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Las practicas de laboratorio deben ser planificadas con anticipa-

cidén por los alumnos, a efectos de asegurar los resultados y economi-

zar tiempo.

Previa motivacidn de la actividad a realizar, conviene seguir el
siguiente esquema:

1. Lectura comprensiva de la guia correspondiente al trabajo practi-

Co,

2. Determinacidn del cbjetivo correspondiente.

3. Investigacidon de los conceptos tedricos en el libro de texto.

Diagramacidn y esquematizacién de las operacicnes manuales a rea-
1izar. ‘

5. Preparacién de tablas, cuadros, etc., en el cuaderno o carpeta de
Trabajos Practicos, para facilitar la recopiliacidn de datos.

ELABORACION DEL INFORME

Los trabajos de laboratorio deben ser registrados en forma concisa, or

denada y completa en un cuaderno o carpeta de laboratorio. El cuaderno

debera estar preparado antes del trabajo prédctico, salvo los datos que
se registraran en el mismo.

Cada trabajo experimental serid informado en el orden siguiente:

CENTRD NACICN AL
DE DOCUMENTAC'CN E INFORNMACION EDUCATIVA
Buenos Aires Rep. Argentina
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Con ayuda de los datos graficos, formulas y ecuaciones interpretar
los resultados experimentales, empleando oraciones cortas, directas
y claras.

Dar ideas propias, manifestar dudas y proponer experiencias para di
lucidarlas. Discutir las mismas con los compafieros y docentes,

Las conclusiones del trabajo deben expresarse en pocas palabras,
destacdndolas mediante subrayado orrecuadro.

Generalmente los trabajos de iniciacidn van acompafados de cuestio-

narios para orientar al alumno.

Al finalizar el trabajo, consignar la bibliografia empleada.
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METODO  CIENTIFICC

1. Caja negra (scllada)

Ixperimentar es provocar hiechos, en forma controlada, para bstde:r-
los, interpretarlos y mejorarlos. Quedan asi cnunciadas en su forma mis sim-
ple las tres acciones del método cientifico: observar, medir, interpretar.
Para interpretar sc formulan hipdtesis y modeclos (conjeturas) que son ensa-
vados por medio e nuevos experimentos, para su refutacién o para su adop-
cién hasta tanto no scan refutados por nucvos hechos.

La caja negra o scllada cs un recipiente prismitico cerrado en cuyo
interior se ha colocado un cuerpo sdlido. Por medie de movimientos controla-
dos, cl exper imentador 1rctcnde averiguar la forma del cuerpo. lista situacién
¢s similar a la del investigador cientifico, cuando €ste debe formular modelos
(fisico, geométrico, netcmatlgo) para 1nLcrpretar hechos gue no percibe direc-
tamente, p. ej. una peaccién quimica, de 1a cual sdlo sabe qué reactivos Coio-
Co Yy ohqerva la serial de los productos obtenidos, pero no cl camino (mecanismo )
d¢e la reaccidn.

1.1 Mover la caja, sin danar su contenido ni abrirla, y lucgo de cada clase
de movimiento (experimente) formular hipétesis, en este caso por medio
de un modelo [isico geométrico para cnsayarlas en los nmovimentos siguicn-
05,

1.2 Anotar cn cada una de las colunnas que el alunno alineard cn la hoja en
blanco, lo que correspoida, ¢ ir modificande cl dibujo que se agregard
en la parte inferior.

1.3 Al terminar, ugregar unafrasc de comparacién entre el modelo final obteni-
do ¥ la forma rcal del cuerpo (1.4.1)

Lnunciar brevemente otros movimientos que debiercon hacerse para corregir
su modelo (1.4,2)

1.4 Cuadro de experimentacion

Preblema planteado. | Lxperimento: Observacién, Resultados:
llipdtesis a ensaya disenado Hedicion Modelo (ideas)

(hechos) {percepcidn)




TRABAJO EXPERIMENTAL I

CAMBIO DI ESTADC DE UNA SUSTANCIA PURA

[n esta experiencia sc obscrva el couportamiento dc una sustancia
pura 21 variar la temperatura. Para cllo calentamos un sélido lentamente has-
ta su temperatura de fusidén. A medida que el liquido se enfria y solidifica
obtendremos datos de la variacién de temperatura, en intervalos de tiempo

1guales.

Procedinmiento:

Comportamiento durante ¢l enfriamicnto:

Un tubo de cnsayos que contiene aproximadamente 10 a 15g de p-dicle
robenceno (globol) o naftaleno se calicnta suavemente con el mechero ajusta-
do a llama corta, poner ¢l termdnictro en cl liquido y scguir calentando has-
ta que la temperatura esté entre 952110C si sc trata de naftaleno y entre 65°
70°si es globol,
ﬂ 4 Fl cnfriamiento de la sustancia se rcaliza

en ¢l aire(puede realizarse en baiie de agua).

Mantener el termémetro sin tocar el fondo del
tubo,; anotar la temperatura cadg 30 segundos
hasta los 45°C aproximadamente y anotar también

la temperatura cn que comienza y termina la

solidificacion. (Si el cniriamiento es lento,

la temperatura sc registra cada minuto).

Pare organizar mejor el trabajo, Ud. lec la
temperatura y su compailero le indicard cl

tiempc y anotard les datos.

!
i

Interpretacidn de resultados:

Represente graficariente los datos obtenidos represcntando en el cje
de¢ 1as ordenadas las temperaturas y en cl cje de las abscisas los tiampos.

Elijo una escala convenicnte.
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En la represcntacion marque con una +  los puntos correspondiecntes

al enfriamicnto y solidificacién. Trace la curva correspondiente.

Conclusiones:

Estudie los resultados experimentales por medio del grdfico,
Redacte un informe incluyendo ¢l grdfico. Interprete cn un primer

parrafo la curva de enf{riamiento.

Sugerencia: Determine la curva de enfriamiento y de selidificacién

de otras sustancias sf6lidas. Planifique su trabajo.

Cuestionario:
1. (Cuil cs la temperatura de fusion de la sustancia? jCoincide

con la encontrada en tabla?

2. (Cudl es la tomperatura de solidiflicacién?

5. ¢Mientras estd en equilibrio la fase liquida y sélida: qué su-
cede con la teuperatura?

4. L1 calor que la sustancia toma durante la fusién (cquilibrio
entre la fase s6lida y liquida) icn qué lo utiliza cl sistema?

5. Si en vez de trabajar con la cantidad de sustancias usadas se

emplea mayor cantidad ;Cémo serd la curva?



TRABAJO DXPERIMENTAL II1

UNA PROPILDAD INTENSIVA: RELACION MASA/ VOLIMEN

In csta cxperiencia sc determina la masa, el volumen y la relacidn
masa/volumen de una muestra de una sustancia asignada:

Considerando los Jatos determinados por usted y la de sus condici-
pulos para muestras de la misma sustancia pero diferentes tamafios, serd po-

sible establecer si la rclacidn masa/volumen cs una propicdad intensiva,

Procedimicnto

Utilizando la balanza determinar la masa de la muestra asignada.
[l instructor indicard la precisidn de la balanza y la técnica de la pesada.

Determinar ¢l volumen de la mucstra por desplazamiento del agua
contenida cn una probeta graduada al 0,1 ml (preferentcmente de 10ml) . Repe-
tir de nuevo csa medida, registrar los valores en la tabla y calcular la medi-
da aritmética.

Colocar agua en la probeta hasta un cierto nivel, introducir con
cuidade la rnuestra, lcer el nuevo nivel. La diferencia de niveles inuicard
el volumen de la muecstra.

llacer tres determinaciones distintas con la misma muestra emplean-
do volimenes iniciales de agua distintos. Después de cada determinacidn sccar
con un trapo la muestra.

Registrar los valores cn la tabla y calcular el valor medio.

Interpretacion de resultados

Utilizando los datos promedio calcular la relacidén masa/volumen.
Intercambiar datos con los compailcros de clase que tienen la misma nuestra y

haciendo uso de cllos representar en un grafico las nasas en. g. on las or-

o

denadas, ¢l volumen en ml en las abcisas.

Trazar la cuerva.

Conclusiones

Examinar la curva, calcular la pendiente y redactar un informe sobre
la relacidén masa/volumen,

Comentar la conveniencia de considerar 1la relacidn masa/volumen co-
mo propicdad intensiva.

Realizar una critica a los datos cxperimentales determinados por

usted y sus compancros.


http:muestr:.ts

Tasa para registrar lcs valorcs.

Muestra N°1

»

Masa (g)

Volumen de agua + mucstra
Volumen de agua

Volumen mucstra

(ml)
(mi)

{m1)

Muestra N°

Pronedio masa
i

Promedio volumern

§= masa/volumen
g/ml

(4]




TRABAJO EXPERIMENTAL3

PES0O EQUIVALENTE DE UN METAL. NUMERO DE VALENCIA

Unos de los métodos mis directos para determinar el peso equivalente de
un metal consisten en medir el volumen de hidrdgeno desplazado por el peso de
ese metal.

Se determina el volumen de gas hidrbgeno que se produce cuando un trozo

pesado de magnesio reacciona con una solucidn de Acido clerhidrico.

El volumen de hidrbgeno medido a la presifn y temperatura ambiente es co
rregido (tener en cuenta la presion de vapor de agua a volumen normal) y so-
bre la base de ese dato se determina la masa de hidr@geno desprendido por
reaccion de la masa de magnesio, empleada.

El nGmero de valencia se calcula teniendo en cuenta que:

) . dtomo gramo
Eguivalente gramo de sustancia = ~ﬁ~m~nﬂ-+-a~—w
it g n- de valencia

3.1. Procedimiento

Pesar aproximadamente 0,040 a 0,045 gramos de cinta de magnesio con pre
cision de 1 mg.

Para evitar esta pesada, el instructor pesard un trozo de cinta de mag-
nesio y dara la relacién g/cm. El1 alumno cortard un trozo de magnesio cuyo pe
so estd en el orden de los 0,040 a 0,045 g.

Enrollar la cinta y atarla con un alambre de cobre, dejando unos cinco

centimetros de alambre de cobre para emplearlo como mango.

Colocar en la probeta 10 ml de Zcido clorhidrico concentrado con mucho
cuidado y despacio, llenar la probeta agregando agua de modo que se deslice
a lo largo de la pared de la probeta: tratar de que el 4cido del fondo sea
perturbado lo menos posible.
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Sosteniendo el mango de cobre coloque el metal de modo que esté 4 unos
3cm del borde y aseglirelo con tapdn de goma con 1 & 2 perforacicnes. (La probe
ta deberd estar llena de agua hasta el nivel del tapdn)

Tapar el o los agujeros con los dedos o invertir la probeta ripidamente,
colocindola en un recipiente con agua. Cuando la reaccidn haya cesado, espe-
rar cinco minutos. Ajustar la probeta de modo que el nivel del agua dentro y
fuera de la misma sean iguales.

Determinar el volumen del gas recogido y la temperatura del agud.
Registre los datos em la tabla.

Repetir el ensayo.

Tabla de valores:

DATOS ENSAYO 1 ENSAYO 2

“Densidad lineal' de la cinta de Mg (g/am) Joiveiiciernoidovsnnnnne
Longitud de la cinta empleada (cm) i 5 il 6 SR 5 i 4 et
Peso de Mg empleado (g) $iiiis 655 i A S s IS RESED b e
Volumen de H, recogido (ml) Si5hfn iR Was ees e ®a s PG TR
Temperatura de agua (°g) H APy TN (TTTY POMAASIINY ¥ |
Presién atmosférica(mm Hg) Bt e O & NI W o fcofe
Presidn de vapor de agua a la t° de tra- o AP e | RS A R R
bajo (mm Hg)




CALCULOS

ENSAYO 1

&n parcial del Hy=Pyp™P e TV 28U
olunen de H2 en C.N.T.P. (condiciones nor
~de temperatura y presidn)

de 1 litro de H, recogido

s de Mg que desplazan a 1,008g de hi-
eno (peso equivalente, experimental)
equivalente, del magnesio, deducido
empleado regla de pesos atdémicos

or relativo porcentual del peso equiva
te

LR I S

L A I N R I -

uuuuuuuuuuuuuuuuuuuuu

L R A

LR B I N I

Interpretacidn de Resultados - Conclusiones:

~ Discutir los resultados obtenidos.

. temperatura y presién.

Sugerencia

Calcular el volumen molar del hidrdgeno.

~ Aclarar qué se entiende por presién parcial.

- Indique los errores experimentales posibles.

Por qué el volumen H, (exptal.) debe corregirse a condiciones normales la




TRABAJO EXPERIMENTAL 4

ESTEQUICMETRIA

METODOS DE LAS VARIACTONES CONTINUAS

La determinacidén de relaciones molares, uno de los métodos utilizados
para la composicidn de complejos, es llamado de las variaciones continuas o
de Job. Fundamentalmente consiste en ensayar la misma reaccién quimica, en
una serie con variacion de la masa relativa de los reactivos, pero mantenien
do constante el nimero de moles. En el recipiente en que se produce el mixi
mo (o el minimo) de la senal de alguna propiedad caracteristica (densidad,
absorcion luminosa, cambic entdlpico, aparicidén o desaparicidén de un preci-
pitado, etc.) se ha alcanzado la relacidn molar correspondiente a la formula
de un compuesto. Este método puede extenderse para determinar los coeficien

tes de una ecuacidn quimica.

En lugar de nimero de moles puede utilizarse masa, volumen etc. pero
las variaciones no son lineales en estos casos. Alrededor de la sefial (fend
meno perceptible por los sentidos) midxima o minima es posible,y a veces ne-
cesario, ajustar el resultado obtenido ensayando otras relaciones interme-
dias, de manera quc se obtenga el maximo de sensibilidad en el punto este-
quiométrico. También puede realizarse grdficamente la determinacién colocan
do el nimero de moles en abscisas y el valor de la propiedad en ordenadas:
el maximo (o minimo), que puede ser obtenido por extrapolacidn, correspone-
rd al nlmero de moles de los dos reactivos en un compuesto, molécula o ion

complejo.

1. Procedimiento: Se coloca en una gradilla 7 tubos de ensayos pequenos nume

rados, cn los que se pondran los volUmenes de soluciones 0,24 molar de
nitrato de plata y cromato de potasio que se indican en el cuadro siguien
1

_ e T s R o SR :
solucion de AgNO; (ml) 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 3,5

solucién de K,Cr0, (m1) 3,5 3,0 2,5 2,0 1,51,0 0,5



a que el precipitado de cromato de plata sedimente, se miden las
del producto obtenido.

acién de resultados: Represente graficamente las alturas respec
en funcién de las concentraciones molares de los respectivos en un
| de coordenadas de doble entrada. El mdximo corresponde a las re-

es estequiométricas en la ecuacidn respectiva.

CENTRO NATIONAL
DE GULUMEL | 270 [ IGFNRIMACION EDUCATIVA
Huenos Alreé Rep, Arganting



TRABAJO EXPERIMENTAL 5

ELECTROLISIS

En estas experiencias se estudia la electrdlisis de soluciones acuosas
de sales: ioduro de potasio, sulfato de sodio y sulfato de cobre (II). Ca-
da ma de ellas se realizan con diversos tipos de electrodos y se debe ob-
servar e interpretar las reacciones que suceden en los electrodos y el com

portamiento de las soluciones.

Electrdlisis de KI en solucidn acuosa

Se dispone de un aparato de electro-
lisis que consiste en un tubo de vidrio en
U, y cuyos electrodos son dos barras de
carbon. E1 tubo en U tiene tubuladoras la-
terales para dejar escapar los gases que
se formen. Si carece de tubos laterales u-
se tapones de corcho acanalados que permi-

tan escapar los gases.

Se anade suficiente solucidn de KI
0,5 M 1llenando el tubo hasta radio cm por

debajo de cada tubuladora. Se hacen las co
nexiones a la linea y previa consulta al

instructor, se aplica entre los electrodos

una diferencia de potencial de 12-15 vol-

tios. Se deja transcurrir la electr6lisis durante 15 minutos aproximadamen

B

. Obsérvense y andtense los productos y cambio de color que tenga lugar en
el dnodo, donde se produce la oxidacién.

. Escriba la ecuacidn de la reaccidn observada.

. Idem con el proceso del catodo, donde ocurre la reduccién.

Una vez abierto el circuito, se separan cuidadosamente los electrodos;
se nota el olor de la barrita usada como dnodo.

Con una pipeta gotero se extraen 2 ml de la solucidn del extremo del




tubo donde estaba el citodo (''solucidn catddica') y se coloca en un tubo de

ensayo. Se investiga su acidez con unas gotas de fenolftaleina.

Con la ayuda de la misma pipeta gotero, se extraen 2 ml del liquido
pardo del anodo ("solucidn anédica') y se afiade al tubo de ensayos 1 ml de
tetracloruro de carbono (C1, C), benceno o hexano: se tapa y agita el tubo
durante unos segundos; después de dejar reposar se observan las coloracio-
nes de las dos capas liquidas: la acuosa superior y la drganica, inferior.

Cuestionario

1. Explicar la electrdlisis de KI en solucién acuosa y escriba las ecuacio
nes de cada hemirreaccién (o sea las reacciones de cada electrodo), de

acuerdo con lo observadc en los puntos b y c.

2. A medida que en el dnodo se separa iodo, éste forma el idn complejo I3
pardo con los iones ioduro de la solucidn electrolitica. Escriba la ecua

cibn para esta reaccidn.

3. ¢Para qué se utiliza el solvente orgdnico {tetracloruro de carbono, etc.)?

Explique la razén de la diferente coloracién de ambas fases.

4, (Qué otro ensayo cualitativo conoce para identificar al IZ?

Electrdlisis de una solucidn de Na, SO4 con cidtodo de mercurio.

—

Se usa como cuba electrolitica un tubo de en
sayo$ grande en donde se colecan 5 ml de mercurio
y 25 ml de solucidn acuosa de Na2 804 8 (con in-~ (:) (:)
dicadores: azul de bromotinol y f{enolftaleina).

Como danodo se utiliza um alambre cuyo extremo no

debe 1llegar a tocar el mercurio; come cdtodo se

|

=

utiliza otrc alambre -embutido en un tubito de vi

drio-, cuyo extremo si debe quedar totalmente e g 1

el seno del mercurio, “thQE\\NEElE i
Se hacen las conexiones y se realiza la e- ?j: :

lectrélisis con 6-9 voltios durante 10 minutos: Ej; 4

Hg

. Obsérvense y andtense los productos y cambios
de color que tengan lugar en el dnodo, donde se
produce la oxidacién.



. Escriba la ecuacidn de la reaccidn observada.
. Idemcon los procesos del cidtodo, donde ocurre la reduccidn.

Terminada la electrdlisis, se debe limpiar el mercurio por sucesivas de-
cantaciones y agregado de agua. OCbservar las reacciones que tienen lugar y a-
gregar fenolftaleina al agua de lavado, en un tubo de ensayos. Recuperar el

mercurio y devolverlo al recipiente indicado.

Cuestionario

1. Explicar la electrblisis de wuna solucidn acuosa de sulfatc de sodio con
catodo de mercurio. De las hemirreacciones en cada electrodo y justifique

el uso de indicadores.

2. ;Como separa el sodio de su amalgama con mercurio? ;Como se manifiesta la

reaccidn que tiene lugar? ;Qué comprobacidn experimental realizaria?

3. §1 no se usara cidtodo de mercurio, (qué se observaria? Explique y de las

hemirreacciones.

Electrdlisis de sulfato de cobre (II)} en solucidn acuosa.

Se utiliza una celda electrolitica constituida por un vaso de precipita
do o una cuba de vidrio, los electrodos son uno de grafito y otro de cobre.

Se cierra el circuito, se hace circular una corriente de 0,5 amperios
utilizando como cdtodo el electrodo de grafito durante 10 minutos. Observar

las reacciones que han tenido lugar y el comportamiento de la solucidn.

Se interrumpe el pasaje de la corriente eléctrica y sin tocar ninguna
conexién (el instructor cambiard la polaridad de la corriente}, se conecta



:§@4§ﬁ<ESta circunstancia el electrodo de cobre actla de cdtodo.

>tacidén de los resultados

r la electrélisis del sulfato de cobre en solucién acuosa en ambos
Escriba las ecuaciones de cada hemirreaccion, '

- un esquema de la celda electrolitica.

encias: Planificar experiencias para demostrar las leyes de Faraday.

Planificar experiencias para calcular la carga del electrén.



TRABAJO EXPERIMENTAL 6

VARIACTON DE LA SOLUBILIDAD CON LA TEMPERATURA

Se trata de determinar en esta cxperiencia la solubilidad de una sal
I%@;agué a diversas temperaturas y trazar la curva de solubilidad corres-
pondicnte.
I Procedimicnto

En un tubo de ensayos de 20 x 200 mm., {ijado con una agarradera a
Lﬁﬂfﬁepurte, colocar 5 g de KCLO5 (o NOz) y 10 ul (medio con una pipeta)
de agua, y calentar hasta disolucidn total. Utilizar un termémetro para agi-
- tar y nedir.

k

Dejar enfriar, agitar suavanente y, cuando aparczcan cristales tomar
jﬁ@:tempcratura; calcular la concentracidon Jdec la solucién en gramos de sul
- por 100 gramos de agua y registrar el dato en lu tabla.

: Agregar 10 ml Jde agua al tubo de cnsayo. La concentracién serd de 5 2
de sal en 20 y de agua. Proceder como en el primer caso Jdeterminando la
temperatura a la cual aparccen los cristales y calcular nuevamente la con-
centracion de la solucidn cnrgramos por 100 g Je agua.

Repetir la cxperiencia, agregando cn la probeta 10 ml de agua hasta
una disolucién con 5 2 de sal por 50 ml de agua o sca un total dc 5 cnsa-
yos (si a esta Gltima dilucidn no se produce precipitacién puede enfriar-
s¢ ¢l sistema con agua).

S1 se desca obtener mds datos cn el misno experimento, agregar por-
gienes de 5 ml de agaa,

Tabla de valores

Temperatura asa de sal ‘lasa dc agua Masa de sal/100 g
de disolvente

10

{7

o
- 4 0 a 3
- 54 30 g =
= 5 ¢ 40 o =
= EE 50 g =

Interpretacidn dc resultados

1, Registrar datos cn la tabla y calcular las concentracioncs.

2. Trazar un griafico: solubilidad (g/100 4 de agua), en funcién de la
tenperatura.



r en ¢l wmisme grifico la curva de solubilidad utilizando los da-
tenidos de Tablas de solubilidad.

r la variecién de la solubilidad del <CiOsz (o KNOz) con la tom-
ira, comparando sus datos y los obtenides de la tabla de solubili-

cias: Plunificur un trabajo andloge para deterninar la_variacién
4 solubilidad del nitrato Je potasio con la teaperatura. Partir de
4de nitrato dc potasio y 2,5 ml Jde agua y agregar porciones de 2,5 ul

i tuho {C cnsa yo pequeiio disolver 2.5 g de sulflato de sodio deca-
geteivte} (g01-a2 10 ii20) en 1 ml de agua calentando suavemente hasta
ullicién. Apenas iniciada ésta, decantar a otro tubo igual, scco.
ar con agua hasta que baje la teuperatura de la solucidn a 257C.
ir un cristal de la sal s6lida al extremo Jde una varilla o tubo

ro reconoce si una solucién cs
diluida

saturada

sobresaturada?

Una solucidn acuosa conticne 20 g de sal en 80 5 de solucién. lixpresar
Su concentracion con:

aramos Jde sal por 100 g Jde agua
gramos e sal por 100 5 de solucién

dcido nitrico concentrauo ticre 69 g de dcido en 100 g Je solucidn,
%u densidad es 1.40 g/ml. ¢Qué volumen y qué peso de icido nitrico sc
necesita para preparar una solucidn 6 M?

100 3 de uny solucién contienc 10 g Je NaCl. La densidad Jde la solucidn
es 1.07 g/ml. ;Culdl es la normalidad y moluridad (formalidad) del clo-
ruro de sodio?
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CINETICA (UIMICA: RAPIDEZ DE UNA REACCION

dia cn el presente trabajo la influcncia Je variacienes de tempe-
cmncentrac1on sobre la rapidez (velocidad) de las reaccioncs. Para

31 cfecto de cada factor independientomente, Variarcnos en un caso
acion de una de las especies y en el otro la temperatura, mantenien-
s la otras variables.

s experimentales en que sc hacen variar mdltiples [actores al mis-
0 pueden ser usados medianis 1la oplicacifn de métodos estadisticos.

solucidén de icdato de potasio A&OI (A\) sc hace regccionar con una

de sulfito hidrégenc de sadin HSOw i ;@ju (B) que contiene almi-
10 4cido, de marora quo ol :qw"“w;*qﬂ ¢l 1503 aparece cl color azul
sto no estequion etrico iclo-nlnmiddn, m‘q;,,lucnlo en la ctapa rdpida:

Ty

B0 + 3 1S03 2I1- + 350, + 30 (lenta)

Bl =6 " « 70" 22 5 1p + 3 0 (i)

LS

1

4.3 g de KIOs por lilro de sgua

i

0.4 5 de NallSOz a 50 I0Nu; 4 g de oliiodn seiudbre; 5ml de

(=]

H2S04 1M por litro do agua.

Llecto de los canbins de concentracisn

r dilucién de lo coluci”o L. obienirsnos (bicventes concontraciones
manteniendo constantis la Conientracién de iwdz |y la temperatura,

es la ambiente.

'?Nl de solucidn A cin un tubo de casayos limpio v seco; 5 ml de sclucidn

en otro tubo de ensayos ilimpio y seco. be pondrdn los tubos que contie-
" nen solucioncs cn un vaso de 250 ml con unas 25 partes de agua a temperatu-
Ta ambiente y sc los dejard durante 10 minulos para cstabilizar tempera-
turas.

Mediante un reloj con 5ogunCch doShptalal 111493 con la precisidn del
Segundo, en que sc vierte la ssiucidn A scure la solucibn B; se vuelve
rap1damentc al que contenis A, :uevamente al cie B y Finalmente se vuelve al
que contenia A, donde sc deja. icbe ser anotado ¢l tiompo desde el instante
& ¢n quc ambas solucioncs entran cn contacso.

©) Obsérvese detenidamente la solucidn cn cl tubo do ensayos y vuélvasce a
@notar el tienpo a la primera sciicl de reaccidn [colordcidn azul).




S Prepareense distintas concentraciones de la solucién de K10z diluyendo la
solucién A como sc indica a continuacidn:

solucidén A Agui
4,5 ml 0,5 nl
4,0 ml 1,0 ml
2.0 ml 150 ml
Su@iml 2,0 il
s o L 2550l

- liomogeneizar hien cada una de las soluciones diluidas. Repitase la opera-
€ion indicada cn cl parralo(b) anadiendo cn cada caso una de las soluciones
diluidas de KIOz a 5 ml de la solucién b, ambas a temperatura ambiente.

Interpretacion de resultados

= Calcular los moles de jodato por cada mililitro de solucidn y per cada 1i-
tro. La solucidn A es 0.02 M.

= Construir un grifico concentracién-ticmpo, representarn.o los tiempo en las
ordenadas y la concentracidén en las abscisas.

= Construir un grifico concentracidn-rapidez de reaccion colocando la velo-
cidad de reaccion en las ordenadas v la concentracién cn las abscisas.

= Iistablezca las conclusiones que extrac de estos gralicos.

dQué ley estd reclacionada con esa conclusién? (Ley de accidn de concentra-
ciones o '‘nasas activas'')

= La linea recta quc se pasa a través Jel origen tiene una ecuacidn relaciona-

da con la rapidez de reaccidén V° y la concentracidn del iodato C. Discuta
el orden dec la recaccion.

Lfecto de la teomperatura sobre la veleocidad de reaccidn

Colocar 5.0 ml de la sclucién A en un tubo de ensayos y 5.0 ml de la so-
lucién B en otro tubo de ensayos. Listas soluciones antes de reaccionar deben
1llevarse a la vcwpcratu a de la experiencia, colocamloc los tubos por separa-
do en un vaso de precipitados Lontcnlordo agua a la temperatura cin quec se va
a rcalizar la Jdecterminacién, durante 10 minutos.

Mezclar las soluciones, registrando el tiempo al segundo. Lsta operacidn
s¢ realiza rdpidamente virtiendo cuidadosamente una solucién en la otra, tra-
vasdndolo tres veces. Colocar nucvamente ¢l tubo en el baho de agus y anotar
la temperatura de 1a L\}GTI”HLIJ y el tiempo transcurrido hasta que aparczca
la coloracidon. (Uno realiza la operacidn y el otro controla cl tienpo).

Iis conveniente repetir cada determinacién a la misma temperatura.

El instructor iilicard a cada comisién la temperatura de trabajo.
Al finalizar la experiencia sc registraran los datos realizados por los dis-
tintos grupos.

Interpretacién de resultados. Cilculos

- Construir un grafico temperatura - tiempo, colocando los tiempos sobre las



reciprocos de los ticmpos: 1/ tiempo. Estos valores son una
apidez de reaccién y con ellos construir un grifico: 1/ tiempo-
| efecto que produce un aumente de temperatura?

oximadamente cudntos yrados de temperatura son necesarios pa-
la rapidez de la rcaccidn.

orcs influyen sobre la rapidez de la rcaccidn, se deben mantener
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ilenti-reaccidén de oxida
2+ cifn: cesidn de elec-
trones por ¢l par que

i

uctor: AL = -0,337 v Cu® —p Cu

se oxida,

ilemi-reaccidn de reduc
¢ifn: toma de clectro-

oxidante:AE = 40,799 v 2Ag+' + e —p Ap°

nes por ¢l par que sec
reduce.,

2y 2ag°

ion total:AE = 40,462 v Cu®+ 2\p —p Cu

"

Ll atomo que toma electrones es conocido como agente oxidante, el ion pla
‘actda como agente oxidante; el cobre, que cede clectrones, actda como agen
' reductor. Notesc que ¢l agente oxidante es siempre reducido y el agente re
es sicmpre oxidado, y que debe considerarse al par como agente oxidan-
vy reductor on cada caso.

Los dtomos o ioncs tienen diferente facilidad paira, en una determinada
CCidn, tomar o ceder clectrones, facilidad que sc puecde expresar como la
za de oxidacidn {potencial de oxidacidn) o de reduccidn de un determinado
¢ oxidante o reductor. Lsto permite cstablecer tabias cn las cualcs los
5 reaccionantes son ordenados sepdn sus potenciales. Istas tabias consis
en una serie de hemi-reacciones escritas en forma que la reaccidn hacia
derecha es una oxidacién y hacia la izquicrda una roduccifn, por toma de

TONCS.

Una’ reaccién de 6xido-reduccidn se produce cspontaneamente si la hemi-
accitn de oxidacidn estd colocada =n las tablas, mds arriba que la hemi-
reaccidn de reduccidn, lo cuil se debe a que el par rceductor (cobre) cs ca-
»m de ceder electrones con mis encrgia que cl par oxidante (plata) , y &ste
‘€s capaz de tomarlos con mds energia que cl reductor. Im el caso de la reac-
cién del cobre con ion plata podemos predecir que la-reaccién ocurre espontd
neamente porque en la tabla cncontramos las hemi-reacciones cn este orden:

cu? v 2c 2 CuSAE = 40,337 v
AT+ o= ACAE = 40,799 v

Iistar mds arriba en las tablas significa potencial oxidante mayor (nds
positive o menos negativo)
Il par raductor sc invierte para que ceda clectroncs al par oxidante,
POT €sSo aparcce:
* ¥ -
Cus= W = 20 L E= =0.337.v


http:total;.6E

TRABAJO EXPERIMENTAL 8

REACCICNES DE OXIDACION Y REDUCCION

¢s durante la reaccifn, por ejemplo:

-reacciones dcido-base
-reacciones de intercambio de iones, de complejos y muchas de precipita
cidn

Otras reacciones incluyen “'transferencia" de eiectrones y se llaman rcac
ones de éxido-reduccidn (redox). Ljemplos:

-la unidn directa de dos elementos
-la descomposicidén de un compuesto cn sus clementos
-la sustitucién de un elemento de un compuesto por otro

Cuando un trozo de cobre es introducide en una solucién de nitrate de
plata, se observa la formacién de plata metdlica y una solucidn azulada de
nitrato de cobre (I1). Este proceso quimico sc puede representar per las si-
guientes ccuaciones idnicas:

e+ 2g" =g o+ gl

Durante la reaccidn el cobre pasa a ion cobre 2+, y el ion plata de car
ga 1+ pasa a plata metdlica con carga cerc. Is una reaccién de éxido reduc-

cion pues en ellas se produce transferencia de electrones:

-el dtomo de cobre pierde electrones, se coxida
-el ion plata gana electrones, sc reduce.

Ll proceso de reduccién de un dtomo o ion significa que éste toma electro

nes y el de oxidacién que los cede. Los clectrones cedidos por un dtomo o ion
son tomados por el otro, en consecuencia la oxidacién y reduccidn ocurren si
multineamente.

Cada uno de estos procesos se puecde escribir independientemente en dos
hemi-recacciones:




)ajo experimental

El propésito de estc trabajo experimental es observar algunas reaccio-

~de oxido-reduccidn entre metales y soluciones ibnicas metdlicas y entre
los aldgenos y soluciones iénicas de los halogenuros, y cstablecer:

las reacciones que tienen lugar.

las hemi-reacciones correspondicntes.
- Las reacciones ifnicas y moleculares de oxidacién-reduccién,

+

comparar los potenciales de oxidacidn.

‘1. Accién de los metales sobre sus soluciones iénicas

- - Colocar en el tubo de cnsayos 3 ml de solucién de nitrato de plata y un
trozo de alambre de cobre. Observar y registrar las reacciones quimicas
que ticnen lugar.

- Colocar un trozo de hicrro (clavo) en unos 3 ml de una solucién de sulfato
~ de cobre 0,1 N calentar suavenente. Observar y registrar las reacciones
quimicas quc ticnen lugar.

= Colocar 3 tubos de ensayos cn una gradilla y afiadir a cada uno de ellos 3

ml de una solucidén 0,1 N de sulfato de zinc, introducir cn cada uno de cllos
scndos trozos metdlicos de zinc, plomo y cobre.
- - Colocar cn 3 tubos de ensayos 3 ml dc solucién de sulfato de cobre ¢ intro

|3

ducir en cada uno dc cllos scndos trozos metdlicos de zinc, plomo y cobre.

- Colocar en 3 tubos de cnsayos 3 ml de solucidn de sulfato de plomo e intro
~ ducir en cada uno de cllos scndos trozos metdlicos de zinc, plomo y cobre.

- = Observar y registrar las reaccioncs obscrvadas cn cada uno de estos nucvos
cnsayos.

2. Accidn de los haldgcnos sobre soluciones de sus halogenuros.

=

=~ Colocar en tres tubos de cnsayos, por scparado, 3 ml de cloro cn agua, bro

mo en agua y iodo en agua. Anadir 2 ml de tetracloruro de carbono. Tapar
con un tapdn y agitar; dejar rcposar y obscrvar la coloracidn de la capa
de tetracloruro de carhono.

- Poner 3 ml de solucién 0,1 M de bromuro de potasio cn un tubo y 0,1 M de
solucién de ioduro de potasio cn sendos tubos de ensayos, alladir 2 ml de
tetraclorure de cartono y Trege 11w e solu ‘on recién preparaca Je cloro a
Cada wio, iper, agitar, dejar reposar y obscrvar cl color Je la capa de

tetracloruro de carbono y comparar con los cnsayos preliminares.



- Repetir el easayo snterior utilizando solucién 0,1 M de clorure de potasio
¥ ue ioduro Jde potasio. ADadir 2 ml de tetraclorure de carbono y 1 ml Je
solucidn de bromo a cads uno. Tapar, ayitar, dejar reposar y observar la
coloracidn Je la capa de tetracloruro de carbone y comparar con los ensa-

yos preliminares.

fhservar y registrar los tubos donde se observen rcacciones quimicas,

INTERPRETACION DEi RESULTAIQS. CONCLUSIONES

1. Accion de los metales sobre las soluciones metdlicas

» e acuerdo a sus observaciones, indicque en qué tubos de ensayos contenicn
do ¢l sistema metal-ion s¢ han producido rcacciones. Describirla.

-+ 3 .
Lscriba las hemi-rcacciones I + c-M° cn una columna en orden Jdecrecicn

4

te de su propia facilidad de oxidacién a ion, o sca de su poder oxidante

hacia otros parcs conjugados.

Be los siguientes pares de nmctales: cobre-zinc; plomo-cobre; plomo-zinc;

= ]

-~

hierro-cobre; plata-cobre, indigue el agente reductor y el oxidante, nis
: ] H L (=]

fuertes.

iscriba lus reacciones idnicas totales correspondientes a los sistemas don

s

de s¢ han producido reacciones redox. Lscriba las ccuaciones moleculares

correspondicentes.

2. Accion de los halbzenos sobre las soluciones de halegenuros.

- Indique qué caitbios ohscrvé en los sistewas de los ensayos preliminarcs

al introducir tetracloruro de carbono.

He acuerdo a sus ob seTVaciones indigque on (Ué tubos de £nsayos s¢ TO‘JU:O
] { J

1

reaccion y trate de escribir las ccuaciones, sobre las bases de las haui-

reacciones.

De los siguientes pares de naldgenos indigue cudl es el axidante 1ds

|

fuerte: cloro-iodo; cloro-bromo; bromo-iodo.

= Iscriba las hemi-reacciones haldgeno — halogenuro:

2 ek, + 2o

-

en wik colunma de orden creciente, en cuanto a la facilidad de oxidacién

Introducir en esta scric ¢l par:

A —-F, + 20

2
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lel i6n permanganate sobre ¢l idn

|

Pt

i V- A |
Golocar cn un tubo Jde onsayoes S G de 0,

de peninganato de potasio y 3 Afadlir jpota

a gota una solucidn de sulfato ferroso; vy luego 3 gotas Je solucidn de tio-

Mo ung faer-

Goiare contra un "bianco” on ¢l que no se agregd peman,anato,
BServar la reoaccidn, escribiv las ccuaciones idnjcas totales vy moleculares,

Ddicar ¢l agente oxidante, ol agepte rewuctior, la hendresceion de oxidacién

Accidn del jon permanganato sobre ¢l don sullite

abo de ensayos oolocar 3 ml de agun vy ounas
perimanganuto de potasio y 3 potas de selucidn Jde decide sulflrico dilaido.

anadie cota 2 yoto una soluci®n de sullite de sodio,

Obscrvir la reaccidn v csceribir las ecuaciones idnicus woleculares, cono oi

o

Accidn oxadante del Jdibxido de pangoneso sobre el dcido clorhidrico.

R | s @ vt TR - i 1A} 1 C e v, 5 ! P
Enoun tube Je ensayves colocar 7 g de dddxido de wangencso y 4 mi o de dcido

clorhidrico concentrado,colocar un tapdn Je gomu airaveszdo Jde dn tubo do

2 - N ¥
i

gesprenainionto acodaodo que burbujea on un erlemmcyer con 50-md de agua. Cas
denter suavenente y una vez que fomina lo reaceidn retirar ol erlemseycr.

el olor del jzas desprendido.
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n tubo de ensayes scco colocar 1,7 g de clorure de sodic con 1 g de
ido de manganeso y 1 mi de Acido suifGrice. Calentar suavemente y ob-
¢l color y olor del gus despremdido.

bir las reacciones idnicas totales que han tenido lugar on ambas reac-
BS ¥y cottpararlas.

giiar gotas de las soluciones preparadas en anmbas reacciones anteriores en
tubos; afladir en el primero unas gotas Jde iodure de potasic, y en segun
) wine potus e tinta.

¢cifn oxidante del aguu oxigenada,

T on oun tubo do ensayes 3 ml Je une solucié~ 0,1 N de icdure de pota-
. Anadir 3 gotas de dcido sullGrico diluido y 2 m1 de tetracloruro de
rbono. Agregar gota a gota agua oxigenada,

oervar ia rcaccifén que tiene lugar. Formular las ecuaciones iénicas co-
espomdientes. Formular las ccuaciones meleculares.

ccitn oxidante del agus oxigenada sobre ¢l ion ferreoso

un tubo de cns-yms colocar 5 ml de una solucidn Q,l N de suliato fcrroso,

; ?J;entar suavenente para ¢oliminar cl exceso de agua exigenada y reconocer cl
#1 ion {érrico formmado agrepando unas gotas de solucidn de tiocianato de po-

tasio.
= Observar las rcacciones que tiemen lugar y cscribir las ccuaciones.

6. Accidn del ion férrico sobre jos iones icduro

~Colocar on un tubo de cnsayos de 3 ml solucidn de ioduro Je potasio y 2 m
de tetracloruro de carbono.

= Aurcgar gotas do una solucidn Je clorure de hierre {III), agitar y dejur re-
posar.

= Ohserver y formular las reacciones que ticnen lugur.

Sugercncias
. Planificar experiencias pars demostrar 13 accifn oxidante del: a) dcide nitri
<o b)Y dicrovate de potasio.
. Engayar otras rcacciones de oxidacién-reduccibn.
Informe
Presentar un informe con las ecuacicnes cquilibradas por ¢l métode del ion
electron, los de hemi-veacciones y reaccidn total, y las scnales, de las € reac

Ciones cstudiadas, de acuerdo a las indicaciones que aparccen en las sccciones.
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TRABAJO EXPERIMENTAL 9

HIDROCARBUROCS

Las fuentes de hidrocarburos son el petrdleo,
el gas natural y la hulla. Los hidrocarburos se clasifican en gene
ral en alifdticos, aliciclicos y aromdticos. Las fracciones obteni
das de la destilacidn del petrdleo estan constituidos por diferen-
tes hidrocarburos. El éter de petrdleo, el querosene, las parafi-
nas ,pueden utilizarse como fuentes de alifaticos saturados. El ci-
clohexano y ciclohexeno se utilizan como hidrocarburos aliciclicos,
el benceno y naftaleno obtenidos de la destilacidon fraccionada del
alquitrdn de hulla o por sintesis petroquimica se emplean como hi-

drocarburos aromidticos.

Estos ensayos tienen por objeto comprobar el
comportamiento frente a reactivos caracteristicos.

A. HIDROCARBUROS ALIFATICOS

1. Destilacidn del querosene

- Armar un aparato de destilacidn simple, empleando un baldn
de destilacidon de 50 ml; colocar en €l 30 ml de querosene.

- Destilar calentando suavemente a razén de 1 gota por segun
do, recoger el destilado en una probeta y registrar el pun
to de ebullicidn desde que comienza la destilacidn a inter
valos de S5 ml.



- un grafico: temperatura de ebullicidn-volumen des-

ustancias a ensayar: agua, éter de petrdleo, alcohol eti
lico, parafina, azufre, cloruro de sodio, sacarosa {az-

. )
car comin), aceite vegetal.
I

Ensayar la solubilidad de estas sustancias en querosene:
en cada caso se colocan unas gotas de la sustancia, si es
liquida o 0,1 g si es sélida, y se anade querosene hasta
iﬁﬁmpletar 3 ml. Si es necesario puede celentarse suavemen

.....

- mente soluble' - ''inscluble'.

¥

Propiedades quimicas

T

- Colocar en pequefios tubos de ensayos 5 ml de querosene, a-
gregar en cada uno de ellos los reactivos indicados, agi-

tar durante unos minutos y observar lo que sucede:

. Primer tubo: HNO3 {conc.)

. Segundo tubo: H2804 (conc.)

. Tercer tubo: NaOH (20 %) a este tubo, se le agrega
después, sclucidn de permanganato de
potasio. Interpretar resultados.

- Colocar en cada uno dos tubos de ensayos, 5 ml de querosene
o éter de petrdleo y agregar a cada uno la misma cantidad



7 (1 ml) de solucién de brome, 1 % en tetracloruro de carbeno,
‘tapar con tapdn de corcho.

- Colocar un tubo en un lugar oscuro y el otro a 1a luz solar o
a la 1luz de una léampara. Después de unos minutos comparar, ob
servando el color y la accidén sobre el papel de tornasol azul
hitmedo. (Interpretar).

- Recordar luego al efectuar la reaccién del acetileno con la
solucion de bromo en tetracloruro de carbono y con el perman-
ganato de potasio en medio alcalino.

ARBUROS ALIFATICOS NO SATURADOS. ACETILENO

alquinos son hidrocarburos caracterizados por la presencia de
unién triple entre carbeno-carbono. El primer y principal miem-
'@b‘ﬁa esta serie es el acetileno o etino HC=CH que constituye mate
prima fundamental en la sintesis organica.

il -thencién

- Armar un aparato como
el indicado en ia fi-
gura que actha como
generador de gas.

- Colocar en el tubo se
co unos trezos de car

buro de calcio, dejar

gotear agua en la am-

polla de decentacidn.

Se produce acetileno:
dejar desplazar el ai

re y llenar dos tubos
de ensayos por desplazamiento de agua. Una vez lleno, tapar-
los y mantenerlos invertidos.



Combustion

- Tomar el tubo de ensayo lleno de acetileno, sacar el tapon
manteniéndolo invertido, encenderlo acercandolo a la llama
del mechero y poner al tubo en posicifén normal.

- Al apagarse agregar 2 ml de solucidn limpida de Ba(OH)Z.
- Observar la caracteristica de la llama y registrar las ob-

servaciones,

Explosidn con el aire

- Un tubo de ensayo se llena parcialmente con acetileno (apro
ximadamente hasta la mitad) y se separa de la cuba colecto-
ra dejando que el aire desplace el agua.

- Se tapa con un tapdn, se agita, se destapa y se acerca a la
1lama de un mechero. Observar la caracteristica de la reac-

cién.

Reacciones con el agua de bromo

- Colocar en un tubo de ensayo 5 ml de agua de bromo muy di-
luida. Hacer burbujear acetileno desprendido del aparato pro
ductor cambiando el tubo de desprendimiento por uno recto.
Observar el resultado.

Reaccién de insaturacidén (Bayer)

- En un tubo de ensayo colocar Z ml de agua, Cinco o seis go-
tas de dcido sulflrico concentrado y dos o tres gotas de so-
lucién de permanganato de potasio al 0,1 %. Hacer burbujear

el acetileno a través de ella. (Interpretar).



6. Reaccidn con el cloruro cuproso amoniacal

- Preparacidn del cloruro cuproso: disolver 15 g de sulfato

cuprico y un gramo de cloruro de sodio en 16 ml de agua,
agregar 1 g de sulfito hidrdgeno de sodio disuelto en 5 ml
de hidréxido de sodio 5 % agitar.

- Enfriar bajo chorro de agua y lavar el precipitado de clo-
TUro cuproso con agua por decantacidn.

- Disolver el precipitado agregando poco a poco solucién de
amoniaco 10 %.

- Hacer pasar acetileno por 2 ml de la solucidn: se forma un
precipitado rojo de acetiluro (I). El acetiluro cuproso es
extremadamente explosivo cuando estd seco. Destruirlo una
vez formado con Zcido nitrico diluido (1 vol. de acido ni-
trico concentrado y 1 vol. de agua).

Reaccidn con el nitrato de plata diammino

- Preparar la solucidén de nitrato de plata diammino. En un tu
bo de ensayos colocar 2 ml de solucidén de nitrato de plata
1 % y agregar gota a gota solucidén de amoniaco diluido jus-
to hasta redisolucidn del precipitado formado.

- Diluir con agua y pasar acetileno: se forma un precipitado
pardo de acetiluro de plata, tomar una punta de espatula
llevar a la llama: detona. El acetiluro de plata es explosi
vo cuando esta seco, hay que destruirlo como se indicd ante
riormente para el de cobre (I).




ique la causa por la cuidl el querosene es considerado como una
ion de destilado de hidrocarburos.

e sobre la diferente solubilidad de las sustancias en querosene.

;@mpare los comportamientos del querosene y del éter de petrdleo,
con el Br en tetracloruro de C, en la oscuridad y bajo la accidn de

1a luz.

nunere los tipos de reacciones que dan los hidrocarburos alifiti-

 €os.-saturados, no saturados- y los aromiticos.

Indique las diferencias entre las reacciones de sustitucién y de a-

dicidn.
Escriba las ecuaciones correspondientes, a las sigulentes reacciones:

. obtencidon del acetileno

. combustidn del acetileno

. adicidn del Br en etapas

., insaturacidn de Bayer

. obtencién del cloruro cuproso, a partir del cobre I y del acetilu-
IO,

. formacidn del acetiluro de Ag.

;E? Un gas desconocido puede ser 1-buteno, l-butino o 2-butino.

Planifique una serie de ensayos de laboratorio para identificar la

sustancia en estudio.



TRABAJO IXPERTMENTAL N° 10

SUSTITUCION AROMATICA ELECTROFILICA

NITRACION AROMATICA

La facilidau de nitra-
cidén de los hidrocarbures aro-
miticos es wna de las propie-
dades mds caracteristicas de
estos compuestos. Para reali-
zar la nitracidn sc emplean
soluciones diversas: la mis
cordn ¢s la solucidén sulfoni-
trica. Las condiciones cn que
se rcaliza la nitracién de-
pende de la naturaleza de la
sustancia 2 nitrar, de la con-
centracién Jdel agente nitran-
tc y de la temperatura. Los
productos de nitracién son
compucstos importantes conio

drogas inteimedias y explosivos.

BENCENO: obtencidn
un baldn de 200 ml (o en un tubo de ensayos Jde 25 x 200 rin) se
nara solucién sulfonitrica vertiendo sobre 9,5 ¢ (5,2 ml) de dci-

lo sulfdrico (d = 1,8) lentamente con agitacién y enfriado cxterior-



mente con azua 6,4, 5 (4,0 m1)
de fAciol glteaes e s -
+ 1o solugifh o taperatara
adl.iente sC dpTesd POCO R jioco
5 5 (6 .41) de Licaio o2 9,38
culdande que lu tamperatura no
pasc Jde S07C-60%EL
. Sc adapta un reirigerante (puc
de atilizarse un tapdn con un
tubo Jde 40 an de lurgo) y sc

calienta Jdurante 30 winutos cn
baflo de agua manteniendo a 60°C.

Aparato adecuado para la destilacion ds U]l& vez fria ia SOl'dCiéﬂ SC se
pequenas cantidades de tlquidos. i A i~ ks

para la capa dcida empleando 4
na ampolla de scparacién (cuile
dandc no confundir las capas).

r ¢l nitrobenceno dos veces con porciones de agua y luego con una so-
de hidréxido de sodio 5% hasta eliminacién total de la acidez, lo

' s¢ compruchba con un papel de tornasol y [inaluente sc lava con ugua.

coloca ¢l nitrobenceno cn un tubo de cnsayos seco al que se agrega clo
0 de calcio anhidro y si con este tratamiento no se logra climinar cl
s¢ calienta en un ba%o Jde agua hasta que quede conpletamente 1Tupido.

$0 se pasa a un baldn de destilacidn de SO ml provisto de relrigerante
y se destila rccogicndo la [raccién que pasa entre 206-211°C, obteniendo-
un rendimiento alrededor de 3,5 3.

AUCION: No debe destilarse hasta sequedad ni dejar que la temperatura
pasc de los 214°C pues debe haber residuos de ni-dinitrobeunceno
o productos polinitrados cxplosivos,

BENCENO: Obtencidn

un tubo de ensayos de Z5 X 200 rn sc prepara sclucidén sullonitrica ver
endo sobre 18,3 g (33 ml) de acido sulfdrico {d: 1,8) lentamente con a-
acion y enfriando exteriormente 8,3 ¢ (6,8 ml) de dcido nitrico.



. Luego se afiade 1,8 g (2 ml) de benceno po
Co a poco y con agitacidn continua, se a-
dapta un tapén atravesado por un tubo de
40 am. que actia como condensador (es pric
tice usar un refrigerante de Liebig) y se
calienta en bafio de agua a cbullicifn du-
rante 20 minutos con agitacidn constante.

. Se deja enfriar el contenido y sc vierte
poco a poco y agitando en un vaso de pre-
cipitados conteniendo 3 a 4 veces su volu
men de agua fria y raspando las paredes
del vaso hasta que comience a precipitar.

. Se filtra por succién y se lava el preci-
pitado hasta que los liquidos de lavado
no den mis reaccifn dcida al tornasci.

seca y se determina el punto de fusidn. Si el punto de fusibén es ba-
se puede recristalizar de metancl oetanol, en este caso, €l instruc-
r dard las indicaciones correspondientes.

Confeccionar informe seglin modelo; acompafiar con los esquemas de
los aparatos utilizados en el laboratorio.
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Peso . Masa{g) | Volumen - Relacion molar

Densidad Males

molecular usada empleado { Teorica |Practica |

2.
£
Rendimicnto porcentual: RENd.gbt__ % 100 %

Rend. tedrico

P&L-:@NST-ANTES FISICAS PRODUCTO OBTENIDO:

- pe. (bibliografia) : p.e. (determinado}:
pfi £ R

5.- OBSERVACIONES: (se registrard todo tipo de cbservacion que el zlumno crea conveniente),
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TRABAJO EXPERIMENTAL N° 11

ALCOIIOLES . HALOGENUROS ALQUILO

Los alcoholes son sustancias que se caracterizan por tener la agrupa

ci6én -0il unida a radicales alquilos y aliciclicos. Listos pueden clasifi-
carse en alcoholes primarios, secundarios y terciarios, La oxidacién de
los alcoholes primarios da lugar a la formacién de aldehidos y la oxida-
cién de alcoholes secundarios, acetonas., Es propdsito del siguiente traba
jo estudiar sus propiedades caracteristicas diferenciales,

A- SOLUBILIDAD DE LOS ALCOHOLES EN AGUA

. Colocar 1 ml de agua en cada uno de 4 tubos de ensayos.

. Agregar, respectivamente en cada uno de ellos, gota a gota y con sua

ve agitacion los siguientes alcoholes: metanol, etanol, isopropanol

y n-butilico.

. Observar la diferente solubilidad; confeccionar un cuadro,

. Colocar en un tubo de ensayos 1 ml de n-butanol y 5 ml de agua, sin

agitar, Apreciar el volumen ocupado por la capa alcohélica y luego a
gitar fuertemente, La emulsién formada se deja en reposo y después
de un lapso observar el volumen quc ocupa la capa alcohélica,

. Agregar otros 5 ml y se agita enérgicamente y volver a observar, A la

solucidn se adicionan 3 gramos de cloruro de sodio finamente pulveri-

zado y sc agita fuertemente,

. Observar lo que sucede al dejar en reposo,

B- REACCION DE LOS ALCOIIOLES CON EL SODIO METALICO

. Colocar en un tubo de ensayos bien seco 2 ml de metanol anhidro o
alcohol etilico absoluto,

. Agregar un trozo de sodio.

. Observar la reaccién, Cuando todo el sodio ha reaccionado, evaporar
cn baho de agua el contenido y probar la acidez de la solucién em-
pleando papel de tornascl,




- se dispone de alcoholes nebutflico, sec-butilico y ter-butilice,
etir el ensayc antericr y observar la reactividad difercncial.

UCION DEL GRUPO -0l « PREPARACION DEL CLORURQ DE TER-BUTILO

' ?Hs CHz
CHz — (I: — OH+HCI 2 -  CHz— rl::-— Cl+H0
CH3z CHz

. En un embudo separador de 125 ml celocar 4,5 g (5,6 ml) de alcohol
_t'tﬁt&utilico y 25 ml de 4cido clorhidrice (c). Agitar y cada dos mi-
: nutos abrir la llave del embudo invertido para expulsar los gases

- formados (seguir indicaciones) del instructor,

‘gﬁ?asado veinte minutos, colocar el embudo verticalmente sujcto a un
soporte y separar la capa acuosa, Agregar 25 ml de solucién helada
‘de carbonato de sodio 5%,

‘-@v32parar la capa acuosa, y destilar en un pequefio equipo de destila-
& cién entre 49-53°C,

)




Interpretacién de resultados

1.- Observe la diferente solubilidad de los alcoholes que se han emplea-
do en la experiencia, Indique si son “solubles", 'poco solubles' o

~ "insolubles"

- Consulte en un libro de texto o en una tabla de solubilidad de los
alccholes y verifigue si sus observaciones han sido correctas,

Explique a qué se debe la diferente solubilidad de los alcoholes en
agua,

4,- ;Cudl es el efecto del agregado de una sal, por ejemplo cloruro de
sodio, en la solubilidad del 1-butanol?,

5,~ Formule la reaccién del etanol con el sodio,

anterior llevado a sequedad y disuelto en agua? Escriba las ecuacio-
nes,

7.~ Al efectuar la reaccién con sodio ipor qué es necesario que los tubos
de ensayos estén bien secos y los alcoholes anhidros?,

- 8,- Preparar el informe sobre la sintesis de cloruro de ter-butilo,

9,- Dar el orden relativo de la reactividad de los alcoholes butilicos,
primarios secundarios y terciarios, con el scdio,

10,- Prepare el informe seg@in modelo para la preparacién del cloruro de
ter-butilo. Explique el mecanismo de la reaccién,



TRASAJO EXPERTMUNTAL 12

ALDEIIDOS Y CETONAS

Los aldehidos y cotonas se caracterizan por tener el grupo car-
 C = 0 de gran reactividad. La diferencia estructural consiste

» los aldehidos tienen por lo menos, un dtomo de hidrégeno unido
po carbonilo mientras que cn las cetonus ambos sustituyentes son

ales hidrocarbonados.

R-C=0 R—C=0
| |
H R
Aldehido Cetona

la descripeidn de la estructura del grupo carbonilo contribuyen los Jde
ncia principales que permiten interpretar sus numcrosos tipos de
cciones

* =
—c’:=04—-- -¢-0

Obtencidn del metanal

Los aldehidos sc puaden obtener de los alcoholes primarios y las ce-
s a partir de alcoholes sccundarios bicen por deshidrogenacidn catali-
€a o por agentes oxidantes

Cu
—CHOH —————— -C=0 + H20
$ {oxid.) [ T2

- In un tubo de ensayos colocar 1 ml de metanol, calentar preferentencnte
‘en bailo de agua para evaporarlo.

Calentar simultdneamente un alambre de cobre cspiralado insertado en un
~ tapdn de corcho ¢ introducir el alambre cn rojo dentro de los vapores de
metanol. (NOtesc el olor a formaldehido).

Ohtencidn del etanal

En la obtencidn Jdel ctumal por oxidacién de etanol, sc trata cue ¢l
ctanal formado, permanczca brevemente con el compucsto oxidainte.

- Armar un aparato de destilacidn conectado a un tubo de ensayos con agua,
colocando en ¢l cucllo del balén de destilacién una ampolla Jde separacion.



ha
o

:{'},

la ampolla se coloca una solucién de 0,3 g de NapCri07. 20 (comer-
J, 16 1l de agua y 6,3 ml de etanol.

‘olocar 15 ml de agua y 5 ml de dcido sulldrico en el balén de destila-
cion; dejar gotear amas gotas de la solucién Je alcohol-dicromato de so-

io sobre 1a solucidn de dcido sulfirico, que comienza a hervir espon-

amente. Si esto no sucede, calentar suavenente con la ilama del me-

chero hasta que la chullicién comience. Se mantiene regulando la caida

de

la solucidén de alcohel-dicromato de sodic. Cuando toda la solucidn
sido agregada, mantener ¢l calentamiento durante unos pocos minutos.
acetaldehido formado cuyo punto Je ebhullicién es 21°C ha burbujecado
el agua del tubo dec ensayos.

Con la solucidn de acctaldchido s¢ realizan los ensayos si dicen cs.

heucciones de caracterizacién Jde aldchives y cetonas

. Accidn sobre cl reactivo de Tellens (formacidn del espejo de plata)

a 5l Jel reactivo Jde Tollens (solucibn de nitrato de plata diam-
mino sc le agrega 1 ml de solucidn del acetaldehide, se calienta en
bafio de ayua sin agitar, Repetir la reaccidn con fermadcehido y aceto-

na.

Accién sobre ¢l reactivo de Fehling

Agregar 1 ml de solucidn de acetaldehido o de formaldehido a 5 ml
de reactivo de Fehling y calentar en bafic de agua a cbullicidn.

Accidn sobre ¢l reactivo de Schiffl

Agregar una gotas de reactivo de Schiff (fuseina decolorada) sobre

a) una gotas de solucién de formaldehido, b) una solucidn de acctona.

Formacidn de compuestos de adicién con sulfito-hidrdeeno de sodio

Colocar cn tubo de ensayos 5 ml Jde una solucidn saturada en {rio
Jde sulfito hidrégeno de sodio y agregar 1 ml de acetona. Agitar la

solucidon enérgicamente hasta que sc observe un cambio definido.

Reaccion Je condensacién

Ln tubo de ensayos disolver una gotas de acctaldehido y agregar
una gotas Jde solucién Je hidréxido Je sodio al 10 %, Calentar, notar

el olor curacteristico.

Preparacidn Je derivados eristalinos

Formacidn de 2,4-dinitrefenilliidrazonas: a 2 ml de uno solucidm
de formaldehido agregar 5 ml de uma solucidn de 2,4-dinitrofenilhidra-

214 hasta que sc produzea un precipitado. $i el precipitado no se


http:ctOl1.:.tS
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produce, calentar Jurante 5 minutes. Se recristaliza en ctanol y se

seca entre dos papeles de filtro.

Reaccidn del iodoformo
i1 cloroformo, bromoformo ¢ iodoformo constituyen productos haloge-

nados del metano que pueden prepararse por la 'reaccidn halofdrmica®™ los
aldehidos y las cetonas,que conticrien el grupo Cls. CO y los alcoholes
que por oxidacidn pueden darlos, al tratarlos con una solucidn alcalina
de haldgenos, dan los correspondientes haloformos.

La formacién del iodoformo s6lido cristalino amarillo de p.f.119°C
se produce cuando una solucidn de iodo ¢ hidréxido de sodio reacciona
con dichas sustancias. Disolver 3 gotas de acctona cn 1 ni de agua y
agregar 3 ml de solucidn de NaOll 10% y anas gotas Je solucién I3 (I,,KI)
10% cn agua. Calentar on bafio de agua hirviente, agregar mis solucién
de iodo.

Repetir la reaccién utilizando sucesivamente metanol, ctanol y los al-

coholes butilicos.

INFORME
xidacidon de alcoholes; obtencidn Jde aldehidos

Formule las ecuaciones Jde obtencién del metanol por oxidacién del sic-

tanol cn presencia del catalizador cobre. Descripcién ¢ interpretacidn.

Formule las ccuaciocnes de obtencidn Jdel etanel usando sulfocrdmica

y utilizar ¢l método del i16n clectrén para establecer los coeficientes.les-

cripcién ¢ interpretacién de la reaccidn. Se puede utilizar esc exidante pa-

a1 obtener aldchidos no volitiles.

Formacién de corpucstos de adicidn

Explique el comportamicento del formaldchido y del acetaldchido con una
solucién saturada y cn [rio de sulflito hidrégeno de sodio (bisulfito de

sodio) (Qué aplicacién ticne csta rcaccién?

Reaccidn Je oxidacién

Icuaciones cn las reacciones de Tollens y de Fehling para aldchidos.

Bescripcién ¢ interpretacién. jPor qué las cctonas no dan cstas reacciones?

e

i A AR
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n Jde condensacién

ir la reaccién del acetaldehifdo con una solucidn de hidrdxide
6. Comparar la reaccién con la que sc produciria con formaldehido o
ldechido. fptativo: interpretar cl mecanismo.

on de derivados cristalinos

mule las reacciones de la acctona con la 2,4-dinitrofenilhidrazina.
- Impovtancia tiene la preparacidn de este derivado?

ule la ecuacidn de formacidn del iedoformo. Optativo: Explique su
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TRABAJO EXPERIMENTAL 13

UN COMPUESTO CON ACTIVIDAD FISIOLOGICA

ASPIRINA: &cido acetilsalicilico.

Los fenoles son acetilados en sclucidn acuosa con anhidrido
acético en presencia de &cido sulflrico,dando lugar a la formacifn del &ci-
do acetilsalicilico (aspirina).

O
. HY 2\ o i
%" + (cHyco)p0  ——| || “H3 4 cnyc-on
.G oH Seof s
O o

-Colocar 2 g.de &cido salicflico,? g. de anhidrido acético y 1 ml de &-
cido sulfirico concentrado en un tubo de ensayo de 20x200 ma o erlemme-
yer de 125 ml.

-Calentar en bano de agua durante 15 minutos a una temperatura de 50°a
60°agitando continuamente. Dejar enfriar.

-Agregar gota a gota 30 ml de agua (precaucifin:la reaccion es exot€rmica
¥ puede producir salpicaduras).

-Calentar nuevamente hasta que se forme una solucién clara y luego dejar
enfriar lentamente;cuando se produzea opalecencia,agitar con una varilla
de vidric para gue cristalice la aspirina,

~Filtear, dejar enfriar,

INFORME _

| Presentar un informe correspondiente a iz obtencidn de otrg sustancia
utilizendo 1a misma técnica.

Suegerancia .

Salicilato de metilo: en un tubo de ensayo colocar 100 a 200mg de Acido
salicilico,agregar 3 a 4 gotas de metanol y 3 a 4 gotas de 4cido sulfd-
rico concentrado.

Calentar suavemente y percibir el olor.
Formular la correspodiente reaccidn'



TRABAJO EXPERIMENTAECES

UNA SER DE _SINTESIS ORGANI




T

SINTESIS DE UN COLORANTE

Las aminas son compuestos nitrogenados de cdracter bdsico, Son de
importancia en la industria quimica; se emplean como catalizadores,
disolventes, colorantes; medicamentos y como compuesto intermedio
en sintesis quimica. La anilina amina aromatica primaria, es una
base débil, siendo un liquido de p.e. 182°C es accesible su uso en
la experimentacidn. La anilina se obtiene por reduccidn del nitro-
benceno y a partir de ella se obtiene, una serie de compuestos cuya
sintesis se indican.

1. ACIDO SULFANILICO

En un tubo de ensayo grande{*), se coloca 4,5 g (4,5 ml) de ani
lina y se agrega cuidadosamente 5 ml de acido sulfGrico conc.,
se forma sulfato de anilina s6lido. Se coloca el tubo en un ba-
fio de parafina y se calienta manteniendo la temperatura durante
2 horas, a 180°-190°C, cuidando que la temperatura no sea menor
de 170°C. Después de transcurrido el tiempo previsto, retire
del bafio el tubo de ensayo con el acido sulfanilico, dé&jelo en-
friar y vierta el contenido en un vaso de precipitados que con-
tiene agua helada con trozos de hielo. Se forman cristales de
dcido sulfanilico, filtrar por succién y secar.

El &4cido sulfanilico obtenido se recristaliza en agua a ebulli-
cidn, decolorando con carbdn. Si realiza esta operacidn el ins-

tructor dard las indicaciones correspondientes.

{*) El tubo de ensayo grande, puede ser reemplazado por un balén
de 200 ml de capacidad.

NCTA: Realice durante este lapso la preparacién de la acetanili-
da, no olvidando de cuidar la temperatura en donde se prepara el
acido sulfanilico.,



&

ACETANILIDA

En un tubo de ensayo proviste de un
tubo que actfia como refrigerante a
reflujo agregar 4,5 ml de anilina,
7.5 ml de anhidrido acético, 7,5 ml
de acido glacial y 10 miligramos de
polvo de zinc (agregar mds si la a-

nilina no queda casi incclora). uk :
¥ s 3 £ 3 l
Hervir la mezcla durante treinta mi ! I;
=% § 1 1
nutos y una vez finalizada la reac- | l f
cidn, volcar sobre 100 ml de agua * ] |
x !
preferentemente helada, con agita- k ! lﬁl
S S -

cidn. Enfriar bien, si es posible

con hielo, filtrar, lavar sobre el l
filtro con agua, recristalizar en

agua y determinar el punto de fusidn.

0. .NITROACETANILIDA

En un vaso de vprecipitados pequefios colocar 6 ml de &cido sulflri
co concentrado y disolver 2,6 g de acetanilida, agregando en pe-

’

quefas porciones y cuidando que 1a temperatura no exceda de 30°C.

Cuando toda la acetanilida se ha disuelto, se enfria alrededor de
0°C introduciéndola en otro vaso que contiene hielo y cloruro de
sodio. Mediante una ampolla se agrega gota a gota solucidn de 3 ml
de dcido nitrico concentrado con 3 ml de dcido sulfiirico concentra
do, tratando que la temperatura no exceda de 30°C. Después de ha-
ber agregado la solucién sulfonitrico se retira el vaso del bafio
de hielo y se deja tomar la temperatura ambiente, durante 30 minu-
tos. Se vuelca el producto de la nitracién sobre 50 ml de agua he-
lada con trozos de hielo; la p-nitrocetanilida precipita, se fil-
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tra por Buchner y seca. Si se desea separar los vestigios de o-ni

troacetanilida que se forma durante la nitracion, se recristaliza
empleando etanol, La o-nitroacetanilida queda en la solucién.

o-NITROANTLINA

Se obtiene por la hidrolisis del derivado acetilado. La p-nitroa-
cetanilida se coloca en wun baldn con 30 ml de agua y 10 ml de &ci
do clorhidrico, se adapta un refrigerante a reflujo y se calienta
durante 30 minutos. La p-nitroanilina que se encuentra en la solu
cidn en estado de sal de clorure de p-nitroanilonio, se precipita
volcdndola sobre 20 ml de agua y luego se afade amoniaco hasta
neutralidad. El precipitado bien frio se filtra, se lava y seca.
Se recristaliza de agua hirviente.

COLORANTE AZOICO

La preparacidn de un colorante azoico consiste en las siguientes
operaciones:

1- 1la diazotacidn de una amina primaria aromitica

2- la preparacidn de una solucidén de amind romitica en acido di-

luido, o una solucidn de sustancia fendlica en dlcali diluido,

3- la reaccidn de ambas soluciones dando lugar a la-reaccidn de
copulacién con formacidn de uma colorante azoico.

a) NARANJA II

En un vaso de precipitados de 250 ml se prepara una sotucion

de 2,5 g de beta-naftol disuelta en una solucidén al 4 % de hi-
dréxido de sodio, calentar si es necesaric y enfriar en hielo
hasta 5°C. En un erlemmeyer disolver 1 g de carbonato de scdio




”

anhidro en 50 mililitros de agua, agregar 3 g de 4cido sulfa
nilico y calentar hasta disolucién si es necesario. Enfriar
a menos de S5°C y agregar 1,5 g de nitrito de sodio disueltos
en 5 ml de agua y, cuando la temperatura estd por debajo de
5°C agregar 2 ml de Zcido clorhidrico disuelto en 5 ml de
agua, mediante una pipeta, gota a gota y con constante agita
ci6én. Agregar lentamente y con agitacidn esta solucidn o sus
pensidn de &cido sulfanilico diazotado a la del naftolato de
sodio, agregando mids solucién de hidroxido de sodio si la so
lucidn final no es alcalina al tornasol. La copulacidén tiene
lugar: agitar intensamente, agregar 10 g de cloruro de sodio
pulverizado y calentar hasta que se disuelva,

Dejar enfriar y filtrar por succidn, lavando el precipitado
con agua helada, dejar secar sobre el papel de filtro a tem-
peratura ambiente.

ROJO DE p-NITROANILINA

Disolver 0,5 g de p-nitroanilina en 1 ml de acido clorhidri-
co concentrado, diluir con igual volumen de agua. Se enfria
de 0-2°C introduciendo trozos de hielo y se afade lentamente
una solucidn de 0,5 de nitrito de sodio disuelto en 2 ml de
agua. Preparar en un tubo de ensayo una solucidn de 0,75 g

de beta-naftol disuelto en 0,2 g de hidréxido de sodio; vol-
car esta solucidn fria sobre la solucdn de diazonio. El pig-

mento azoico precipita, filtrar, lavar y secar.

Tefiido por desarrollo:

Sumergir un trozo de algoddn en la solucidn de beta-naftol
preparado anteriormente, sumergir el algoddn impregnado en

la solucidn diazoica de p-nitroanilina.



INFORME

Reacciones de sintesis efectuadas: ecuaciones, cdlculos de rendi-
miento, segin modelo de informe de una sintesis organica.

Estructura electrdnica del cloruro de anilonio, acido sulfanilico,
acetanilida, p-nitroacetanilida.

Discutir las condiciones en que se realiza la diazotaciodn, y la
formacién del colorante azoico. Explicar el mecanismo de la diazo-

tacién,



*ACROMWOLECULAS

‘acromoléculas o polimeros son sustancias de peso molecular elevado, for-
mado por gran nimero de sustancias dc peso molecular baje, denominadas mo

némeros, unidas por enlaces covalentes.

Los polimeros sc pucden clasificar en dos grandes grupes, de condensacion

y de adicién.

Polinecros de condensacién

S¢ produce por la pérdida de una molécula simple, por cjeomplo agua entre

grupos [uncionales por ejemplc alcoholes (-0il) y dcides (-CO Qil)

R S ——

Las resinas de gliptal pertenccen a una clasec mis general de sustancias
polimeras, derivadas de polialcoholes y dcidos polibdsices, y que sc cono

cen con el nonbre de resinas alguidicas.

El dcido [tdlico y la glicerina sirven de ejeaplo de la formacién de un
éster de este tipo:

i HOOC COOCH,-CHOH-CHoOR[CO  CcOCHp- |
\ ~ ’ \ "CHOH‘
o O*HOCH;-CHOH-CHyOH~ / -CH0

: ¢ | |

Resina Fusible

La esterificacién lineal puede continuarse hasta llegar a un polimero de
alto peso molccular. Las resinas lincales de e¢ste tipo son Gtiles en la

fabricacidn de pinturas y barnices como plastificantes.

Procedimiento: [n una latita de aproximadamente 1060 ml sc colocan 2 g de

glicerina y tres gramos de anhidrido ftilico. Mezclar-los materiales con

una varilla de vidrio y calentar suavencnte scbre tela con pequeiia llama.

A medida que la esterificacidn procede, se obscrva la pérdida de agua Je

la recaccifn. Auméntese el calentamiente en forma gradual, hasta que sc ob



serve la formacidén de burbujas, que hacen aumentar considerablemente el
volumen de la masa reaccionante, y hasta que una gota tomada con la pun
ta de la varilla no quede pegajosa y sea frigil. In ese momento se re-
tira el mechero y el liquido espeso se vuelca sobre una superficie lisa
y fria (puede ser sobre un azulcjo), sc deja enfriar. Rompase la masa
quebradiza formada y pulvericese el polimero en un mortero hasta obtener

un polvo fino.

Ensayar la solubilidad de este poliéster en acetona, tetracloruro de car
bono, tolueno, alcohol metilico, alcohol etilico, empleando aproximada-
mente 0,2 g de polimero y 4 6 5 ml de solvente, calentando en bafio de a-
gua hasta punto de ebullicién del solvente.

(Precaucidn: los solventes son inflamables)



TRABAJO EXPERDMENTAL N°® 16

EXTRACCION DE CAFLEINA

La extraccidn con disolventes cs ampliamente enmpleada en Tufiica pn
aisl: - -roductos guc se encuelitran on la naturaleza y cutener on ostd-
do nds puro sustancius que se hallan disucltas en otros solveites.

Lu extraccibén con agua, wmetanol, cloroformo, &ter, etc. de la corteza,

hojus, y flores de swchas plantas permiten obtener alcaloides, pigaen-
tos, csencias ctc.

La cafeina es un producte natural pertencciente al grupo de las purinas
y que fuc aislada por primera vez por Runge en 1820 a partir de los gra-
nos de café. Su constitucién fuc establecida por Médicus y confinmada
por E.Fisher:

L e ()

\\\

’/’
HzC ~—N C ~— N—— CHg
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O === g - CH
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Se la encucntra distribuida entrc varias especies vegetales, cntre las
cuales pueden mencionarse Caffea arabipa L, (café los granos tostados
conticnen de 1 2l 3%), Thea sinensis L, (té, las hojas verdes secas con-
ticnen no nds del 3%, té negro 4%), Ilex paraguarensis Sr, liill (yerba ma
te, hojas secas de 0 a 1,8%)

L1 presente traubajo tonsiste en la aislacién de la cafcina Jdel té.

Procedimicento:

. 5S¢ hierven 4 g (o dos saquitos) de té en un vaso de 250 ml con 125 mi
dc agua durantc 15 ninutos. Luego se agregan 2 ml de una solucién de
acctato de plamo al t€ caliente. Sc agita la mezcla con una varilla de

viario y sc [iltra caliente, al vacio, usando un juclmer.


http:TR"JV'.JO

. Sec transficre el filtrado a un vaso y sc concentra hasta 25 mi, sc en-
fria a 25°C, y sc agregan 12 ml de cloroformo. Se agita la nmezcla re-

sultante y se¢ filtra al vacio.

. Sc separan las dos fasecs con una ampolla, se extrac la fase acuosa 1
vez mis con 12 ml de cloroformo.

La fase cloroférmica se scca con cloruro de calcio: cuando estd clara

£

($)

descanta en un erlemacyer y se destila cn balfo de agua,el cloroformo

se recoge en un crlemncyer.

. Cuando se ha terminado de destilar ¢l cloroformo sc raspan las parcdes

del baldn con una espitula y sc determina el rendinicnto.

. La cafeina puede recristalizarse por sublimacidn.
It P

Informe: Confeccione un esquema con los pasos seguidos para extracr la

cafeina de las hojas de té. Justifique cada uno de cllos.
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TRABAJO EXPERIMENTAL N® 17 -

ANALISIS DE LOS COMPONENTES DE UNA HIEREA

Extraccidn de pigmentos de una planta

- En un vaso de 250 ml
s¢ colocan 10 g de ho-
jas y 5 ml de acetona,
se maceran las hojas

< ot T con una varilla hasta
que la solucifn tome
color verde oscuro.

- Se decanta la solucién
a un tubo de ensayos
seco.

Andlisis cromatogrifico

- Se realiza en papel What-
mant N® 1, utilizando
como cuba una probeta
de 50 ml bien seca, ta-
par con un tapdn de cor-

d mm

che, al que se le ailade
un gancho de alambre de
aluminio.

- Se colocan 5 ml de sol-
vente de desarrollo gque
consiste en una solucién
de éter de petrdleo -n.

Lot LAl e propanol en 199-1.
el et - Las tiras de papel son
= ~ de 18 mm de ancho y el

= — largo se adapta a la

cuba, marcar el papel a
1,5 cm del borde infe-
rior con l4piz y se siembra la solucidn aceténica,



- Después de cada gota esperar que seque y culdar que el didmetro

£l

de la gota no pase de 3 mm, ¢l papel scubrado se introduce en la
probeta, suspendido por cl alambre, de manera que pueda recibir
cl solventce de Jesarrollo, Sc debe cuidar que el papel quede ver-
tical y que los hordes no estén cn contacto con las parcdes ae la
probeta.

- Cuando ¢l seclvente llegd a la parte superior del puapel aproximada-
mente a 1 o del borde, se retira de 1a cuba, se marca ¢l frente

y se determina el Rp de cada pigiento.

Anilisis Je iones que pueden encontrarse cn hierbas

- Se¢ colocan hierbas cn un crisol apoyado en un trifngulo y se ca-
lienta fuertemente bajo campana hasta la obtencién de una ceniza
gris (para ahorrar tiempo sc pucde preparar la ceniza con anteriori
dad).

- Se disuelven las cenizas en 10 ml de dcide nitrico Jdiluldo, se hier-

ve durante un ninuto y se filtra.

A) Investipacién de iones magnesio: A 1 cad del extracto sc le afiaden

J
unas gotas de magnesén y despucs exceso de Nadil 1d; un precipitado

azul indica presencia de iones nagnesio,

») Investigacidn de ion [osfato: A unos dos ml del cxtracto se l¢ afia-

den 2 nl de molibdato de amonio, que cn medio nitrico produce un
precipitado amarilio que identifica a los iones fosfate. Una varian-
te ¢s agregar 0,5 ml de un reductor como ¢l SnCly, que produce la
aparicidn de una coloracién azul fuerte cuando estfin presente iones

fosfato en el extracto butundlico del heberopolidcide.

C) Imvestigaciones posteriores (si hay tienpo suficicnte)

Se puede analizar la prescncia Jc iones sodio y potasio por colo-
racién de la 1llama.
Fn el {iltrado también pucden investigarse la presencia de sulfa-

tos y cloruros.

N Investigacifn de cobre: Los iones clprico catalizan la reduccion del

ion férrico por el tiosulfato, por lo tanto una solucifn acuesa

5 + : . - :
de FeSCN?* os decolorada lentamente por el tiosulfato en ausencia
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de cobre y rapidamente cuando ¢stc estd presente.

A una pequefia mucstra Je cenizas (sin el agregado del nitrico)
e o :

se le agrega una yota de solucidn de FeSCN=® y una Je tiosullato

de sodio. Se nide el ticmpo v se conpara con un ensaye cn blanco
1 )

(taubién pucde compararse con los ticnpos obtenides asande solucio-

nes Je concentraciones conocidas de iones ciprico, realizando asi

un analisis scmicuantitativo).

CROMATOGRAFTA SOLRE PAPLL

Iste experinento ilustra un método de separacidn nuy usade en

12 investijacidn noderna. Se trata de separar cada uno de los co-
lores que constituye la tinta, cada uno de ellos representa una
sustancia diferente y recorre el papel 2 una velocidad distinta;

cuando mis distancia se deslice la tinta mayor serd la separacidn

cliservada en los colores individuales.

PROCEDIMIENTO:

- Celocur on una probeta de 100 ml Je capacidad, 10 ml de ana so-
lucidn de agua con una gota de alcohol etilico.

- Celgar wuna tira de papel de filtro (pucde utilizarse papel para
cromatogralia Whatman 3° 1) de 2,5 an de ancho y largo apropiu-
do a 2 et del borde inferior trazar una banda de tinta cnplean-
do  pincel (o marcador).

- Sumergir la tira de papel on la probeta en fomu tal que guedce
sutiergida 2 & 3 ym on la solucidn acuosa, tratando que o togue
¢l Lorde hamedo de las paredes Je la probeta; suspenderla Jde la
parte superior y tapar la probeta (papel de estafio, trozo de vi-
drio, tapon de corcho). ‘

- La selucién hace que la tinta sc desplace lentamente hacia arri-
na del papel de [iltre, y cuando la [raccidén que tienen movipien-
to mds rapido llegue a 2 cm de la parte supcrior, retirar ¢l pa-

pel de filtro y Jdejarlo secar al aire.
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