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GRADO EN FARMACIA

LABORATORIO DE

QUIMICA ORGANICA



PARA REALIZAR LAS PRACTICAS, EL ESTUDIANTE DEBE DE IR
PROVISTO DE:

e CUADERNO DE PRACTICAS

e CUADERNO DE LABORATORIO
e GAFAS DE SEGURIDAD

e BATA DE LABORATORIO

e GUANTES DE GOMA o LATEX

OBJETIVOS GENERALES:

Competencias que se deben de adquirir con la realizacion de las practicas:

1.- Conocimiento y aplicacion de las técnicas basicas de obtencion, aislamiento y
caracterizacion de los compuestos organicos

2.- Conocimiento de los riesgos asociados al uso de compuestos organicos y de las
técnicas empleadas en su manipulacidn, obtencion, aislamiento, purificacion y
analisis.

3.- Capacidad para buscar y encontrar conocimientos relacionados con el érea,
siempre aplicando la capacidad critica y autocritica.

4.- Capacidad para interpretar, valorar y comunicar datos relevantes haciendo uso
del lenguaje propio de la quimica organica.

5.- Capacidad para tomar nota de las observaciones relevantes y planificar el
aislamiento y purificacion de una sustancia mediante la elaboraciéon de un
diagrama adecuado a partir de un procedimiento experimental.

Para alcanzar estos objetivos, los estudiantes realizardn cinco sesiones de cuatro horas de

duracion que estd previsto que vayan acompanadas de ocho horas de trabajo no
presencial.

EVALUACION:

La calificacién obtenida en las practicas de laboratorio supondra el 15% de la calificacion
global de la asignatura. Para aprobar la asignatura es necesaria la asistencia a las cinco
sesiones.

Para conocer los componentes de la calificacion, ver Guia Docente de la asignatura
Quimica Orgéanica.



NORMAS DE SEGURIDAD

Cuando un/una estudiante entre por primera vez en el laboratorio debe de localizar: salida de

emergencia, ducha, lavaojos, extintores y manta ignifuga.

Las siguientes NOXINAS son de obligado cumplimiento:

1) No se debe de fumar o consumir alimentos o bebidas en el laboratorio.

2) La bata y las gafas de seguridad deberan de usarse en todo momento durante la estancia en el
laboratorio. No se permitira el acceso al laboratorio de quienes no dispongan o no hagan uso
de los objetos descritos. Los guantes deberan usarse siempre durante la manipulacién de los
productos.

3) Deben de utilizarse embudos de vidrio para el trasvase de liquidos. Si han de usarse pipetas,
utilicense las peras de goma apropiadas. No se debe de pipetear liquidos succionando con la
boca; ni oler, inhalar o probar compuesto alguno.

4) Los frascos de reactivos y disolventes deben de cerrarse inmediatamente después de su uso.
Evitese la inhalacién de vapores tanto de sélidos como de liquidos. Si algiin producto desprende
vapores toxicos, debera manejarse en vitrina.

5) No se deben de manipular 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 de limpiar inmediatamente de la forma adecuada. En caso de rotura de termémetros,
avisad inmediatamente al profesor, para eliminar el mercurio.

6) Los disolventes organicos no deben de calentarse 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.

7) No deben de arrojarse residuos en las pilas ni tirar a las papeleras el vidrio roto, existen
contenedores para cada tipo de residuo.

8) Dado que se usa material eléctrico (mantas, reguladores, etc.) es necesario mantener 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.

9) No tener en marcha mantas o placas calefactoras en vacio, es decir, sin un recipiente (vaso,
matraz, etc.) al que calentar.

10) No se debe de abandonar el puesto de trabajo mientras se esté llevando a cabo alguna
reaccion o destilacion, a menos que lo autorice el profesor o la profesora.



Y una recomendacion: Las lentes de contacto pueden resultar muy peligrosas en caso de
salpicaduras accidentales a los ojos. Por ello, se recomienda el uso de gafas graduadas o de gafas
de seguridad especiales.

EL INCUMPLIMIENTO DE CUALQUIERA DE ESTAS NORMAS PODRA SUPONER, DESDE
UNA AMONESTACION HASTA LA EXPULSION

TELEFONO DE URGENCIAS: 112

SEGURO ESCOLAR (SERVICIO PREVENCION RIESGOS LABORALES) (96) 398 33 01
INFORMACION TOXICOLOGICA (SERVICIO PERMANENTE) (91) 562 04 20



PREPARACION DE LA PRACTICA Y NOTAS DE LABORATORIO

Una parte importante de la experiencia de laboratorio consiste en aprender a tomar notas
detalladas de todos los experimentos que lleves a cabo en él. A menudo, las notas mal
tomadas causan errores, frustracion y pérdida de tiempo.

El cuaderno de laboratorio

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

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

No se debe de pasar a limpio un cuaderno de laboratorio.

En general, los aspectos principales que deben de anotarse en el cuaderno de laboratorio
serian los siguientes:

1) Descripcion general de la practica
a) Técnicas de laboratorio que se utilizan en la practica.
b) Material necesario.

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

d) Cantidades de reactivos (P.M., gr., moles y proporcion entre ellos).
e) Tipo de reaccidon que tiene lugar. Mecanismo. Posibles productos secundarios.

f) Precauciones especiales.

2) Esquema para la extraccion del producto de la mezcla de reaccion

Diagrama de flujo, indicando la composicién probable de cada fase del proceso (ver un
ejemplo mas adelante)

3) Observaciones experimentales

4) Resultados (formula del producto obtenido, cantidad, punto de fusiéon o de ebullicién,
rendimiento,.....).



5) Comentarios a los resultados experimentales

El punto 1 debe de haberse preparado previamente a la realizacion de la practica.

Notas a tomar en el laboratorio

Cuando se comienza la préctica, el cuaderno de laboratorio debe de estar siempre a mano
para poder consultar las notas tomadas en la preparacion por adelantado de la practica.
En el laboratorio, el cuaderno sirve para anotar resultados, como pesos obtenidos,
volimenes, determinaciones de constantes fisicas, calculos, etc. (es obvio que esto no se
puede preparar por adelantado). Pero no se trata de transcribir el procedimiento descrito
en el cuaderno de précticas (la receta para la realizacidn), sino el de apuntar lo que se ha
hecho y lo que se ha observado.

Las anotaciones deben de 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 fusidon/ebullicion, color, peso y rendimiento.

Célculo de rendimientos

La expresion cuantitativa de la eficiencia de un determinado procedimiento experimental
viene dada por el célculo del rendimiento.

Hay que distinguir entre dos situaciones diferentes:

1) En ocasiones, un procedimiento experimental tiene por objeto la extraccion de un
compuesto de una mezcla para su posterior purificacion e identificacion. En este caso, el
rendimiento se calcula mediante el cociente entre la cantidad de producto obtenido y la
cantidad de muestra de partida, (expresadas en unidades de peso, generalmente), y
multiplicado por 100.

2) En el caso de que el procedimiento experimental tenga por objeto la transformacion de
unos compuestos de partida en otros productos finales diferentes a través de una
reaccion quimica, hay que determinar el rendimiento de la reaccion teniendo en cuenta la
estequiometria del proceso y la diferencia de peso molecular entre los compuestos
implicados.

La estequiometria ideal viene determinada por la ecuacion que describe la reaccion que
tiene lugar.

De hecho, la estequiometria ideal se observa en la practica en pocas ocasiones. Ello es
debido a que aparecen reacciones secundarias para dar otros productos; o porque se
alcanza un estado de equilibrio en el que hay una parte significativa de producto de



partida, que se puede recuperar. También puede haber algtin reactivo en exceso desde el
principio, o la reaccion puede ser incompleta. Todos estos 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 ecuacién ideal.

El rendimiento tedrico de una reaccion es el nimero de moles de producto que se
esperarian obtener de una reaccion teniendo en cuenta la estequiometria ideal, ignorando
reacciones secundarias, reversibilidad, pérdidas, etc. El rendimiento teérico se calcula
segun la expresion:

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

La proporcion estequiométrica es el cociente entre el nimero de moles del producto y el
namero de moles del reactivo limitante en la ecuacion estequiométrica ideal. En la
mayoria de los casos serd igual a uno, pero hay que prestar atencion por si no es asi.

El rendimiento es simplemente el nimero de moles de producto obtenido dividido por el
rendimiento teorico, y se expresa habitualmente en forma de tanto por cien:

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

Dada la naturaleza del cdlculo del rendimiento, en general no tiene sentido especificar
mas de dos cifras significativas. Por ejemplo, no se debe de dar un rendimiento de
67,1428%, sino como 67%.
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MATERIAL

Estos dibujos corresponden a las piezas que encontrards en el puesto de trabajo y
utilizaras en las practicas. El profesor/la profesora ird nombrandolas para que anotes su
nombre y utilidad.
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SINTESIS DE CLORURO DE terc-BUTILO

HCI (cont)

INERREED

Cl + H20

Objetivos:

- Llevar a cabo la sintesis de un compuesto liquido.

- Utilizar los conceptos acido-base para la extraccion de un producto durante el proceso
de la elaboracion de la mezcla producto (work-up).

- Aprender a utilizar la destilacion como método de purificacién de un compuesto liquido.
Determinacion del punto de ebullicion.

Procedimiento experimental:




En un matraz Erlenmeyer, o un matraz de fondo redondo provisto de un iman, se
introducen 18 mL de alcohol terc-butilico y 60 mL de HCl concentrado. Sin tapar, se agita
la mezcla suavemente (1 min aprox.); posteriormente se agita vigorosamente otros 5 min.
La mezcla se pasa a un embudo de decantacion, se deja en reposo y la capa acuosa se saca
del embudo y se desprecia.

La fase organica se lava con unos 25 mL de disolucion saturada de NaHCOs, primero
agitando el embudo abierto con un ligero movimiento circular hasta que cese el fuerte
desprendimiento gaseoso (ver técnica de extraccion). Se desprecia la capa acuosa de
bicarbonato, se lava la fase organica con unos 20 mL de agua vy, tras decantar la capa
acuosa, se seca la fase organica sobre MgS0a anhidro (ver técnica de secado). El liquido se
transfiere a un matraz de fondo redondo y se purifica por destilacion (ver técnica) (como
el liquido es muy volatil, se puede enfriar el matraz de recogida con un bafio de agua-
hielo). Se calcula el rendimiento.

SINTESIS DE PARACETAMOL

NH NHCOCH
2 )J\ )J\ 3

OH OH

Objetivos:

- Obtener un compuesto sélido de interés farmacolégico.

- Aplicar el concepto de quimioselectividad, ya que se trata de obtener el producto de
monoacetilaciéon en el &tomo de nitrégeno y no en el de oxigeno.

- Utilizar la técnica de filtracion a vacio.

- Practicar la técnica de la cristalizacion como método de purificacion de un compuesto
sélido.

- Utilizar las técnicas de punto de fusién y de cromatografia en capa fina como criterios
de pureza de un compuesto y como ayuda para su identificacién.

Procedimiento experimental:

En un Erlenmeyer de 50 mL, se introducen 9 mL de agua y se afiaden 2 g de p-aminofenol.
A la suspension formada se afiade, lentamente, 2.3 mL de anhidrido acético. La mezcla de
reaccion se agita y se calienta en un bafo de agua, durante 15 min controlando que la
temperatura del bafio no sea superior a 80 °C. Se deja enfriar y se separa el sélido
formado por filtracion a vacio (ver técnica), lavandolo varias veces con agua (reservar 10
mg, aproximadamente, para el andlisis cromatografico). El sélido obtenido se cristaliza
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con agua (ver técnica). Una vez secos los cristales, se pesan para calcular el rendimiento y
se determina el punto de fusion (ver técnica).

Para el analisis por cromatografia en capa fina (ver técnica) se disuelven en cuatro viales,
respectivamente, 10 mg, aproximadamente, de cada uno de los siguientes compuestos: p-
aminofenol, sélido obtenido en la practica, paracetamol purificado y paracetamol patron.
Se prepara la capa fina siguiendo el procedimiento descrito en el apartado
correspondiente de las técnicas. Eluyente: mezcla de hexano y acetato de etilo (1:3).
(Alternativamente, el profesor/la profesora puede sugerir otros eluyentes para comparar).
La placa se observa a la luz UV (revelado de la placa) una vez que se han evaporado los
disolventes.

HIDROLISIS DE SALICILATO DE METILO

COOCH, COOH
OH 1) NaOH OH

2) HCI

Objetivos:

- Llevar a cabo la sintesis de un compuesto sélido empleando la técnica de reflujo.

- Aplicar los conceptos acido-base para la precipitacion del producto.

- Practicar la cristalizacion como método de purificaciéon de un compuesto sélido.
-Determinar el punto de fusion como caracteristica para la caracterizacién de un sélido.

Procedimiento experimental:

En un Erlenmeyer de 50 mL se disuelven 2 g de NaOH en 20 mL de agua y la disolucion se
deja enfriar. Una vez fria, se pasa a un matraz de fondo redondo de 10 mLy se afladen 2 g
de salicilato de metilo, formandose una pasta de color blanco. Se afiade un iman y se
calienta con agitacidn a reflujo (100 °C) durante 20 minutos (ver técnica). Posteriormente,
se enfria la mezcla a temperatura ambiente.

La mezcla fria se vierte en un vaso de precipitados y se acidifica con HCl concentrado hasta
la precipitacion maxima, enfriando el vaso de precipitados en un bafio de hielo-agua. El
sélido blanco formado se separa por filtracion a vacio (ver técnica), y se lava varias veces
con agua.

El 4cido salicilico obtenido se cristaliza de agua (ver técnica). Los cristales se secan en una
estufa, se pesan para calcular el rendimiento y se determina el punto de fusion.
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SINTESIS DE ESTERES

o) O R=-CH,CH,CH,CH; Acetato de butilo
ROH (olor a menta)

H;C OH H,SO, H;C OR  R=-CH,CH,CH(CHj;), Acetato de isopentilo
reflujo (olor a platano)

Objetivos:

- Llevar a cabo la sintesis de un compuesto liquido empleando la técnica de reflujo.

- Aplicar la técnica de extraccion como método de aislamiento de un compuesto liquido
en el curso de la elaboracién de la mezcla producto (work-up).

- Utilizar la destilacion como método de purificacién de un compuesto liquido.
-Determinar el punto de ebullicién para la caracterizacidon del compuesto liquido.

Procedimiento experimental:

En un matraz de fondo redondo provisto de un imdn, se introducen 0.069 moles del
alcohol y 10 mL (10.5 g, 0.175 mol) de acido acético glacial. A la mezcla, se afiade lenta y
cuidadosamente, 2 mL de acido sulfurico concentrado. Se conecta al matraz un
refrigerante de reflujo (ver técnica), y se calienta con agitacion hasta reflujo continuo
durante una hora.

Pasado este tiempo, la mezcla se enfria y se vierte sobre 70 mL de agua. A continuacién,
se transfiere a un embudo de decantacidn y se separa la fase acuosa de la fase del éster
(fase superior) (ver técnica de extraccion). A continuacion, la fase orgdnica se lava,
sucesivamente, con una disolucién de bicarbonato acuoso al 5% (25 mL), con salmuera
(disolucion acuosa saturada de cloruro sédico) y con agua. Finalmente, la fase orgdanica se
decanta en un Erlenmeyer de 50mL y se seca con sulfato sédico anhidro (ver técnica de
secado).La disolucion transparente se filtra por gravedad (ver técnica) a un matraz de
fondo redondo y se destila (ver técnica) (NOTA). El destilado se pesa para calcular el
rendimiento.

NOTA:

Puntos de ebullicidon (°C): acetato de n-butilo, 124-125; acetato de isopentilo, 140-142 (en
este caso, podrian aparecer azeotropos con el agua, cuyo punto de ebullicion no
corresponde al producto deseado, por lo que es necesario secarlo muy bien antes de la
destilacidn).
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