones soluto-disolvente en el proceso de disolucion de
NacCl.

3. Teniendo en cuenta las consideraciones expuestas en la introduccion indique en la
tabla de resultados cudles serian sus predicciones en cuanto a los valores esperados,
dentro del rango indicado, para cada compuesto y propiedad fisica.

4. Busque los valores descritos en la literatura para las propiedades en estudio de cada
compuesto y anotelos en la seccion correspondiente de la tabla de resultados.

5. Escriba las ecuaciones de las reacciones que permitirian:

a) Obtener las sales de un acido carboxilico, un fenol o una amina

b) Obtener un acido carboxilico, un fenol o una amina a partir de sus sales?

Cuestiones posteriores al trabajo experimental

1. Compare los puntos de fusiéon predichos, los observados y los descritos en la
literatura para el Ensayo 1.

2. Compare los datos de solubilidad predichos, los observados y los descritos en la
literatura para el Ensayo 2.

3. Describa el tipo de interacciones intermoleculares presentes en cada caso del Ensayo
1 y proponga una posible orientacion relativa para cada par de moléculas.

4. Describa el tipo de interacciones intermoleculares presentes en cada caso del Ensayo
2 y proponga una posible orientacidn relativa para cada par de moléculas.

11



PRACTICA 2 (2.5 horas)

TECNICAS DE LABORATORIO EN QUIMICA ORGANICA.
SEPARACION Y PURIFICACION DE UN ACIDO CARBOXILICO SOLIDO (ACIDO
BENZOICO) Y UN ALCOHOL LiQUIDO (ALCOHOL BENCILICO).

1. Introduccion

La separacion, de los componentes de una mezcla binaria compuesta por acido benzoico
y alcohol bencilico, se basa en el uso de las diferentes propiedades acido/base de ambas
sustancias y de una técnica denominada extracciéon liquido-liquido. Posteriormente, se
purificara por recristalizacion el dcido benzoico.

Acido benzoico Alcohol bencilico
Reacciones dcido-base y solubilidad de compuestos orgdnicos

Los acidos carboxilicos (RCOOH) y aminas (R3N) con R de cadena corta y algunos fenoles
(ArOH,Ar = anillo aromatico) son polares y solubles en agua y dan lugar a equilibrios

acido-base.

RCO,H + H,0 =~—— RCO, + H;0*  acido carboxilico

AroH + H,0 === ArONa* + H,0+ fenol(acido)

R’ R
I | .

H-._rlq " Hzo ——— Hn___|;‘H+ + DH ammﬂ (baSE)
Rlll Rl"

Los acidos carboxilicos, aminas y fenoles poco polares son poco solubles en agua y
dificilmente muestran sus propiedades Aacido-base. Su transformacion en las
correspondientes sales requiere el uso de una base o un acido acuoso, respectivamente.
Las sales formadas, al ser ionicas, se disuelven facilmente en agua.

Los acidos carboxilicos reaccionan facilmente con disoluciones acuosas de NaOH y
NaHCO;z para dar las sales correspondientes y asi, acidos poco polares e insolubles en
agua dan lugar a sales solubles. Los fenoles son también acidos pero en general mas
débiles que los acidos carboxilicos por lo que solo reaccionan con bases mas fuertes
como NaOH (aq).

RCO,H + NaOH === RCO,Na* + H0 ArOH + NaOH —» ArO-Na* + H,0
Inscluble Selbe Insoluble Soluble
RCO,H + NaHCO, === RCOyNa* + H;CO, ArOH + NaHCO, <—= Noreacciona
Insoluble oluble } Insoluble

cot+ H0

Todas estas reacciones son equilibrios, y por tanto pueden desplazarse en uno u otro
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sentido dependiendo de la acidez o basicidad del medio. Por ejemplo, una disolucion
acuosa de la sal sddica de un acido insoluble por reaccién con HCl(aq) regenerara el
acido que al ser insoluble precipita.

RCO,Na* + HCl === RCO,Hy+ NaCl
Soluble Insoluble

Los cambios de solubilidad por transformacién de los compuestos en sus sales y la
regeneracion posterior del compuesto de partida tienen una gran utilidad en la
separacion de compuestos organicos mediante técnicas de extraccion.

2. Objetivos

La practica consiste en efectuar la separacion de cada uno de los dos componentes:

- Acido benzoico (empleado como conservante de alimentos), basado en su caracter
acido.

- Alcohol bencilico, un liquido incoloro con un aroma suave agradable, producido en
forma natural por varias plantas y que se encuentra en numerosas frutas y té, asi como
en aceites esenciales como el jazmin, jacinto, Es parcialmente soluble en agua
(4 g/100 mL) y es completamente miscible en alcoholes y éter etilico.

PREGUNTAS PREVIAS

-¢En qué consiste la extraccién liquido-liquido?

-:En qué consiste la recristalizacion?

3. Procedimiento experimental

A) Extraccion con embudo de decantacion.

50 mL de una disolucion en acetato de etilo que contienen 5 mL de alcohol bencilico y 5
g acido benzoico se transvasan, con ayuda de un embudo cénico, a un embudo de
decantacion. La disolucion anterior se extrae con aproximadamente 20 ml de solucién
2M NaOH/H:0, agitando y abriendo la llave de forma alternativa. El embudo se deja
reposar y, una vez se han separado las dos fases claramente, se saca la fase inferior
(acuosa) quitando el tapdn y abriendo la llave con cuidado. La fase superior (organica)
se vuelve a extraer dos veces mas, siguiendo el mismo procedimiento. Una vez finalizada
la extraccion, se combinan las fases acuosas.

La fase organica resultante se lava una vez con 20 mL de disolucién saturada (o al 5%)
de NaHCO3 acuoso. Seguidamente, se separan las fases, se desecha la acuosa (inferior), y
se lava la superior (organica) con 20 mL de disolucién saturada de NaCl en agua.
Finalmente, las fases se separan y la organica se transvasa a un erlenmeyer de 100 mL
para su secado con MgS0. anhidro. Para secar la disolucion, se afiade media cucharada
del MgS04 anhidro, y se agita ocasionalmente durante 5-10 min.

B) Cristalizacion y determinacion de puntos de fusion.

La solucién acuosa basica se acidula con HCI concentrado (gota a gota y con agitacion)
hasta pH 2-3.

El acido benzoico precipitado de la fase acuosa anterior se recoge, por filtraciéon en
Biichner a vacio, se lava con un poco de agua fria y se recristaliza disolviéndolo en la
menor cantidad posible de agua a ebullicién. La disolucién se deja enfriar al ambiente
hasta que esté tibia, y luego se enfria con un bafio de hielo y agua durante unos 10
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minutos para que la cristalizacion sea completa.

Los cristales obtenidos se recogen por filtracién a vacio, se lavan con pequefias
porciones de agua fria, y se dejan secar hasta la siguiente sesién de practicas. Se
determina entonces el punto de fusion (bibliografia: 1212C), se pesan, se calcula el
porcentaje de acido puro recuperado y se entregan al profesor al final de la sesién de
practicas.

OBSERVACIONES EXPERIMENTALES Y CUESTIONES.
- (Qué compuesto queda en la fase organica? ;Y en la fase acuosa? ;Por qué?.
- Haz un diagrama de flujo explicando cada etapa.

- Pesar la cantidad de acido benzoico obtenido y calcular su rendimiento de su
separacién.

PRACTICA 3 (2.5 horas)

SINTESIS DE NYLON

INTRODUCCION

La quimica estudia la transformacién de la materia. En ese sentido el hombre no sélo ha
preparado materiales nuevos de interés, sino que desde muy antiguo ha explotado lo
que las fuentes naturales le han proporcionado. En esta practica vamos a hablar, muy
brevemente, de un conjunto de compuestos que por su estructura general se diferencian
en sus propiedades de las moléculas discretas a las que estamos acostumbrados. Nos
referimos a los polimeros, éstos son estructuras constituidas por un gran ndmero de
unidades (poli = muchos; mero = unidad).

Son polimeros naturales, el algodon y la celulosa (carbohidratos), la seda y la lana
(proteinas) y el caucho (hidrocarburos), entre otros, que como todos sabéis son
materiales que utilizamos cotidianamente. Los polimeros también pueden ser de origen
sintético, de hecho el hombre ha desarrollado procedimientos industriales para la
preparaciéon de productos de interés. Uno de ellos es el nylon que como todos sabemos
(o sabremos en un momento dado) se trata en general de un conjunto de estructuras de
poliamida (por la agrupacion amida repetitiva en la cadena) que tiene como
caracteristicas principales una gran resistencia y capacidad de hilarse lo que hace que
pueda utilizarse como fibra.

Una fibra polimérica es un polimero cuyas cadenas estan extendidas linealmente una al
lado de la otra a lo largo de un eje.

Los polimeros ordenados de este modo pueden ser hilados y usados como textiles. Todo
ello se debe a la intensidad de las interacciones intermoleculares que se establecen entre
cadenas.

No debemos olvidar que las moléculas no estan aisladas sino que interaccionan con las
entidades quimicas que tienen a su alrededor de ahi que hablemos de interacciones
intermoleculares, ya sea con moléculas del disolvente o moléculas vecinas. Son
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interacciones débiles pero responsables del estado de agregacién de la materia. Los
enlaces por puente de hidrégeno y otras mas débiles mantienen fuertemente unidas las
cadenas aunque se someta a la fibra polimérica a fuertes estiramientos.

OBJETIVOS
Obtencién y manejo de un polimero lineal.
Estudio de una reaccion de condensacion.

En esta experiencia vamos a sintetizar un polimero muy utilizado industrialmente, como
es el nylon 6,10. Como curiosidad diremos que NYLON es el acrénimo de New York-
London. Para ello haremos reaccionar una diamina con un derivado de acido carboxilico
para formar la agrupacién amida caracteristica de estas poliamidas. En este caso, las
interacciones por puente de hidrégeno entre los grupos NH de la amida y las
agrupaciones carbonilicas de cadenas vecinas aportan a dicho material las propiedades
que lo caracterizan.

8] ]
H
)J\NWNV\/\—/LNWN"’
@* 5 5* H
P I
NW NWN"
H 0 H H
o i-'l o
)\HWNMHWNH

Ecuacién quimica:
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Figura: Nylon 6,10

PREGUNTAS PREVIAS

- Si en vez de afadir una diamina, utilizdsemos una monoamina (1-hexilamina), ;qué
crees que obtendriamos? ;Seria un polimero?

- En la reaccion quimica expuesta en la ecuacion de arriba, ;qué otro producto se forma?
(Una pista: el hidréxido de sodio lo neutraliza).

Material Reactivos

Pinzas Na,C03-10H,0 (5g de Na,C0O3-10H,0/ 100 mL agua)

Probeta de plastico o | Cloruro de sebacoilo (10g en 100 mL de hexano).
algo similar para
enrollar el hilo

Vaso de precipitados | 1,6-hexametilendiamina, 1,6-diaminohexano (4g de 1,6-
de 20 mL diaminohexano se disuelven en 100 mL de Na,CO3 acuoso)

Hexano

Fenolftaleina

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Aviso: Se trabajara en vitrina, con gafas y guantes

1. Se vierten 2 mL de una disoluciéon de hexametilendiamina en un vaso de precipitados
de 20 mL perfectamente limpio.

Hexametilendiamina 2 mL

2. Se afiaden 2 gotas de fenolftaleina.
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Fonolitsdeina 12 gotas

A partir de este momento el vaso se dejara en reposo y sin moverlo.

Se toman, con una pipeta de plastico, 2 mL de la disolucién de cloruro de sebacoilol y se
vierten lentamente, por la pared del vaso, sobre la disolucion de
hexametilendiamina.

Cloruso de sebacoyl 2 mL

Se formaran dos capas e inmediatamente aparecera una pelicula de polimero en la
interfase. Con ayuda de unas pinzas, se despegan suavemente los hilos de polimero de
las paredes del vaso de precipitados.

Se junta la masa en el centro del vaso y se levanta lentamente la pinza de manera que la
poliamida vaya formandose continuamente y se obtenga un hilo de gran longitud que se
enrollard alrededor de la probeta de plastico. El hilo puede romperse si se estira con
demasiada rapidez, pero sera muy grueso si se va muy lento, es por tanto que la persona
mas “habil” conseguira el hilo mas largo.

17



Una vez finalizado el proceso, la probeta con el hilo enrollado se lava bajo el grifo para
eliminar los restos de disolvente y el nylon obtenido se desenrolla sobre la bancada para
medir su longitud.

La disolucién que ha sobrado en el vaso se depositara en el recipiente de residuos para
disolventes halogenados. El vaso se lavara con agua y jabdn, frotando con el estropajo
para eliminar posibles restos de nylon sobre las paredes.

OBSERVACIONES EXPERIMENTALES Y CUESTIONES.
- (Por qué hay que lavar varias veces con agua el polimero antes de secarlo?

- ;Por qué hay que adicionar lentamente y por la pared del vaso la disolucién de cloruro
de sebacoilo?

- (Por qué se forman dos capas? ;Qué hay en cada una de ellas? ;Qué ocurre en la
interfase?
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