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Prologo

El Manual de prdcticas de laboratorio de Quimica Orgdnica | es elaborado como parte del trabajo de una Comision Acadé-
mica integrada por profesores de la Division de CBS que imparten de forma continua los cursos de quimica organica, la cual
fue coordinada por el M. en C. Jorge Armando Haro Castellanos. En primera instancia, se busco dar continuidad al proceso de
actualizacién de los planes y programas de las licenciaturas en Ingenieria Bioquimica Industrial e Ingenieria de los Alimentos;
asi como atender los requisitos para el trabajo en los laboratorios de docencia plasmados en el “Instructivo del Funcionamiento
Interno y Operativo para Regular el Uso de los Servicios e Instalaciones de los Laboratorios de Docencia”, aprobado por el
Consejo Académico de la Unidad Iztapalapa, en la Sesion niimero 314 del 9 de noviembre del 2009.

El alumno encontrard una guia integral para la elaboracion de las actividades de laboratorio de la UEA de Quimica Orgénica
I. Dentro de los aspectos novedosos del manual, resalta el hecho de la vinculacion de la parte préctica con el contenido tedrico
de la UEA, asi como la pertinencia del equipo y reactivos acuerdo con los actuales recursos de la Divisién de CBS. De igual
forma, se destaca la claridad del objetivo y metodologia, esta Ultima se describe por etapas acorde con las operaciones unitarias
involucradas de forma similar a los procesos industriales. También se incluye un cuestionario de evaluacién y la bibliografia
correspondiente. A diferencia de otros textos, este manual incluye el mecanismo de reaccion, mismo que facilita la compren-
sién de las reacciones que se presentan a lo largo del desarrollo experimental. De igual forma, se presenta un esquema donde
se muestra en forma gréfica el montaje del equipo empleado y un diagrama de flujo para el manejo de residuos. Cada practica
muestra una tabla que resume de forma clara y concisa los aspectos de seguridad, necesarios para el manejo de cada uno de
los reactivos empleados, resaltando asi el compromiso de los docentes y alumnos por el cuidado hacia la vida y el ambiente.
Este Ultimo punto es de especial relevancia para la formacion armdnica de profesionales en el drea de las Ciencias Bioldgicas, de
hecho, constituye en si mismo la Practica 1, en donde el alumno se informa y aprecia la importancia de las normas de seguridad
necesarias para conducirse en un laboratorio, actividad que desarrollaré a lo largo de su estancia en la Universidad y que marcard
la diferencia en su vida profesional.

Por el contenido y el formato en la que se presentan cada una de las précticas, este manual estd dirigido en especial a alum-
nos de licenciatura, no obstante, esta obra puede ser considerada como material de referencia para profesionistas y docentes
en el campo.

Este manual es el resultado del esfuerzo conjunto de los miembros de la Comision, en el que a lo largo de varios meses de
trabajo, dejaron plasmado su &nimo y entrega por la docencia, asi como su amplia experiencia y pasion en el tema. Los autores
realizaron una extensa revisidn de textos, discutieron y defendieron sus puntos de vista, no solo en el &mbito de la docencia, sino
en el impacto que tiene esta UEA tanto en la formacidn académica de nuestros alumnos, como en el ejercicio de su profesion.

Felicito a los autores por el cuidado en la preparacion y seleccion del material, pero sobre todo aprecio encarecidamente
el entusiasmo y compromiso al atender el llamado para la creacion de esta obra. Sin duda la planta académica da vida y es la
columna vertebral de esta Casa Abierta al Tiempo.

Dr. Octavio Loera Corral
Jefe del Departamento de Biotecnologia
Universidad Auténoma Metropolitana
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Introduccion

En la Universidad Auténoma Metropolitana Unidad Iztapalapa se estd llevando a cabo la actualizacidn de los planes y programas
de estudio de las licenciaturas de la Division de Ciencias Bioldgicas y de la Salud, con las Politicas Operativas de Docencia (PO-
DIS) aprobadas por el Consejo Académico de la Unidad el 28 de enero de 2003. Las PODIS tienen como propdsito armonizar la
organizacion académica y propiciar el desarrollo coherente de la docencia en la Unidad, por lo que se esté realizando un proceso
formativo integral para la organizacion del modelo educativo sobre la base de cuatro dmbitos: 1) la flexibilidad curricular 2) la
corresponsabilidad 3) el manejo de lenguas extranjeras y la 4) la vinculacidn docencia - investigacidn. En consecuencia, los pro-
gramas de teorfa de las Unidades de Ensefianza - Aprendizaje (UEA) de Quimica Orgénica | y Il se actualizaron recientemente.

Por otra parte, en el Instructivo del Funcionamiento Interno y Operativo para Regular el Uso de los Servicios e Instalaciones
de los Laboratorios de Docencia (IFIORUSILD), aprobado por el Consejo Académico en la Sesion nimero 314 del 9 de Noviem-
bre del 2009, se sefiala con toda precision que “Toda UEA que contemple en su programa de estudios actividades experimen-
tales (prdcticas de laboratorio) deberd contar con un manual de prdcticas. En éste se sefialardn los objetivos, la programacion
de las actividades, la relacidn de los equipos, materiales y articulos consumibles que serdn utilizados, asi como la disponibilidad de los
mismos. Ademds, se incluird informacidn explicita acerca de las medidas de sequridad y, en su caso, las concernientes a la dis-
posicion de residuos o desechos que deberdn observarse de acuerdo con las indicaciones de los Anexos referidos en el articulo
27" (articulo 3 del capitulo |, Disposiciones Generales). Pero atin mas, el procedimiento se encuentra indicado en el articulo 4
del mismo capitulo: “Los manuales de prdcticas mencionados en el articulo anterior deberdn ser elaborados por los profesores
involucrados en la imparticién de la UEA correspondiente, a solicitud del Director de la Divisién o del Jefe de Departamento,
y aprobados por el Consejo Divisional respectivo, asimismo, deberdn ser revisados anualmente, y en su caso actualizados, en
atencion a las necesidades propias de la UEA.”

En el presente trabajo se presenta el Manual para el curso de Laboratorio de Quimica Organica I, elaborado por la Comision
designada por la Jefe del Departamento de Biotecnologia, Dra. Edith Ponce Alquicira (2008-2012), e integrada por los autores de
la presente obra, teniendo como directrices para su elaboracion: 1) La vinculacidn con el programa de teorfa; 2) Actualizacién de
los métodos; 3) Obtencion de productos representativos del drea académica.

Francisco Cruz Sosa/Ignacio Lopez y Célis/Jorge Haro Castellanos/José Ma. Barba Chavez 7
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Practica 1
Seguridad en el laboratorio
Vinculacion con el programa de teoria

En el programa de teoria se indican los temas que comprende el curso, de estos temas algunos estan representados experimen-
talmente en las practicas a desarrollar en el laboratorio, las cuales se detallan del segundo capitulo en adelante. Iniciar con todas
ellas estan vinculadas con este primer capitulo, a través de la prevencion de accidentes y las medidas recomendadas en caso de
eventualidades.

Objetivo

El alumno identificara los recursos de prevencion y atencion de los accidentes que disponen los laboratorios de docencia, deter-
minando su ubicacién para disposicién de los mismos en caso de eventualidades. Para cumplir con el objetivo sefialado, en un
inicio el profesor presentard estos recursos a los alumnos, mediante un recorrido por el érea de laboratorios correspondiente al
curso experimental de la UEA en cuestion y ofrecerd una demostracidn de primeros auxilios con personal capacitado.

Recursos

Las siete dreas de laboratorios de docencia de la division de Ciencias Bioldgicas y de la Salud cuentan con los recursos para pre-
servar la seguridad en esos espacios. Estos recursos se pueden agrupar en dos conceptos: (A) los que se enfocan a la prevencién
de los accidentes y (B) los que nos permiten enfrentar las contingencias.

(A) Recursos para la prevencion de accidentes.
A-1. Serialamientos para el uso de implementos de seguridad.

Los sefialamientos para el uso de implementos que nos permitan evitar dafios personales, como una medida obligatoria en los
laboratorios de docencia, la cual se enmarca en el Instructivo del Funcionamiento Interno y Operativo para Regular el Uso de
los Servicios e Instalaciones de los Laboratorios de Docencia, se encuentran a la vista en los pasillos y laboratorios de las dreas
de docencia.

Francisco Cruz Sosa/Ignacio Lopez y Célis/Jorge Haro Castellanos/José Ma. Barba Chévez 9
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En primer término el uso de bata (Imagen 1) que nos previene de daos en la ropa y partes del cuerpo.

Imagen 1. Uso de la bata en el laboratorio.

El uso de guantes para el manejo de sustancias peligrosas se indica que indica el uso de guantes, asi como el uso de lentes
de seguridad recomendado para evitar darios en los ojos por salpicaduras se advierten en las imagenes 2 y 3 respectivamente.

Imagen 2. Guantes de seguridad. Imagen 3. Lentes de seguridad.
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A-2. Publicacion de los instructivos respectivos para la sequridad en el laboratorio.

En cada drea de laboratorios se encuentra publicado el Instructivo del Funcionamiento Interno y Operativo para Regular el Uso
de los Servicios e Instalaciones de los Laboratorios de Docencia (IFIORUSILD), aprobado por el Consejo Académico de la UAM-
Iztapalapa en la sesion 314 del 9 de noviembre del 2009 (Imagen 4) (Anexo 1), asi como los decalogos dirigidos respectivamente
a alumnos (Imagen 5) (Anexo 2), profesores (Imagen 6) (Anexo 3) y laboratoristas (Imagen 7) (Anexo4). En estos instructivos
se indican las reglas para permanecer y conducirse en las dreas de los laboratorios de docencia.

Imagen 4. Instructivo para los laboratorios.

AR\ UNIVERSIDAD AUTONOMA METROPOLITANA
Casa abierta al tiempo. UNIDAD IZTAPALAPA

ESTIMADO ALUMNO

CON BASE EN EL INSTRUCTIVO DE LABORATORIOS DE DOCENCIA

SE TE RECUERDA

1.- Utilizar bata para entrar y en las areas de de
docencia. Ademés de los implementos de seguridad que el profesor esta-
blezca (Articulo 21).

2.- Guardar orden y limpieza en el laboratorio durante los experimentos y al
retirarte (Articulos 11, 16 y 30).

3.- Abstenerse de tirar al drenaje los productos de desecho del trabajo expe-
rimental realizado (Articulo 14).

4.- Abstenerse de fumar e ingerir alimentos y bebidas, en las éreas de labo-
ratorios (Articulo 12).

5.- Informar de inmediato, al Coordinador de Laboratorios de Docencia
(5-031) y al profesor, anomalias en materiales equipo, instalaciones o servi-
cios (Articulos 10y 20).

6. Que, para el uso de desecadores, gavetas, incubadoras, estufas, refrige-
radores y congelador, que se requieran en los experimentos, o solicites al
Coordinador de Laboratorios de Docencia (S-031) (Articulos 18 y28).

7.- Rotular con nombre, domicilio y teléfono, el equipo que requiera perma-
necer operando en ausencia del profesor y alumnos (Articulo 29).

8. Revisar cuidadosamente los Materiales y Equipo proporcionados por los
Laboratoristas.

9.- Evitar tachaduras, enmendaduras o cualquier otra modificacién en tus
vales de materiales y equipo (Articulo 16).

10.- Prevenir Acci enell i cuenta los d

tos anexos 1-9 del instructivo de laboratorios (Articulos 30 al 39).

ATA\ UNIVERSIDAD AUTONOMA METROPOLITANA
Casa abierta al tiempo. UNIDAD IZTAPALAPA

ESTIMADO PROFESOR

CON BASE EN EL INSTRUCTIVO DE LABORATORIOS DE DOCENCIA

SE TE RECUERDA

1.- Entregar al Coordinador de Laboratorios de Docencia (S-031). El manual
de practicas o los requerimientos calendarizados, antes de comenzar el tri-
mestre (Articulo 4).

2.-Utilizar Bata para entrar y permanecer en las areas de Laboratorios de
Docencia, ademas de los Implementos de Seguridad que el experimento
requiera (Articulo21).

3.- Verificar el buen uso de los materiales y equipo (Articulo 8). Preservando
el orden y limpieza de los durante y al d

(Articulos 11, 16 y 30).

4.- Abstenerse de Fumar e Ingerir Alimentos y Bebidas, en las areas de
Laboratorios (Articulo 12).

5.- Informar de Inmediato, al Coordinador de Laboratorios de Docencia
(S-031), Anomalias en Materiales, Equipos, Instalaciones o Servicios
(Articulos 10 y 20).

6.-Que, para usar los Desecadores, Gavetas, Incubadoras, Estufas, Refrige-
radores, y Congelador, lo Solicites al Coordinador de Laboratorios de

Docencia (Articulo 18 y 29).
7.-Rotular con Nombre, Domicilio y Teléfono, el Equipo que requiera perma-
necer operando en ausencia del Profesor y Alumnos (Articulo 29).

8.- Que, el Profesor entregue al Coordinador de Laboratorios de Docencia
(S-031), un Manifiesto de Inexistencia de Riesgo para alumnos, equipo e ins-
talaciones, cuando los alumnos requieran trabajar en su ausencia.

9.- Orientar al alumnado para Desechar Correctamente los productos de
trabajo experimental (Articulos 4 y 14).

10.- para el préstamo de material y equipo fuera de las areas de laboratorio
de docencia solicitar al Coordinador de Laboratorios de Docencia (S-031)
con debida anticipacién (Articulos 15y 17).

M. en C. Jorge Armando Haro Castellanos

Imagen 5. Decélogo alumnos.

Imagen 6.Decélogo profesores.

Francisco Cruz Sosa/Ignacio Lopez y Célis/Jorge Haro Castellanos/José Ma. Barba Chévez
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UNIVERSIDAD AUTONOMA METROPOLITANA
UNIDAD IZTAPALAPA

Casa abierta al tiempo

ESTIMADO LABORATORISTA

CON BASE EN EL INSTRUCTIVO DE LABORATORIOS DE DOCENCIA

SE RECUERDA

1.- Utilizar Bata para entrar y permanecer en las areas de Laboratorios de

Docencia, ademés de los de idad que se en
cada operacién (Articulo 21).

2. en el Area de L ios durante el horario establecido
(Articulo 9).

3.- Informar de inmediato, al Coordi de L ios de

(S-031) y al Profesor, ias en iales, Equipo, iones o Ser-

vicios (Articulos 10y 20).

4.- Abstenerse de Fumar e Ingerir Alimentos y Bebidas, en las Areas de
Laboratorios (Articulo 12).

5.-Que, el Préstamo de Materiales y Equipo Fuera de las Areas de Laborato-

rios, esté i por el Coordi de L ios de
(S-031) (Articulos 15y 17).
6.- Evitar o cualquier otra en los

Vales de Materiales y Equipo (Articulo 16).

7.- Mantener las Puertas de acceso Abiertas en el horario habil y las de
emergencia sin candado y libres de obstaculos (Articulo 23).

8.- Preservar el Orden y Limpieza de los Laboratorios, asi como el espacio
de interlaboratorios (Articulos 11, 12, 16 y 30).

9. a Docentes y Alumnos los y Equipo en buen
estado, i para los i i un Vale y Ci

Vigente (Articulo 16).

10.- C. para la de enell io tomando

en cuenta los documentos anexos 1-9 del instructivo de Laboratorios
(Articulos 16 y 30 al 39).

M. en C. Jorge Armando Haro Castellanos

, CBS, UNIDAD IZTAPALAPA
Av. San Rafael Atlixco 186, Col. Vicentina, 09340 México, D. F., Tel: 58 04 48 29 y Fax: 58 04 46 83

Imagen 7. Decdlogo para los laboratoristas.

De igual forma, los instructivos para sismos (Imagen 8), con medidas bdsicas ante tal eventualidad, se
encuentran ampliamente distribuidos en las dreas de laboratorios de docencia.

SALIDA DE
EMERGENCIA

28 >

SIGA LAS FLECHAS

_NDICATIVAS.

Casa abierta al tiempo
L] UNIVERSIDAD AUTONOMA METROPOLITANA

UNIDAD IZTAPALAPA

Imagen 8. Instrucciones en caso de sismo.
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A-3. Recomendaciones para preservar la seguridad.

En atencidn a las eventualidades en las que se ponen en riesgo las pertenencias de los alumnos, asi como los materiales y
equipos que tienen en préstamo, se les recomienda, mediante un rétulo (Imagen 9) que se encuentra en las siete dreas de
laboratorios de docencia, tomar todas las precauciones para evitar pérdidas.

ESTIMADO ALUMNO
CUIDA TUS PERTENENCIAS

ASi COMO LOS MATERIALES Y
EQUIPO QUE TIENES EN PRESTAMO

NO SE PERMITE LA PERMANENCIA A PERSONAS
AJENAS A LAS ACTIVIDADES PROGRAMADAS
EN LOS HORARIOS DE LOS LABORATORIOS

REFERENCIA: INSTRUCTIVO DE LABORATORIOS DE DOCENCIA

Imagen 9. Recomendacion para la prevencion de pérdidas.

A-4. Serialamiento para la prevencion de incendios.

Con el uso de disolventes inflamables, lineas de gas y otras causas, es necesario poner atencion a los sefialamientos que indican
riesgo de incendio (Imagen 10), para realizar las diligencias oportunas en la prevencion de fuego fuera de control.

Imagen 10. Riesgo de incendio.

Francisco Cruz Sosa/Ignacio Lopez y Célis/Jorge Haro Castellanos/José Ma. Barba Chévez 13
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A-5. Serialamiento de restricciones.

Por seguridad de los usuarios y del personal administrativo, existen sefialamientos en los laboratorios de docencia en los que se
prohibe ingerir alimentos (Imagen 11), asi como también fumar (Imagen 12).

Imagen 11. No tomar alimentos. Imagen 12. No fumar.

(B) Recursos para la atencidn de accidentes.
B-1. Primeros auxilios.

La ubicacién de los recursos para primeros auxilios se indica por medio de sefialamientos (Imagen 13) y los botiquines se en-
cuentran en lugares visibles dentro de las dreas de laboratorios (Imagen 14).

Imagen 13. Primeros auxilios. Imagen 14. Botiquin.
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B-2. Regaderas.

En cada érea de laboratorios existe una regadera (Imagen 15) para atender cualquier accidente por derrame o salpicado en la
ropa o bata, de reactivos peligrosos que puedan eliminarse con agua.

B-3. Extintores.

Todas las dreas de laboratorios cuentan extintores (Imagen 16) para auxiliar el surgimiento de incendios, los cuales se ubican
en lugares visibles y estratégicos para contender con eventualidades de la presencia de fuego a controlar con sus respectivos
sefialamientos.

EXTINTOR ro* ‘

P ————)

g

5

|

[

Imagen 15. Regaderas. Imagen 16. Extintores.

B-4. Puertas de emergencia.

En cada drea de laboratorios de docencia existen cuando menos dos puertas de emergencia, en las que se indica que no son
puertas de paso, ya que son solo para emergencias (Imégenes 17 y 18).

Francisco Cruz Sosa/Ignacio Lopez y Célis/Jorge Haro Castellanos/José Ma. Barba Chévez 15
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L
g

.
B LABORATORIO O

—

Imagen 17. Puerta de emergencia. Imagen 18. Puertas de emergencia.

B-5. Rutas de evacuacion.

Los sefalamientos de rutas de evacuacion se encuentran no solo en las dreas de laboratorios, sino también en todo el edificio
en el que se ubica cada una de las dreas de laboratorios (Imagen 19).

B-6. Teléfonos de emergencia.

Como se muestra en la Imagen 20, existe informacion acerca de los teléfonos de emergencia en cada érea: servicios médicos,
urgencias médicas, servicios auxiliares y casetas de vigilancia.

TELEFONQS DE EMERGENCIA UAM-|

o 1% SERVICIOS MEDICOS 4884 +
! URGENCIAS MEDICAS 4885
|
NSRS SERVICIOS AUXILIARES(VIGILANCIA) 4894 ‘=)
[ . s 4895
A CASETA 1 ATLIXCO (ESTACIONAMIENTO PROFESORES) 2544
= CASETA 2 PURISIMA (TORNIQUETE) 2545
! CASETA 3 PURISIMA (TAXI SEGURO) 2546
"n F“MAB T o, CASETA 4 ATLIXCO (ESTACIONAMIENTO ALUMNOS 2547
¥ _‘ CASETA 5 MICHOACAN (ACTIVIDADES DEPORTIVAS 2548

Imagen 19. Ruta de evacuacion. Imagen 20. Teléfonos de emergencia.

16 Practica 1
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1. {En cudl espacio (laboratorio, pasillo, interlaboratorio) del érea de laboratorios se encuentra cada uno de los siguientes
recursos?

1.10

1.1

112

113

1.14

1.15

1.16

1.17

1.18

Sefalamiento para el uso de bata

Sefalamiento para el uso de guantes de seguridad
Sefalamiento para el uso de lentes de seguridad
Decélogo para alumnos

Decélogo para profesores

Decélogo para laboratoristas

Instrucciones en caso de sismo

Recomendacion para la prevencion de pérdidas
Sefialamiento para indicar riesgo de incendio
Sefialamiento para prohibir ingerir alimentos
Sefalamiento para prohibir fumar

Sefalamiento de primeros auxilios.

Botiquin

Regadera

Extintor

Puertas de emergencia

Sefialamiento de la ruta de evacuacion

Teléfonos de emergencia.

2. Escriba el nombre de 3 medidas restrictivas

3. Haga una lista de lo que contiene el botiquin.

Francisco Cruz Sosa/Ignacio Lopez y Célis/Jorge Haro Castellanos/José Ma. Barba Chévez 17
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Practica 2
Separacion de los componentes de una mezcla binaria por destilacion
Vinculacion con el programa de teoria

La destilacion constituye el método mas frecuente e importante para la purificacion de liquidos, por medio de la separacion de
sus impurezas. La vinculacion con el programa de teorfa se establece por la aplicacién de este método en las précticas 3 y 5,
donde se utiliza para purificar los productos obtenidos.

Objetivo

Purificar liquidos por medio de destilacién sencilla registrando el punto de ebullicion experimental y luego estandarizarlo con las
tablas de correccion por la presion atmosférica para caracterizar el producto.

Material Reactivos
1 barra magnética acetona
1 aparato para punto de fusion acetato de etilo
1 embudo de vidrio butanol
1 equipo Quickfit ciclohexano
4 matraces Erlenmeyer de 50 mL ciclohexanol
2 mangueras ciclohexanona
1 manta de calentamiento ciclohexeno
1 parrilla de calentamiento con agitacion hexano
2 pinza de tres dedos isopropanol
1 reostato propanol

2 soportes universales
1 termometro

Desarrollo

Etapa 1. Armado del aparato de destilacion.
Ensamble las piezas del equipo para el aparato de destilacion sencilla segtin se indica en la Figura 1, poniendo un poco de grasa-
silicdn en todas las juntas esmeriladas para que embonen adecuadamente.

Etapa 2. Inicio de la recirculacion de agua.
Haga circular la corriente suave de agua por el refrigerante de acuerdo con las flechas que indican entrada y salida del agua. El
agua que sale del refrigerante por su parte superior se conducird a la tarja para drenarla.

Etapa 3. Vaciado de la mezcla problema.
Quite el porta-termometros de la “T" de destilacion, coloque un embudo de vidrio e introduzca la mezcla problema de liquidos
"A" + "B" a separar.

Etapa 4. Iniciacién de la agitacion.
Inicie la agitacidn magnética y controle la velocidad para que se mantenga constante.
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Etapa 5. Iniciacion del calentamiento.

Conecte y encienda el redstato que proporciona energia eléctrica a la manta de calentamiento poniendo en la graduacion indi-
cada por el profesor, de forma que el destilado se recoja de una manera continua a una velocidad aproximada de una gota por
segundo. Los vapores del componente de la mezcla con punto de ebullicion mds bajo empiezan a subir hacia el refrigerante
pasando por el termdmetro que registra la temperatura.

Etapa 6. Colecta del destilado.

Numere cuatro matraces Erlenmeyer de 50 mL para recoger las fracciones de la destilacion de la mezcla. Cuando caiga la primera
gota recibida en el matraz 1, anote la temperatura “T." y prosiga con la colecta. Cuando se estabilice la temperatura cambie al
matraz 2 y anote la temperatura “T,". Cuando vuelva a subir la temperatura stibitamente (“T,"), cambie al matraz 3 y colecte el
destilado hasta que se vuelva a estabilizar la temperatura (anote la temperatura “T,"). En ese momento cambie al matraz 4 y
colecte el liquido hasta que deje de destilar, momento en el que se anota la temperatura “T,".

Etapa 7. Correccidn de los valores de punto de ebullicion (ver la referencia del Handbook of Chemistry and Physics en la biblio-
grafia).

Los valores de punto de ebullicion observados experimentalmente se deben corregir por la presion atmosférica, ya que en el
D. F. es de 585 mm de Hg y a nivel del mar es de 760 mm de Hg, (condiciones en las que estdn informados en la literatura, los
valores de punto de ebullicion). Para registrar los valores utilice la Tabla 1.

Punto de ebullicién Punto de ebullicién
Experimental Corregido
T = T.=
T,= T.=
I,= T .=
T,= T.=
1= T =

Tabla 1. Correccion de los puntos de ebullicion

Etapa 8. Determinacion de los intervalos de ebullicién de las fracciones.
El matraz 1 contiene la “cabeza” de destilacion, cuyo intervalo de temperatura es T, -T_, constituida por impurezas de menor pun-

Tc 2

to de ebullicion. El matraz 2 contiene el componente “A” de menor punto de ebullicion, cuyo intervalo de temperatura es T, -T, .

Elintervalo de ebullicion T, -T, corresponde a la mezcla de "A" +“B” contenida en el matraz 3, y el componente “B” colectado en

el matraz 4, tiene el intervalo de ebullicion de T, -T, . Estos intervalos de ebullicion se anotan en la tercera columna de la Tabla 2.

Matraz Intervalo de ebullicion
1 T,
2 T,
3 T.T,.
4 T,

Tabla 2. Intervalos de ebullicion.
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Equipo

Figura 1. Destilacion sencilla.
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Cuestionario

1. {Cudl matraz contiene el componente de menor punto de ebullicion y cudl el de mayor punto de ebullicion?

2. {Cudl es el punto de ebullicion corregido para el componente “A™?

3. {Cudl es el punto de ebullicién corregido para el componente “B™?

4. {Qué contiene el matraz 1y el matraz 3?

5. {Los valores de punto de ebullicién corregidos son menores o mayores que los experimentales?

6. Entregue los datos de las propiedades fisicas, quimicas y de toxicidad de los reactivos utilizados y productos obtenidos.
7. Anote en la Figura 1. Los nombres de las partes del equipo que vienen en la lista de material.

8. Describa los diferentes tipos de destilacion.

9. Entregue la informacién pertinente al confinamiento de los desechos mencionados en el diagrama “Manejo de residuos”.
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Manejo de residuos

Matraz esférico
Mezcla de liquidos “A" + “B"

Ftapa 3 a 6 Destilacion de
diferentes solventes o mezclas

Matraz 1: ‘ } Matraz esférico
Cabeza de destilacion Mezclas “A" + “B"

Matraz 2: {
Componente “A’

v

Matraz esférico
Componente “B” impuro con liquidos de menor
punto de ebullicién

Matraz 3: <
Componente “A" + “B”

‘@ v
Matraz esférico

Componente “B”

Matraz 2: {
Componente “B"

v

Matraz esférico
Residuo de la destilacion

D3

D1, D2: Mezclar soluciones dependiendo pH, neutralizar desechar por drenaje, o bien recuperar por D3.
D3: Recuperar disolvente por destilacion separando solidos por filtracion. Enviar residuo de la destilacion a incineracion.
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Primeros auxilios

Sustancia G Derrame Desech oy
ontacto Contracto Inhalacion Ingestion Ifgtamicnio
con piel con 0jos

Acetato Lavar con jabén | Lavar con agua du- | Llevar al afectado No inducir el Avisar al profesor. | No tirar al drenaje.

de etilo y agua. Si ha rante 15 minutos |  aun lugar con vomito. Si estd Ventilar el drea. | Verter en el reci-

penetrado en ropa, | abriéndole los par- | aire fresco, aflojar | consciente, su- Evitar el fuego. | piente designado
quitarla y continuar | pados (quitar las | laropaybuscar | ministraraguao | Limpiar el lugar. por el profesor
lavando la piel con | lentes de contacto | atencion medica. | leche. Aflojar ropas y entregarlo al
agua. Proporcionar | si puede hacerse | Evitar respiracion y prendas. mismo.
asistencia medica, con facilidad). artificial. Si respira
con dificultad, dar
oxigeno.

Acetona Lavar con jabony | Lavar con agua du- | Llevar al afectado No inducir el Avisar al profesor. | No tirar al drenaje.
agua. Si ha pene- | rante 15 minutos a un lugar con vomito. Si esta Ventilar el drea. | Verter en el reci-
trado en la ropa, | abriéndole los par- | aire fresco, aflojar |  consciente, su- Evitar el fuego. | piente designado

quitarla y continuar | pados (quitar las | laropaybuscar | ministraraguao | Limpiar el lugar. por el profesor
lavando la piel con | lentes de contacto | atencidn médica. |leche. Aflojar ropas y entregarlo al
agua. Proporcionar | si puede hacerse | Evitar respiracion y prendas. mismo.
asistencia médica. con facilidad) artificial. Si respira
con dificultad, dar
oxigeno.
Butanol Retirar la ropay | Lavar con agua du- | Llevar al afectado | Enjuagar la boca, | Retirar toda fuente | Verter en el reci-
lavar con abun- | rante 15 minutos a un lugar con dar a beberagua | de ignicion. Avisar | piente designado
dante agua y jabdn | abriéndole los pér- | aire fresco, aflojar | 250 mly propor- | al profesor. Re- por el profesor
no abrasivo. Tenga | pados (quitarlas | laropaybuscar | cionarasistencia | coger el material y entregarlo al
especial cuidado | lentes de contacto | atencion medica. médica. en envases secos mismo.
de limpiar los si puede hacerse | Evitar respiracion y entregar al pro-
pliegues. con facilidad). | artificial. Si respira fesor. Enjuague
con dificultad, dar con agua el drea
oxigeno. afectada.
Ciclohexano | | Retirarlaropay | Lavar con agua du- | Llevar al afectado | No inducir vomito. | Retirar toda fuente | Verter en el reci-
lavar con abun- | rante 15 minutos aunlugar con | Daragua a beber. | de ignicion. Avisar | piente designado
dante agua y jabdn | abriéndole los pér- | aire fresco, aflojar | Si ocurre vomito al profesor. Re- por el profesor
no abrasivo. Tenga | pados (quitarlas | laropay buscar | espontaneo, incli- | coger el material y entregarlo al
especial cuidado | lentes de contacto | atencion medica. | ne la cabeza ade- | en envases secos mismo.
de limpiar los plie- | si puede hacerse | Evitar respiracion | lante hacia abajo, | y entregar al pro-
gues. Sila irritacion | con facilidad). | artificial. Sirespira | enjuague la bocay | fesor. Enjuague
persiste, busque con dificultad, dar | dar més agua. con agua el drea
atencion médica. oxigeno. afectada.
Ciclohexano | | Quitar las ropas | Enjuague los ojos | Aire limpio, reposo | Enjuagar la boca, | Avisar al profesor. | No tirar al cafio.

contaminadas,
aclarar la piel con
agua abundante o
ducharse y propor-
cionar asistencia
médica.

con agua corriente
durante 15 minu-
tos, manteniendo
los parpados abier-
tos y retirando las
lentes de contacto.
Busque atencion
médica.

y proporcionar
asistencia médica.

dar a beber agua

abundante y pro-

porcionar asisten-
cia médica.

Eliminar fuentes de
ignicion. Ventilar
el drea. Absorber
el liquido residual

en absorbente
inerte y trasladarlo
a la campana de
extraccion. Lavar
con agua.

Los restos deberdn
colectarse en el
recipiente designa-
do por el profesor
y entregarlo al
mismo.
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Medidas de Seguridad (parte 2)

Primeros auxilios

Sustancia @ C Derrame Desech oY
ontacto ontracto Inhalacion Ingestion iglamiciio
con piel con 0jos
Ciclohexanona | Quitar las ropas | Enjuague los ojos | Aire limpio, reposo | Enjuagar la boca, | Avisar al profesor. | No tirar al cafo.
contaminadas, | con agua corriente |y proporcionar | dar a beber agua | Eliminar fuentes de | Los restos deberdn
aclarar la piel con | durante 15 minu- | asistencia médica | abundantey pro- | ignicion. Ventilar | colectarse en el
agua abundante o | tos, manteniendo porcionar asisten- | el &rea. Absorber | recipiente designa-
ducharse y propor- | los parpados abier- cia médica. el liquido residual | do por el profesor
cionar asistencia | tos y retirando los en absorbente y entregarlo al
médica. lentes de contacto. inerte y trasladarlo mismo.
Busque atencion a la campana de
médica. extraccion. Lavar
con agua.
Ciclohexeno | Quitar las ropas | Enjuague los ojos | Aire limpio, reposo | Enjuagar la boca, | Avisar al profesor. | Avisar al profesor.
contaminadas, | con agua corriente |y proporcionar | dara beber agua | Eliminar fuentes de | Eliminar fuentes de
aclarar la piel con | durante 15 minu- | asistencia médica. | abundantey pro- | ignicion. Ventilar | ignicién. Ventilar
agua abundante o | tos, manteniendo porcionar asisten- | el drea. Absorber | el drea. Absorber
ducharse y propor- | los parpados abier- cia médica. el liquido residual | el liquido residual
cionar asistencia | tos y retirando los en absorbente en absorbente
médica. lentes de contacto. inerte y trasladarlo | inerte y trasladarlo
Busque atencion alacampanade | alacampanade
médica. extraccion para extraccion para
evaporar. Lavar evaporar. Lavar
con agua. con agua.
Hexano Retirar la ropa y Lavar conagua | Llevar al afectado | No inducir vomito. | Retirar toda fuente | Verter en el reci-
lavar con abun- | abundante durante | al aire fresco, aflo- | Administre varios | de ignicion. Avisar | piente designado
dante aguay jabon | 15 minutos como | jar la ropa y buscar | vasos de agua para | al profesor. Re- por el profesor
no abrasivo. Tenga | minimo, abrién- | atencién medica. | beber. Siocurre | coger el material y entregarlo al
especial cuidado | dole los parpados Si no respira, vOmito espon- | en envases secos mismo.
de limpiar los eventualmente dar respiracion téneo, incline al | y entregar al pro-
pliegues, grietasy | (quitar las lentes | artificial. Sirespira | afectado hacia fesor. Enjuague
la ingle. Aplicar po- | de contactosi | con dificultad, dar | adelante conla | con agua el drea
lietilenglicol. Sila | puede hacerse con | oxigeno. Propor- | cabeza hacia abajo, afectada.
irritacion persiste, | facilidad) y propor- | cionar atencion | enjuague la boca
busque atencion | cionar asistencia médica. y dele més agua.
médica. médica. Busque atencion
médica inmediata.
Isopropanol Retirar la ropa y Lavar conagua | Llevaral afectado | Enjuagarlaboca, | Retirar toda fuente | Verter en el reci-

lavar con abun-
dante agua y jabdn
no abrasivo. Tenga
especial cuidado
de limpiar los plie-
gues. Si la irritacion
persiste, busque
atencion médica.

abundante durante
15 minutos como
minimo, abrién-
dole los parpados
eventualmente
(quitar las lentes
de contacto si
puede hacerse con

al aire fresco, aflo-
jar la ropa y buscar
atencion medica.
Si no respira,
dar respiracion
artificial. Si respira
con dificultad, dar
oxigeno. Propor-

dar a beber agua

250 ml propor-

cionar asistencia
médica.

de ignicion. Avisar
al profesor. Re-
coger el material
€n envases secos
y entregar al pro-
fesor. Enjuague
con agua el drea
afectada.

piente designado
por el profesor
y entregarlo al
mismo.

facilidad) y propor- |  cionar atencién
cionar asistencia médica.
médica.
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Primeros auxilios

. Desecho y
Sustancia Derrame .
Contacto Contracto . . tratamiento
. . Inhalacion Ingestion
con piel con ojos
Propano Retirar la ropa y Lavar conagua | Llevaral afectado | Enjuagarlaboca, | Retirar toda fuente | Verter en el reci-

lavar con abun-
dante aguay jabon
no abrasivo. Tenga
especial cuidado
de limpiar los plie-
gues. Si la irritacion
persiste, busque
atencion médica.

abundante durante
15 minutos como
minimo, abrién-
dole los parpados
eventualmente
(quitar las lentes
de contacto si
puede hacerse con
facilidad) y propor-
cionar asistencia
médica.

al aire fresco, aflo-
jar la ropa y buscar
atencion medica.
Si no respira,
dar respiracion
artificial. Si respira
con dificultad, dar
oxigeno. Propor-
cionar atencion
médica.

dar a beber agua

250 ml, propor-

cionar asistencia
médica.

de ignicion. Avisar
al profesor. Re-
coger el material
€N envases secos
y entregar al pro-
fesor. Enjuague
con agua el drea
afectada.

piente designado
por el profesor
y entregarlo al
mismo.
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Practica 3
Deshidratacion de ciclohexanol: Reaccidn de eliminacion E1

Vinculacion con el programa de teoria

La transformacion de ciclohexanol a ciclohexeno es una reaccion en la que se vincula la tematica experimental cuando menos
con tres tdpicos del programa de teorfa: es una reaccidn caracteristica de los alcoholes (topico 6.6), un método de obtencién de

alquenos (tema 4) y una reaccion de eliminacién (topico 9.4) por la cual se lleva a cabo este proceso.

OH
H,50,
., — +  HO

Objetivo

Realizar la conversion catalitica de ciclohexanol a ciclohexeno mediante una reaccion de deshidratacion, por un mecanismo de

eliminacion E1, empleando como catalizador acido sulfurico.

OH 50,

Mecanismo de Reaccion

Etapa 1. Protonacion del grupo hidroxilo (paso répido).

o0
N L.
0: H—0-S—0—H —»
|+ ol
H °0s

Etapa 2. Formacion del carbocation (paso lento, limitante de la velocidad).

(N

® H H
[T 0% —— T Ny

H
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Etapa 3. Abstraccion del protdn (paso rapido).

®
H\M/H ®
+ 0 H . H
H oo — + lo
H\/ H
203 ) °0:2
oo 1l oo s oo Il oo H ..
H=0—5- © L g = u- —S—0—H « ~o”
oo oo I oo oo oo
308 vH 30
Material Reactivos

1 barra magnética

2 cristalizadores

1 embudo de separacion

1 equipo quickfit

1 manta de calentamiento
matraces kitasato

mangueras de hule

1 parrilla de calentamiento-agitacion
2 pinzas de tres dedos con nuez
1 pipetade 1 mL

1 propipeta

1 probeta de 10 mL

1 redstato

1 soporte universal

1 termdémetro

2 tubos de vidrio

2 vasos de precipitado de 20 mL

Desarrollo

Etapa 1. Adicién del dcido sulfirico.

En el matraz esférico de 50 ml del equipo presentado en la Figura 1 coloque una barra magnética y 10 mL de ciclohexanol, y

acido sulfurico concentrado
agua destilada

bicarbonato de sodio
ciclohexanol

cloruro de sodio
permanganato de potasio
sulfato de sodio anhidro
tetracloruro de carbono

desde el embudo de adicion, agregue gota a gota y agitando magnéticamente 0.5 ml de dcido sulfurico concentrado.

Etapa 2. Inicio de la reaccidn de deshidratacion.

Inicie el calentamiento controlando la temperatura por medio del redstato, con lo cual comenzard a destilar el producto, ci-

clohexeno.

30
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Etapa 3. Formacidn y destilacion del ciclohexeno.
Colecte todo lo que destile entre 80-85 OC, enfriando el matraz colector con un bafo de hielo como se muestra en la Figura 1.

Etapa 4. Terminacidn de la reaccion y la destilacicn.
Suspenda el calentamiento cuando solo quede un pequefio residuo en el matraz o bien empiecen a aparecer vapores blancos
de 502.

Etapa 5. Saturacién con NaCl.
Sature el destilado (ubicado en el matraz colector) con cloruro de sodio (agregando 1 g).

Etapa 6. Aislamiento del producto.
Transfiera la fase superior, decantando hacia el embudo de separacion y deseche la solucién saturada de cloruro de sodio (fase

inferior).

Etapa 7. Lavado del producto para eliminacion de acidez residual.
Lave el producto contenido en el embudo de separacion, tres veces con una disolucion de bicarbonato de sodio al 5%, emplean-
do porciones de 5 mL cada vez.

Etapa 8. Medicidn de la cantidad de producto.
Coloque la fase organica en un vaso de precipitados de 20 mL, séquela con sulfato de sodio anhidro y transfiérala a una probeta
de 10 mL para medir su volumen. Esta fase organica es el ciclohexeno el cual se entrega al profesor.

Equipo
‘ == t
===
'y )
g -
& i
R »
» . W
i = = g% Ala campana
5 ;_:2 o '
y o6 ~
l i i
Hielo ¢ . ‘
> | S S
/
| : gWWM
\’ Gw,:
¢ Hielo

Figura 1. Adicion y destilacion con columna de rectificacion y trampas para atrapar liquidos volatiles.
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Cuestionario

J—

{Qué papel juega el dcido sulfdrico en la reaccion?

2. Enla Etapa 2 se dice que al calentar la mezcla de reaccion destila el producto, ciclohexeno, épor qué no destila la materia
prima, ciclohexanol?

3. {Cudndo termina la reaccion?

4. {Para qué se lava con bicarbonato de sodio?

5. iCudl es la funcion del sulfato de sodio anhidro?

6. Entregue los datos de las propiedades fisicas, quimicas y de toxicidad de los reactivos utilizados y productos obtenidos.
7. Anote en la Figura 1, los nombres de las partes del equipo que vienen en la lista de material.

8. Entregue la informacién pertinente al confinamiento de los desechos mencionados en el diagrama “Manejo de residuos”.
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Manejo de Residuos

Ciclohexanol

Etapa 1: Adicion de H, SO,

Mezcla de reaccion

Etapa 2: Agitacion y calentamiento

Mezcla de reaccion

Ftapas 3 y 4: Destilacion

Destilado: { } Residuo
Ciclohexeno + agua H, SO,

Etapas 5y 6 adicion

de NaCl y separacion | ' Fase inferior
Agua + NaCl

v D2

Fase superior: Ciclohexanol
(libre de residuos dcidos)

Etapa 7: Destilacion con NaHCO,

} Fase inferior Agua + NaCl

v D3
Fase superior: Ciclohexanol
(libre de residuos écidos)

D1, D2: Mezclar soluciones dependiendo pH, neutralizar desechar por drenaje, o bien recuperar por D3.
D3: Recuperar disolvente por destilacion separando sdlidos por filtracion. Enviar residuo de la destilacion enviarlo a incineracion.
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Sustancia

Primeros auxilios

Contacto
con piel

Contracto
con 0jos

Inhalacion

Ingestion

Derrame

Desecho y
tratamiento

Acido sulfdrico

Lavar la zona
danada con abun-
dante agua.
Quitar la ropa
afectada. Continuar
lavando con abun-
dante agua.

Lavar inmediata-
mente con agua
corriente, asegu-
randose de abrir
bien los parpados.
Avisar al oftalmé-
logo.

Mover al afectado
al aire fresco.
Avisar al médico.

No inducir vomito.
Dar a beber agua

en abundancia. No
efectuar medidas

de neutralizacion.
Avisar al médico.

Avisar al profesor.
Neutralizar con
sosa caustica dilui-
da, cal o carbonato
de sodio. No tirar
al drenaje.

No tirar al cafio.
Guardar en frasco
cerrado y etiqueta-
do para entregar al

profesor.

Bromo

Lave las areas
afectadas con
abundante agua
y jabdn neutro
durante varios
minutos. Busque
atencion medica.

Enjuague los ojos

con agua quitando
las lentes de con-
tacto y continte
enjuagando con
abundante agua

Buscar atencion
medica.

por varios minutos.

Mover al afectado
al aire fresco. Si no
respira, dar respira-
cion artificial. Si se
dificulta la respira-
cién, administrar
oxigeno. Buscar
atencion medica.

No provocar el
vomito a menos
que lo indique el
personal médico.

Aflojar ropa y
collares, corbatas,

cinturones o
cintos. Busque
atencion médica
inmediata.

Avisar al profesor.
Ventilar. No toque
el material derra-
mado. Absorber
con arena o tierra
seca y guardar en
recipiente cerrado.
No tirar a la alcan-
tarilla.

Guardar en frasco

cerrado y etiqueta-

do para entregar al
profesor.

Ciclohexanol

Quitar las ropas
contaminadas,
lavar la piel con
agua abundante o
ducharse y propor-
cionar asistencia
médica.

Enjuague los ojos
con agua corriente
durante 15 minu-
tos, manteniendo
los parpados abier-
tos y retirando las
lentes de contacto.
Busque atencién
médica.

Mover al afectado
al aire fresco.
Avisar al médico.

Enjuagar la boca,
dar a beber agua
abundante y pro-
porcionar asisten-
cia médica.

Avisar al profesor.

Eliminar fuentes de

ignicién para evitar
incendio. Ventilar
el drea. Absorber
los residuos en
arena y llevarlos
a la campana de
extraccion. Lavar

con agua.

No tirar al cafio.
Guardar en frasco
cerrado y etiqueta-
do para entregar al

profesor.
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Medidas de Seguridad (parte 2)

Primeros auxilios

Sustancia @O e Derrame Desecb 0y
oniaco onfracto Inhalacion Ingestion ratamiento
con piel con ojos
Ciclohexeno | Quitar lasropas | Enjuague los ojos | Mover al afectado | Enjuagar la boca, | Avisar al profesor. | No tirar al cafio.
contaminadas, | con agua corriente | al aire fresco. dar a beber agua | Eliminar fuentes de | Guardar en frasco
lavar la piel con | durante 15 minu- | Avisar al médico. | abundantey pro- | ignicion para evitar | cerrado y etiqueta-
agua abundante o | tos, manteniendo porcionar asisten- | incendio. Ventilar | do para entregar al
ducharse y propor- | los parpados abier- cia médica. el drea. Absorber profesor.
cionar asistencia | tos y retirando los los residuos en
médica. lentes de contacto. arena y llevarlos
Busque atencion a la campana de
médica. extraccion. Lavar
con abundante
agua.
Permanganato | Lavar conagua | Enjuagar conagua | Llevar al afectado | Enjuagar la boca. Recoger los No tirar al cafio.
de Potasio | abundante, quitar | abundante durante | a un lugar con aire | Dar a beberagua | residuosenun | Guardar en frasco
la ropa contami- varios minutos fresco y buscar abundante. NO | recipiente, taparlo | cerrado y etique-
nadaylavarde | (quitarlaslentes | atencion médica. | provocar el vomi- | vy entregar al pro- | tarlo para entregar
nuevo. Propor- de contacto si Si no respira, dar | to. Proporcionar fesor. al profesor.

cionar asistencia
médica.

puede hacerse con
facilidad). Propor-
cionar asistencia
médica.

respiracion artifi-

cial. Si la respira-

cion es dificil, dar
oxigeno.

asistencia medica.

Tetracloruro de
carbono

Lavar la piel con
agua abundante.
Quitar las ropas
contaminadas,
volver a lavar y

proporcionar asis-
tencia médica.

Lavar los ojos con
agua, remover
cualquier lente de
contacto y conti-
nue enjuagando
con abundante
agua por varios
minutos. Buscar
atencion médica.

Llevar al afectado
a un lugar con aire
fresco y buscar
atencion. Si no
respira, dar respi-
racion artificial. Si
la respiracion es
dificil, dar oxigeno.

Enjuagar la boca,
dar a beber agua
abundante y pro-
porcionar asisten-
cia médica. No
induzca el vémito
a menos que lo
indique expresa-
mente el personal
médico.

Absorber el de-
rrame con arena

y guardar en un
recipiente para en-
tregar al profesor.
Evite escurrimiento
hacia a las alcanta-
rillas. Proporcionar

ventilacion.

No tirar al drenaje.
Verter en el reci-
piente designado

por el profesor
y entregarlo al
mismo.
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Practica 4
Obtencion del cloruro de ter-butilo

Vinculacion con el programa de teoria

La transformacion de terbutanol a cloruro de ter-butilo es una reaccién caracteristica de los alcoholes, vinculada con el programa
de teoria a través de los topicos 6.6 (“Reacciones de sustitucion y de eliminacion en los alcoholes”) y 72 (“Haluros de alquilo

y arilo: Obtencion”)

HO

Objetivo

Llevar a cabo la reaccion del alcohol ter-butilico con HCl concentrado por medio del mecanismo de sustitucion nucleofilica
unimolecular (S, 1), en la cual el alumno comprendera el efecto del dcido clorhidrico concentrado (HCI) cuando reacciona con

alcoholes (R-OH) para dar el halogenuro de alquilo (R - Cl) correspondiente.

CH, OH _ CH, cl
K — O
s & CH
cH, CH; cH, CHs
Mecanismo de Reaccion
Etapa 1. Protonacion del alcohol ter-butilico. H

o—H

CH m CH,
} \< rapida \<

<+
+ Hd -
CH, CH, & cH, cH, *©

Etapa 2. Pérdida de agua y formacion del carbocation terciario.

H CH,
CH35 ’ enta C.+ + HO
CH3 CH3 CHES CH3
Etapa 3. Ataque nucleofilico del ion cloruro al carbocation terciario.
CH3
- rapida CH d
o e o
/N CH, CH,
CH, CH,
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Material Reactivos
1 barra magnética alcohol ter-butilico
1 embudo de separacion acido clorhidrico
1 matraz Erlenmeyer 125 mL agua destilada
1 parrilla eléctrica con agitacion bicarbonato de sodio
1 piseta con agua destilada hielo frapé
1 pinzas de tres dedos con nuez sulfato de sodio anhidro

1 probeta graduada de 10 mL

1 probeta graduada de 50 mL

1 soporte universal

3 vasos de precipitados de 100 mL
2 vasos de precipitados de 50 mL

Desarrollo

Etapa 1. Adicidn del dcido clorhidrico y agitacién.

En un matraz Erlenmeyer de 125 mL coloque 10 mL (7.85 g 0.1 mol) de alcohol ter-butilico, agregue lentamente 30 mL de 4cido
clorhidrico concentrado (12 M), y agite la mezcla de reaccion con una barra magnética por 15 minutos a temperatura ambiente
(Figura 1).

Etapa 2. Separacion de las capas orgdnica y acuosa.

Transfiera la mezcla de reaccién a un embudo de separacién de 250 mL, coloque el tapdn para agitar la mezcla liberando la
presion a través de la llave. Deje reposar hasta que se separen claramente dos capas: capa acuosa (inferior) y capa organica
(superior) (Figura 2)

Etapa 3. Separacion de la capa orgdnica de la acuosa.
Abra la llave de paso del embudo de separacion para bajar la fase acuosa (capa inferior) sobre un vaso de precipitados de 100
mL (D1), cierre la llave de paso y después deje caer en otro vaso de precipitados de 100 mlL, la fase organica (capa superior).

Etapa 4. Neutralizacidn y lavado de la capa orgdnica.

Regrese la fase organica al embudo de separacion para lavarla dos veces con 10 mL de una solucion saturada de bicarbonato de
sodio, colocando el tapén para agitar la mezcla de reaccién y liberando la presion a través de la llave del embudo. Por ultimo,
lavar el cloruro de ter-butilo con porciones de 10 mL de agua destilada hasta que el pH no sea alcalino.

Etapa 5. Secado.
Transfiera el cloruro de ter-butilo a un vaso de precipitados seco, agregar 0.5 g de sulfato de sodio anhidro para secarlo, con lo
cual el producto queda transparente. Decante el producto a una probeta seca de 10 mL para calcular el rendimiento.

NOTA:
NO DESECHAR el cloruro de ter-butilo obtenido en la practica, debera colectarse en un recipiente proporcionado por el profesor
de laboratorio, para su purificacion posterior por destilacion simple. (Ver Medidas de Seguridad, Ultima hoja).
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Equipo

Figura 1. Agitacion a temperatura ambiente.

Figura 2. Separacion de fases.
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Cuestionario

1. {Qué papel juega el dcido clorhidrico en la reaccién?
2. A partir de la Etapa 2, el cloruro de ter-butilo queda en la fase superior, {Cual es la razon?

3. {Cudl es el gas que se libera en la Etapa 4 de neutralizacion del dcido clorhidrico con la solucion de bicarbonato de sodio
saturada? Mediante formulas escriba la reaccion 4cido - base.

4. {Por qué se seca con sulfato de sodio anhidro?, {qué otro agente desecante se puede usar en esta practica?

5. Consulte cudl es la toxicidad de los reactivos usados en esta practica: alcohol ter-butilico, cloruro de ter-butilo y cido clorhi-
drico.

6. Entregue los datos de las propiedades fisicas, quimicas y de toxicidad de los reactivos utilizados y productos obtenidos.
7. Anote en las figuras 1y 2, los nombres de las partes del equipo que vienen en la lista de material.

8. Entregue la informacién pertinente al confinamiento de los desechos mencionados en el diagrama “Manejo de residuos”.
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Manejo de residuos

Ter-butanol
HCI concentrado

Etapa 1: Agitar 15 min
Etapa 2: Obtencion de fases

l Etapa 3: Separacion de fases l

HCI Cloruro de ter-butilo
Agua, HCI

Etapa 4: Lavar con NaHCO, l

Etapa 5: Secado HC

Nadl

Cloruro de ter-butilo Na SO,
HO

2
l Etapa 6: Destilacion l

Residuos del Cloruro de ter-butilo
destilado purificado

D1, D2: Mezclar soluciones dependiendo pH, neutralizar desechar por drenaje, o bien recuperar por D3.
D3: Recuperar disolvente por destilacion separando sdlidos por filtracion. Enviar residuo de la destilacion enviarlo a incineracion.

D1

D2
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Medidas de Seguridad
‘ Primeros auxilios Desecho y
Sustancia Derrame .
Contacto con piel | Contracto con 0jos Inhalacién Ingestion tratamiento
Acido Lavar inmedia- Lavar inmediata- | Mover al afectado | No provocar vé- | Avisar al profesor. | Diluir con agua
Clorhidrido tamente la zona | mente con agua | al aire fresco. Sino | mito. En caso de | Ventilar el drea. | cuidadosamente
danada conagua | corriente asegu- | respira, dar respi- | que la victima esté | Neutralizar con | neutralizar con car-
en abundancia. Si | rdndose de abrir | racion artificial y | inconsciente, dar | bicarbonato de so- | bonato de calcio o
ha penetrado en | bien los parpados. | mantenerlo calien- | respiracién artificial | dio o mezcla 50:50 | cal. La disolucion
la ropa, quitarla | Avisar al oftalmd- | te'y enreposo, no | y mantenerlaen | de hidréxido de | resultante puede
inmediatamente y logo. dar a ingerir nada. | reposoy caliente. | calcioy cal. Barrer | vertirse al drenaje,
continuar lavando Si estd consciente, | Siestd consciente | y asesgurarse que | con abundante
la piel con agua suministrar oxige- | dar a beber un | los residuos se han agua.
abundante. no, y mantenerlo poco deagua | neutralizado antes
sentado. continuamente. de desechar al
drenaje.
Alchol Quitar las ropas | Enjuagar con agua | Aire limpio, reposo | Enjuagar la boca, | Avisar al profesor. Los restos de
Terbutilico contaminadas, | abundante durante | y proporcionar | dar a beber agua | Eliminar fuentes de | compuesto debe-
aclarar la piel con | varios minutos | asistencia médica | abundantey pro- | ignicion para vitar | ran disponerse de
agua abundante o | (quitar las lentes porcionar asisten- | incendio. Ventilar | acuerdo a tecno-
ducharse y propor- | de contacto si cia médica. el drea. Absorber | logia aprobada
cionar asistencia | puede hacerse con el liquido residual | va la legislacion
médica. facilidad) y propor- en absorbente | local. No vertir en
cionar asistencia inerte y trasladarlo | ningun sistema de
médica. a la campana de cloacas.
extraccion para
evaporar. Lavar
con agua.
Cloruro de Lavar con abun- Compruebe y Permitir a la vic- | No provocar el vé- | Avisar al profesor. | Verter en el reci-
Terbutilo | dante agua y jabon | quite los lentes | tima a descansar | mito. Aflojar ropay | Mantener alejado | piente desigando
no abrasivo. Tenga | de contacto. No | enuna drea bien | collares, corbatas, | del calory fuentes | por el profesor
especial cuidado | use un ungiiento | ventilada. Busque | cinturoes o cintos. | de ignicién. Ab- y entregarlo al
de limpiar los | oftdlmico. Busque | atencién médica | Silavictimano | sorber con tierra mismo.
pliegues, grietas | atencion médica. inmediata. respira realizar | seca, arena u otro
y la ingle. Cubrir respiracion boca | material no com-
la piel irritada con aboca. Busque | bustible. Evite la
un emoliente. Si la atencion médica | entrada en alcan-
irritacion persiste, inmediata. tarillas, sotanos
busque atencion o confined dreas
médica. cerradas.
Sulfato de Lave las &reas Enjuague los ojos | Retirar del dreay | Busque atencion | Considerando no No puede ser

sodio anhidro

afectadas con
abundante agua
y jabon durante
varios minutos.
Busque atencion
médica si se pre-
senta y persiste

con agua, remover

cualquier lente de
contacto y conti-
nte enjuagando
con abundante
agua por varios
minutos. Buscar

situarse en donde
exista aire fresco,
buscar atencion
médica si se de-
sarrolla irritacion
respiratoria o si se
dificulta la respi-

médica de inme-
diato no inducir al
vOmito a menos
que sea indicado
por el médico.
Nunca coloque
nada en la boca

peligroso cuando
se derrama. Dis-

poner de acuerdo

a los Reglamentos
locales. Evite las
contaminacion
de depésitos de

almacenado para
recuperarlo o
reciclarlo, debe
ser manejado en
contenedor de
desperdicio apro-
bado de acuerdo

irritacion. atencion médica. racion. deunapersona | aguadurantela | con las regulacio-
inconsciente. limpieza. nes locales.
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Practica 5
Oxidacion de ciclohexanol
Vinculacion con el programa de teoria

Una reaccién importante de los alcoholes es la oxidacion, por medio de la cual se transforman en aldehidos (los alcoholes pri-
marios con oxidantes suaves), o cetonas (los alcoholes secundarios) o dcidos carboxilicos (los alcoholes primarios con oxidantes
vigorosos). Estas reacciones se encuentran asociadas al tdpico 6.7 (“Oxidacion de alcoholes”).

OH Na CIO 0

=
-
Y

1 > 0 K,Cr,0, + HSO, R~ R,

Objetivo

Transformar ciclohexanol a cilcohexanona utilizando como agente oxidante hipoclorito de sodio, reactivo que presenta menos
problemas para su manejo comparado con la mezcla crémica, debido a lo cual se utiliza también para la limpieza en el hogar.

OH 0
NaClO  (11%) O
Mecanismo de Reaccion
®
o Hg-H
H ! oIl
+ \‘Q’o/\ + goo/\
@ (o]
NS @g::—CI
| (/‘Cl
38 D) H ’
@0 [ K\/“\
Na CI + H\OO/\ + e — @goo
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Material

2 cristalizadores

1 embudo de separacion
1 equipo Quickfit

1 manta de calentamiento
matraz Kitasato

NN

matraz Erlenmeyer 50 mL

parrilla de calentamiento con agitacion
pinzas de tres dedos

NN

soportes universales
1 redstato
1 termometro

Reactivos
Volumen (mL) | Densidad (g/mL) | Masa (g) | moles
acido etanoico (acético glacial) 6
agua destilada
ciclohexanol 20
cloruro de sodio (sélido) 100
hidrégenosulfito de sodio (Bisulfito de sodio) (sol. satd.) 4
hidroxido de sodio 24% (6M) 25
hipoclorito de sodio (11%) 10
sulfato de sodio anhidro 3

Desarrollo

Etapa 1. Mezcla del ciclohexanol con dcido acético glacial.
En el matraz esférico con dos bocas de 100 mL coloque 10 mL de ciclohexanol, y con agitacién magnética se agregue 6 mL 4cido

acético glacial (Figura 1).

Etapa 2. Adicidn del hipoclorito de sodio.

A la mezcla anterior adicione 80 mL de hipoclorito de sodio al 11% con agitacion, a una velocidad tal, que la adicién concluya

cuando menos en 30 minutos y controlando la temperatura entre 40y 45° C (Figura 2).

Etapa 3. Verificacidn del término de la reaccién.

Al final de la reaccion la mezcla deberd presentar un color amarillo verdoso y dard positiva la prueba con el papel yoduro-

almidon. Si esto no ha ocurrido, agregue mas hipoclorito de sodio en porciones de 4 mL hasta que dé la prueba positiva.

Etapa 4. Conclusion de la reaccidn.

Agregue un exceso de 10 mL de hipoclorito de sodio y agite por 30 minutos a temperatura ambiente para que concluya la

reaccion.
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Etapa 5. Destruccion del hipoclorito de sodio remanente.
Con agitacion adicione 4 mL de solucién saturada de bisulfito de sodio con lo cual la mezcla de reaccion debe decolorarse y
la prueba de yoduro-almiddn debera dar negativa. Si lo anterior no ocurre, repetir el proceso de adicion de bisulfito de sodio.

Etapa 6. Neutralizacidn.
Agregue lentamente y con agitacion hidréxido de sodio al 24% (6 M) hasta que el pH sea bésico (aproximadamente 25 mL).

Etapa 7. Separacion del producto.
Destile el producto colectando los primeros 60 mL.

Etapa 8. Purificacidn del producto.
Al destilado, adicione 10 g de cloruro de sodio y agite magnéticamente la mezcla por 10 minutos, luego decante en un embudo
de separacion, y colecte la fase organica (superior) en un matraz Erlenmeyer.

Etapa 9. Secado del producto.
Agregue sulfato de sodio anhidro, agitando hasta que la solucion sea transparente y decante en otro matraz Erlenmeyer.

NOTA:
La ciclohexanona obtenida en la practica deberd colectarse en un recipiente proporcionado por el profesor de laboratorio. NO
DESECHARLA.

Equipo

ez t
Saa
o
. ¢ g
| | é};"‘;d"ﬂl

!

P ) 5

J

Figura 1. Destilacion sencilla.
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Cuestionario

1. {Cudl es la funcidn del acido acético?

N

{Cudl es el agente oxidante?

(Cudl es el estado de oxidacion (ntimero de oxidacién) del carbono del carbinol y cudl el del carbono del carbonilo?

> o

En la destilacion de mezcla de ciclohexanol y ciclohexanona, iquién destila primero?
{Por cudl método se purifica el producto?
Entregue los datos de las propiedades fisicas, quimicas y de toxicidad de los reactivos utilizados y productos obtenidos.

Anote en la Figura 1, los nombres de las partes del equipo que vienen en la lista de material.

® N o o

Entregue la informacion pertinente al confinamiento de los desechos mencionados en el diagrama “Manejo de residuos”.

Manejo de residuos

Ciclohexanol

Etapas 1-4: Desarrollo de la reaccion

Mezcla de reaccion

Etapas 5,6: Destruccion del
hipoclorito de sodio remanente
neutralizado

Mezcla de reaccion neutra sin hipoclorito

Etapa 7: Separacidn del producto
por destilacion

Destilado: Ciclohexanona + agua Residuo de la destilacion

Etapa 8: Adicion de — D1
NaCl y separacion _’ Fase inferior
Agua + NaCl

v A

Destilado: Ciclohexanona + Humedad residual

Etapa 9: Secado del pro-

ducto (ciclohexanona) _> Sulfato de sodio impuro
\ 4 D3

Producto purificado: Ciclohexanona

D1, D2: Mezclar soluciones dependiendo pH, neutralizar desechar por drenaje, o bien recupere por D3.
D3: Recuperar disolvente por destilacion separando sdlidos por filtracion. Enviar residuo de la destilacion enviarlo a incineracion.
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Medidas de Seguridad (parte 1)

Primeros auxilios

. Desecho y
Sustancia _ _ _ ' Derrame .
Contacto con piel | Contracto con 0jos Inhalacién Ingestion tratamiento
Acido Lavar con jabdn Lave conagua | Lleve al afectado a | No induzca vémi- | Avise al profesor. | Neutralizar con
acético glacial | neutro y abundan- | abundante durante | un lugar ventilado, | to. Si esté cons- Ventile el drea. | hidréxido de sodio

te agua. Si ha pe-
netrado en la ropa,
quitarla y continuar

15 minutos mini-
mo, abriéndole los
parpados (quite las

afloje la ropa y
busque atencion
médica. Evite respi-

ciente, suministre
agua abundante.
No administre

Neutralice con
bicarbonato de
sodio o mezcla

diluido o carbona-
to de sodio y tirar
al drenaje.

lavandola con agua | lentes de contacto | racidn artificial. Si | nada por la boca si | 50:50 de hidréxido
abundante. Pro- | si puede hacerse | respira con dificul- | estd inconsciente. | de calcioy cal.
porcionar asisten- | con facilidad) y | tad, darle oxigeno. |  Afloje ropas y Limpie el lugar.
cia médica. proporcinar asis- | Proporcione aten- | prendas. Propor-
tencia médica. cion médica. cione atencion
médica.
Bisulfito Lavar con jabon Lave conagua | Lleve al afectado a | Si estd consciente, | Avise al profesor. | No tire al cafio.
de sodio neutro y abun- | abundante durante | un lugar ventilado, | induzcavomitoy | Ventile el drea. | Colecte los restos
dante agua. Siha | 15 minutos mini- afloje la ropa proporcione aten- | Recoja los residuos | en el recipiente
penetrado enla | mo abriéndole los |y proporcione cién médica. con guantes, destinado para tal
ropa, quitarlay | parpados (quite las | atencion médica. coldquelos en un | propdsito y entré-
continuar lavando | lentes de contacto Si no respira, recipiente y entré- | guelo al profesor.
con agua. Si per- | sipuede hacerse | dele respiracion guelo al profesor.
sisten molestias, con facilidad) y | artificial. Si respira
busque atencion | proporcione asis- | con dificultad, dele
médica. tencia médica. oxigeno.
Ciclohexanol Quite las ropas | Enjuague los ojos | Lleve al afectado a | Enjuague la boca, | Avise al profesor. | No tire al cafio.
contaminadas, lave | con agua corriente | un lugar ventilado, | dé a beber agua | Elimine fuentes de | Colecte los restos
la piel con agua | durante 15 minu- afloje la ropa abundante y pro- | ignicion para evitar | en el recipiente
abundante o du- | tos, manteniendo | y proporcione | porcione asistencia | incendid. Ventile | destinado para tal
cha y proporcione | los parpados abier- | atencion médica. médica. el drea. Absorba | propésito y entré-
asistencia médica. | tos y retirando las Si no respira, el residuo con | guelo al profesor.
lentes de contacto. | dele respiracion arena y traslddelo
Busque atencion | artificial. Si respira ala campana de
médica. con dificultad, dele extraccion para
oxigeno. evaporar. Lave con
agua.
Ciclohexanona | Quite las ropas | Enjuague los ojos | Lleve al afectado a | Enjuagar la boca, | Avisar al profesor. | No tire al cafio.

contaminadas, lave
la piel con agua
abundante o du-
chay proporcione

con agua corriente
durante 15 minu-
tos, manteniendo
los parpados abier-

un lugar ventilado,
manténgalo en

reposo Y propor-
cione asistencia

dele a beber agua

abundante y pro-

porcionar asisten-
cia médica.

Eliminar fuentes
de ignicion. Ventile
el drea. Absorba el
liquido residual en

Colecte los restos
en el recipiente
destinado para tal
proposito y entré-

asistencia médica. | tos y retirando las médica. arena y traslddelo | guelo al profesor.
lentes de contacto. a la campana de
Busque atencion extraccion para
médica. evaporar. Lave con
agua.
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Primeros auxilios

. Desecho y
Sustancia ‘ ‘ ‘ _ Derrame .
Contacto con piel | Contracto con ojos Inhalacion Ingestion tratamiento
Acido Lavar con jabon Lave conagua | Lleve al afectado a | No induzca vomi- | Avise al profesor. | Neutralizar con

acético glacial

neutro y abundan-
te agua. Si ha pe-

netrado en la ropa,

quitarla y continuar

lavandola con agua
abundante. Pro-
porcionar asisten-

cia médica.

abundante durante
15 minutos mini-
mo, abriéndole los
parpados (quite las
lentes de contacto
si puede hacerse
con facilidad) y
proporcinar asis-
tencia médica.

un lugar ventilado,
afloje la ropa y
busque atencién
médica. Evite respi-
racion artificial. Si
respira con dificul-
tad, darle oxigeno.
Proporcione aten-
cion médica.

to. Si estd cons-
ciente, suministre
agua abundante.
No administre
nada por la boca si
estd inconsciente.
Afloje ropas y
prendas. Propor-
cione atencion
médica.

Ventile el drea.
Neutralice con
bicarbonato de
sodio 0 mezcla
50:50 de hidroxido
de calcio y cal.
Limpie el lugar.

hidréxido de sodio

diluido o carbona-

to de sodio y tirar
al drenaje.

Hidroxido de
sodio

Retire la ropa
contaminada y
lave con abundan-
te agua y jabon
no neutro. Si la
irritacion persiste,
busque atencion
médica.

Lavar con agua
abundante durante
15 minutos como
minimo abrién-
dole los parpados
(quitar las lentes
de contacto si
puede hacerse con
facilidad) y propor-
cionar asistencia
médica.

Lleve al afectado
al aire fresco. Si no
respira, dele respi-

racion artificial. Si
respira con dificul-
tad, dele oxigeno.

Manténgalo abri-
gado y en reposo.
Proporcione aten-

cion médica.

Lave la boca
con agua. Si estd
consciente sumi-
nistre abundante
agua. No induzca
vomito. Busque
atencion médica

inmediata.

Avisar al profesor.
Recoger el material
€n envases secos y
entregar al profe-
sor. Lavar el resi-
duo con suficiente
agua. Enjuague
con agua el drea
afectada.

Coloquelo en el
recipiente designa-
do por el profesor

y entréguelo al

mismo.

Hipoclorito de
sodio

Retire la ropa
contaminada y
lave con abun-

dante agua. Sila

irritacion persiste,

busque atencion
médica.

Lavar con agua
abundante durante
15 minutos como
minimo abrién-
dole los parpados
(quitar las lentes
de contacto si
puede hacerse con
facilidad) y propor-
cionar asistencia
médica.

Lleve al afectado
al aire fresco. Si no
respira, dele respi-

racion artificial. Si
respira con dificul-
tad, dele oxigeno.

Proporcione aten-

cion médica.

No induzca vomi-
to. Dele a beber
varios vasos de
agua. Si ocurre vo-
mito espontaneo,
incline al afectado
hacia adelante con
la cabeza hacia
abajo, enjuague
la bocay dele
mas agua. Busque
atencion médica.

Avisar al profesor.
Cubrir con arena
los residuos, reco-
gery entregar al
profesor. Lavar el
drea afectada con
suficiente agua.

Coldquelo en el
recipiente designa-
do por el profesor

y entréguelo al

mismo.

Sulfato de
sodio anhidro

Lave las dreas
afectadas con
abundante agua
y jabén neutro.
Busque atencién
médica si persiste
irritacion.

Enjuague los ojos
con agua, las len-
tes de contacto y
continde enjuagan-
do con abundante
agua por varios
minutos. Buscar
atencion médica.

Lleve al afectado a
un lugar ventilado,
Busque atencion
médica si se de-
sarrolla irritacion
respiratoria o si se
dificulta la respi-
racion.

Busque atencion
médica, no in-
duzca al vomito
a menos que sea
indicado por el
médico. Nunca
coloque nada en la
boca de una per-
sona inconsciente.

Considerado no-
peligroso cuando
se derrama. Dis-
poner de acuerdo
con los reglamen-
tos locales. Evite
la contaminacion
de depésitos de
agua durante la
limpieza.

Coloquelo en el
recipiente designa-
do por el profesor

y entréguelo al

mismo.
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Practica 6
Sintesis de para-Nitrofenol
Vinculacion con el programa de teoria

En el Capitulo 5 del programa de teorfa se sefialan las reacciones de sustitucion electrofilica aromatica (5.8) y los efectos de los
sustituyentes (5.9), para dirigir la posicion de la entrada del grupo sustituyente en la reaccion. Tomando como ejemplo la nitra-
cion del fenol, la reaccion se conduce de acuerdo con los grupos activadores (como lo es el fenol) actuando en las posiciones
ortoy para.

NO

2

HNO

\

Objetivo

llustrar la sustitucion electrofilica aromatica mediante la reaccion de nitracion de fenol, asi como la orientacion que ejercen los
grupos del anillo aromético en la entrada del electrdfilo .

OH OH OH

HNO, diluido NO,

>
>

45 °C, 15 min

NO
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Mecanismo de Reaccion

gooog 38 383 383
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IONNITRONIO o =N+ 5 —H
|
®  y
OH OH H
0 H H
+ oo + + I I
V=N — > 0H —> + H—0—H
©)
O.N HJ
ION NITRONIO 2 NO,
Material Reactivos

1 aparato Fischer Johns (punto de fusion)
1 barra magnética

1 cristalizador chico

2 cubreobjetos

1 equipo Quickfit

1 embudo Buchner c/adaptador

1 embudo de separacion con tapdn
1 espatula

1 mechero con manguera

2 mangueras para agua

1 manguera para vacio

2 matraces Erlenmeyer de 125 ml
matraz Erlenmeyer de 500 ml

matraz Kitasato de 250 ml

papel filtro

parrilla de calentamiento con agitacion
pinzas de tres dedos con nuez.

pipeta graduada de 10 ml

probeta de 25 ml

propipeta

soportes universales

termdémetro de -10a 100 C.

tubo de vidrio de 80 cm

vaso de precipitado de 25 ml

—_ m m (N e (N e e e
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acido clorhidrico
acido nitrico 6 M
agua destilada
carbon activado 2 g
fenol 45 ¢
hidroxido de sodio
hielo
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Desarrollo

Etapa 1. Preparacion del equipo.
Ensamble las partes del equipo como se muestra en la Figura 1.

Etapa 2. Colocacion de los medios de reaccién.

En el matraz esférico (Figura 1) ponga una mezcla de 10 mL de agua y 10 g de hielo; con una pipeta de 10 mL y propipeta
agregue 6 mL de cido nitrico concentrado, poco a poco resbaldndolo por las paredes del matraz y manteniendo la agitacion. En
seguida coloque el embudo de adicién en la boca del matraz.

Etapa 3. Desarrollo de la reaccion (adicién de fenol).

En un vaso de precipitado de 25 mL pese 5 g de fenol, caliente en bafio Maria hasta fundirlo (Figura 2) y transfiéralo al embudo
de adicion. Agregue gota a gota el fenol fundido a la solucion de acido nitrico en un periodo de 5 minutos, dejando que la tem-
peratura se mantenga entre 30°C y 45°C, luego deje agitando por 15 minutos mas en bafo Maria y enseguida, agregue 25 m
de agua. Transfiera la mezcla de reaccidn a un embudo de separacion y separe las fases, organica (superior) y acuosa (inferior)
en matraces Erlenmeyer de 125 mL.

Etapa 4. Separacion de los productos (orto y para, fenoles) mediante la destilacion por arrastre con vapor.

El refrigerante del equipo mostrado en la Figura 3 se llena con agua, y ya lleno, se cierra la llave para evitar que continte el flujo
de la misma. Luego se prende el redstato que suministra la energfa a la manta de calentamiento para iniciar la produccion de
vapor en el matraz primer esférico que contiene solo agua y con el cual se arrastra el o-nitrofenol (de la mezcla) ubicado en el
segundo matraz esférico. Con la destilacidn se forman unos cristales amarillos en el refrigerante, cuando estos desaparezcan y
solo se observe que condensa agua, se suspende el calentamiento. Conserve tanto el destilado (en la probeta de 25 mL) como
el residuo (en el segundo matraz esférico).

Etapa 5. Aislamiento del o-nitrofenol y caracterizacion.
Enfrie el destilado en hielo y separe por filtracion al vacio (Figura 4) los cristales de o-nitrofenol formados, deje secar y determine
su punto de fusion. Por Ultimo calcule el rendimiento.

Etapa 6. Purificacion de p-nitrofenol.

Pase el residuo de la destilacidn a un matraz Erlenmeyer de 500 mL, agregue 170 mL. de hidréxido de sodio al 10% y carbon
activado (0.2 g). Caliente a ebullicidn y filtre sobre celita (tierra diatomécea). Caliente el filtrado hasta evaporar el 80% del agua
y enfrie para obtener un precipitado, el cual se separa por filtracion al vacié (Figura 4) y se lava con dos porciones de solucion
de hidroxido de sodio al 10% fria. Deje en el embudo de filtracion con vacio por varios minutos. Trasvase el precipitado obtenido
(fenolato de sodio) a un vaso de precipitados de 100 mL, adicione dcido clorhidrico al 10% para liberar el p-nitrofenol y enfrie
sobre hielo. Filtre los cristales, ldvelos con 10 mL de 4cido clorhidrico al 1-2% frio y luego con 10 mL de agua fria. Por Ultimo,
seque los cristales del p-nitrofenol para determinar su punto de fusion (sobre un cubreobjetos en el aparato Fisher Johns).
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Equipo

Figura 1. Adicion con agitacion. Figura 2. Calentamiento.

Figura 3. Destilacién por arrastre con vapor.
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Figura 4. Filtracion al vacio.

Cuestionario

1.

{Qué tipo de reaccion se lleva a cabo en la nitracion?

Proponga una variacion de las condiciones experimentales en la nitracidon y denote sus consecuencias.

{Cudl es el método de purificacion de los productos aislados?

{Cudl es el método de identificacion de los productos aislados?

Determine el punto de fusion y calcule el rendimiento.

Entregue los datos de las propiedades fisicas, quimicas y de toxicidad de los reactivos utilizados y productos obtenidos.
Anote en las figuras 1 a 4, los nombres de las partes del equipo que vienen en la lista de material.

Entregue la informacion pertinente al confinamiento de los desechos mencionados en el diagrama “Manejo de residuos”.
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Manejo de residuos

20 ml } Solucién } Mezcla de
de agua de HNO, reaccion
Etapa 5: Agitar 5 min.
(mantener a 20 a 30°C)
Etapa 6: Calentar a bafo Maria
15 min. a 45°C
Etapa 7: Agregar 25 ml de agua
Etapa 8: Separar fases
I v
DI Solucién Ortoy para
Etapa 12: Purificar el de HNO, nitrofenol
isomero ¢/ carbon Etapa 9: Destilar
Carbon activ. activado p-nitrofenol Residuo de por arrastre de vapor
i i — destilado
CONIMPUTEZas | gulido | Etapa 13: Separar los mpuro destilacion \ 4
cristales por filtracion .
D1 - o-nitrofenol
Liquido
+agua
p-nitrofenol Etapa 10: Enfriar c/hielo
disuelto Etapa 11: Separar
cristales por filtracion
Enfriar#iltrar
Solido Liquido ¢ *Ll'qUidO Liquido¢
-nitrofenol dgua .Liquido o-nitrofenol
P c/impurezas ¢/impurezas
:

D1: Filtrar posibles sélidos, se puede utilizar como solucion 4cida para subsecuentes neutralizaciones.
D2: Si la solucion presenta sélidos se debe filtrar, si la solucion presenta coloracion, se lleva a cabo una adsorcion con carbon activa-

do, el liquido resultante se puede desechar por el drenaje.
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Medidas de Seguridad (parte 1)

Sustancia

Primeros auxilios

Contacto con piel

Contracto con 0jos

Inhalacién

Ingestion

Derrame

Desecho y
tratamiento

Acido nitrico

Lave la zona dana-
da con abundante
agua. Si afectd
la ropa, quitela y
continte lavando
la piel con agua
abundante.

Lave con agua co-

rriente, abriéndole

los parpados. Avise
al oftalmélogo.

Mueva al afectado
al aire fresco. Avise
al médico.

No induzca
vomito. Dele a
beber agua en
abundancia. No
realice medidas

de neutralizacion.
Avise al médico.

Avise al profesor.
Ventile el drea.
Neutralice con

sosa cdustica dilui-

da, cal o carbonato

de sodio. No tire al
drenaje.

No tire al drenaje.
Colecte en el reci-
piente destinado
para tal proposito,
y entréguelo al
profesor.

Acido
clorhidrido

Lavar inmedia-
tamente la zona
dariada con agua
en abundancia. Si
ha penetrado en

la ropa, quitarla
inmediatamente y
continuar lavando
la piel con agua

abundante.

Lavar inmediata-
mente con agua
corriente asegu-
randose de abrir
bien los parpados.
Avisar al oftalmo-
logo.

Mover al afectado
al aire fresco. Si no
respira, dar respi-
racion artificial y
mantenerlo calien-
te 'y en reposo, no
dar a ingerir nada.
Si estd consciente,
suministrar oxige-
no, y mantenerlo
sentado.

No provocar vo-
mito. En caso de
que la victima esté
inconsciente, dar
respiracion artificial
y mantenerla en
reposo y caliente.
Si estd consciente
dar a beber un
poco de agua
continuamente.

Avisar al profesor.
Ventilar el drea.
Neutralizar con

bicarbonato de so-

dio 0 mezcla 50:50
de hidroxido de

calcio y cal. Barrer

y asesgurarse que

los residuos se han

neutralizado antes
de desechar al
drenaje.

Diluir con agua
cuidadosamente
neutralizar con
carbonato de calcio
o cal. La disolucion
resultante puede
vertirse al drenaje,
con abundante
agua.

Carbon
activado

Lave con aguay
jabon.

Lave con agua
abundante, abrién-
dole los parpados

(quitar las lentes

de contacto si
puede hacerse con
facilidad) y propo-
porcinar asistencia

médica.

Retire al paciente
de la zona pol-
vorienta y hagalo
sonarse la nariz. Si
respira con dificul-
tad, proporcione
atencion médica.

Dele variios vasos

de agua para be-

ber. Busque ayuda
médica.

Avise al profesor.
Ventile el drea.
Recoja los residuos
con guantes,
coldquelos en un
recipiente y entré-
guelo al profesor.

Vierta en el reci-
piente designado
por el profesor
y entréguelo al
mismo.
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Sustancia

Primeros auxilios

Contacto con piel

Contracto con 0jos

Inhalacién

Ingestion

Derrame

Desecho y
tratamiento

Fenol

Retirar la ropa y
lavar con abun-
dante aguay jabon
no abrasivo. Tenga
especial cuidado
de limpiar los plie-
gues. Si la irritacion
persiste, busque
atencién médica.

Lavar con agua
abundante durante
15 minutos como
minimo, abrién-
dole los parpados
(quite las lentes
de contacto si
puede hacerse con
facilidad) y propor-
cionar asistencia
médica.

Llevar al afectado
al aire fresco, aflo-
jar la ropa y buscar

atencion medica.

Si no respira,
dele respiracion
artificial. Si respira
con dificultad, dele
oxigeno. Propor-
cione atencion
médica.

Administre aceite
de ricino o aceite
vegetal (15y 30

¢.). Induzca vémito
solo por consejo
médico. Propor-

cione atencion
médica.

Avise al profesor.

Recoja el material
en envases secos y
entregue al profe-
sor. Lave con agua

el drea afectada.

Vierta en el reci-
piente desiganado
por el profesor
y entréguelo al
mismo.

Hidréxido de
sodio

Retire la ropa
contaminada y lave
con abundante
aguay jabon no
abrasivo. Si la
irritacion persiste,
busque atencion
médica.

Lavar con agua
abundante durante
15 minutos como
minimo abriéndole
los eventualmente
(quitar las lentes
de contacto si
puede hacerse con
facilidad) y propor-
cionar asistencia
médica.

Lleve al afectado
al aire fresco. Si no
respira, dele respi-
racion artificial. Si
respira con dificul-

tad, dar oxigeno.

Mantener a la
victima abrigada

y en reposo. Pro-
porcione atencion

médica.

Lavar la boca
con agua. Si estd
consciente sumi-
nistre abundante
agua. No induzca
vomito. Busque
atencion médica

inmediata.

Avisar al profesor.
Recoger el material
€N envases secos y
entregar al profe-
sor. Lavar el resi-
duo con suficiente
agua. Enjuague
con agua el drea
afectada.

Verter en el reci-
piente designado
por el profesor
y entréguelo al
mismo.

Nitrefenol

Retire la ropa
contaminada y lave
con abundante
aguay jabon. Pro-
porcione atencion
médica.

Lavar con agua
abundante durante
15 minutos mini-
mo, abriéndole los
parpados eventual-
mente (quitar las
lentes de contacto
si puede hacerse
con facilidad) y
proporcionar asis-
tencia médica.

Lleve al afectado
al aire fresco. Si no
respira, dele respi-
racion artificial. Si
respira con dificul-
tad, dele oxigeno.
Proporcione aten-

cion médica.

Consulte inmedia-
tamente al médico

Avise al profesor.

Recoja el material
€n envases secos y
entregue al profe-
sor. Lave con agua

el drea afectada.

Vierta en el reci-
piente designado
por el profesor
y entréguelo al
mismo.
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Practica 7

Obtencion de 4cido fenoxiacético por la
Sintesis de Williamson

Vinculacion con el programa de teoria

La obtencion de 4cido fenoxiacético es un método para la obtencion de éteres, sefialado en el punto 11.3 del tema 11: éteres
del Programa teorfa de Quimica Orgdnica I. Dentro del mismo Programa, se ubican otros topicos relacionados con la temética

de esta reaccion:
73)  Reacciones de sustitucion nucleofilica y reacciones de eliminacién en los haluros de alquilo.
9.1) Sustitucidn nucleofilica en carbono saturado.

10.4) Formacion de éteres a partir de fenoles.

© @ o ® .o
R.—0: Na + X—R2—> R1—QJ—R2 4+ Na + X¢

0o

Objetivo

Realizar una reaccion de sustitucion nucleofilica bimolecular para la obtencion de un éter, ejemplificado con la produccion de
dcido fenoxiacético a partir de fenol y dcido cloroacético.

o ] P
OH a) NaOH °e OH

OH —— >

+ b) HCI
Cl

Fenol Acido monocloroacético Acido fenoxiacético
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Mecanismo de Reaccion
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Material

1 aparato Fischer Johns (punto de fusién)
1 barra magnética

1 cristalizador chico

2 cubreobjetos

1 equipo Quickfit

1 embudo Buchner c/adaptador

1 embudo de adicion

1 embudo de separacion

2 mangueras para agua

2 matraces Erlenmeyer 250 mL

1 matraz Kitasato 250 mL

1 microespétula

1 papelfiltro

1 parrilla de calentamiento con agitacion
2 pinzas de tres de dos

1 pipeta 10 mL

1 probeta 50 mL

1 propipeta

2 soportes universales

1 vidrio de reloj

64

Reactivos

acido clorhidrico concentrado
dcido monocloroacético

agua destilada

carbonato de sodio

éter etilico

fenol 5 g

hidréxido de sodio 33% 25 mL
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Desarrollo

Etapa 1. Disolucion del fenol en hidrdxido de sodio.
En el matraz esférico de 250 mL de la Figura 1 coloque 5 g de fenol (PRECAUCION es muy irritante) en 25 mL de hidréxido de
sodio al 33%, e inicie la agitacion magnética vigorosa manteniéndola durante 5 minutos.

Etapa 2. Adicion del dcido monocloroacético.
Altérmino de la agitacién en la etapa anterior, agregue 75 g de 4cido monocloroacético y agite otros 5 minutos mds. Si la mezcla
se hace pastosa agregue 10 mL de agua.

Etapa 3. Reflujo.
Encienda la parrilla para calentar el bafio maria y mantenga el calentamiento por 40 minutos.

Etapa 4. Precipitacién del producto impuro (con fenol residual).
Enfrie la solucién (Figura 2), diluya con 50 mL de agua y acidule con écido clorhidrico concentrado, hasta pH 1.

Etapa 5. Extraccion del producto.
Coloque la mezcla en el embudo de separacién (Figura 3) y extraiga con tres porciones de 50 mL de éter etilico, junte los ex-
tractos en un embudo de separacion.

Etapa 6. Lavado del producto (contenido en la fase orgdnica).
Lave la solucién colocada en el embudo de separacion, con tres porciones de agua (50 mL cada una) y separe las fases.

Etapa 7. Separacién del producto del fenol residual.
Extraiga la fase orgénica con tres porciones (25 mL cada una) de solucion de carbonato de sodio al 15%.

Etapa 8. Precipitacion del producto puro.

En un vaso de precipitado (Figura 2), retina las porciones acuosas de carbonato de sodio (conteniendo el &cido fenoxiacético en
forma de sal sodica), y usando una pipeta de 10 mL y una propipeta, acidule con 4cido clorhidrico concentrado (PRECAUCION
la adicion debe ser gota a gota y con agitacion) hasta total precipitacion del producto puro.

Etapa 9. filtracidn del producto (dcido fenoxiacético)
Vierta la suspension en el embudo Biichner (Figura 4) conteniendo papel filtro para separar el sélido (producto) de la solucién
dcida empleando vacio y deje secar para pesar.

Etapa 10. Rendimiento y punto de fusion

Una vez seco el producto, péselo y con este dato calcule el rendimiento de la reaccion. Luego determine el punto de fusion
tomando una pequefia muestra con la microespatula para colocarla sobre un cubreobjetos en el aparato Fisher Johns.
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Equipo

66

Figura 1. Disolucién y adicion con agitacion. Figura 2. Enfriamiento con agitacion.

~

<=0

\F

Y

> m
&

Figura 3. Neutralizacion. Figura 4. Filtracion al vacio.
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Cuestionario

1. {Qué reaccion ocurre entre el hidréxido de sodio y el fenol?

2. {Qué reaccion ocurre entre el hidroxido de sodio y el dcido monocloroacético?

3. Determine el efecto de la cantidad de hidroxido de sodio y el tiempo de reaccién sobre el rendimiento de la reaccion.
4. {Qué sucede si la mezcla de reaccion no contiene la suficiente cantidad de hidréxido de sodio al iniciarse la reaccion?
5. Escriba un diagrama de separacion que nos indique el proceso de purificacion del dcido fenoxiacético.

6. Entregue los datos de las propiedades fisicas, quimicas y de toxicidad de los reactivos utilizados y productos obtenidos.
7. Anote en las Figuras 1-4, los nombres de las partes del equipo que vienen en la lista de material.

8. Entregue la informacion pertinente al confinamiento de los desechos mencionados en el diagrama “Manejo de residuos”.
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Manejo de residuos

Etapa 1: Agitar Etapa 3: Calentar
Fenol + NaOH 5 min. en bano M. 40 min. Mezcla de
(33%) > reaccion
thpa 2 Agregar Y Etapa 4: Enfriar diluiry
- Etapa 5: Extraccion ¢/éter etilico.
Acido
monocloacético *F acuosa F. organica
D1 NaCl Etapa 6: | Lavar ¢/agua

v v

Ac. Monocloroacético | Ac. Fenoxiacético
Fenol

Etapa 7: Extraccion ¢/NaHCO,

F. acuosa F. orgénica *

Eter etilico + Fenol

Sal sodica de &cido D3
Fenoxiacético

Etapa 8: Acidular ¢/HCI
Etapa 9: Filtrar

¢ ¢ Etapa 10: Secar

HCI Ac. Fenoxiacético

D1, D2, D4: Mezclar soluciones dependiendo pH, neutralizar desechar por drenaje.
D3: Recuperar disolvente por destilacion separando sdlidos por filtracion. Enviar residuo de la destilacion enviarlo a incineracion.
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Medidas de seguridad (parte 1)

Sustancia

Primeros auxilios

Contacto con piel

Contracto con 0jos

Inhalacién

Ingestion

Derrame

Desecho y
tratamiento

Acido
clorhidrido

Lavar la zona
danada con agua
en abundancia. Si
ha penetrado en
la ropa, quitela y
continte lavando

la piel con agua
abundante.

Lave con agua
corriente asegurdn-
dose de abrir bien
los parpados. Avise

al oftalmélogo.

Lleve al afectado a
un lugar ventilado.
Si no respira, dar
respiracion artificial
y mantenerlo
caliente y en repo-
so, no dar a ingerir
nada. Si esta cons-
ciente, suministrar
oxigeno, y mante-
nerlo sentado.

No induzca vo-
mito. En caso de
que la victima esté
inconsciente, dar
respiracion artificial
y mantenerla en
reposo y caliente.
Si estd consciente
dar a beber un
poco de agua
continuamente.

Avise al profesor.
Ventile el drea.
Neutralice con bi-
carbonato de sodio
0 mezcla 50:50 de
hidréxido de calcio
y cal. Limpie el
area afectada.

Diluya con agua
cuidadosamente
neutralice con
carbonato de
calcio o cal. Tire al
drenaje la disolu-
cion resultante con
abundante agua.

Acido
cloroacético

Lave la zona afec-
tada jabdn neutro
y abundante agua.
Si ha penetrado en
la ropa, quitela y
continte lavando
con agua. Si persis-
ten las molestias,
busque atencion
médica.

Lave con abundan-
te agua durante 15
minutos minimo,
abriéndole los
parpados (quite las
lentes de contacto
si puede hacerse
con facilidad) y
proporcinar asis-
tencia médica.

Lleve al afectado a
un lugar ventilado,
afloje la ropa y
busque atencién
médica. Si no
respira dele respi-
racion artificial. Si
respira con dificul-
tad dele oxigeno.

No induzca vomi-
to. Dele a beber
agua en abun-
dancia. Afloje las
ropas. Si la victima
esta inconsciente,
dele respiracion
artificial y manten-
gala en reposo y
caliente. Propor-
cionele atencién
médica.

Avise al profesor.
Ventile el drea.
Recoja los residuos
con guantes, en un
recipiente y entre-
gue al profesor. Si
entro en contacto
con agua, neutra-
lice con carbonato
de sodio o cal.

No tire al drenaje.
Colecte los dese-
chos en el reci-
piente destinado
para tal proposito y
entregue al pro-
fesor.
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Primeros auxilios

_ Desecho y
Sustancia Derrame .
Contacto con piel | Contracto con ojos Inhalacion Ingestion tratamiento
Eter etilico Lave con abun- Lave conagua | Lleve al afectado a | No induzca vémito | Avise al profesor. | Verter en el reci-
dante agua y jabon | abundante durante | un lugar ventilado, | a menos que el | Eliminar fuentes de | piente designado
neutro. Tenga 15 minutos mini- | afloje la ropa 'y personal médico | ignicion para vitar |  por el profesor
especial cuidado | mo, abriéndole los | busque atencién | lo indique. Afloje | incendio. Ventilar | vy entregarlo al
de limpiarlos | parpados (quite las |  médica. Sino | ropa, collares, cor- | el drea. absorber mismo.
pliegues, grietas | lentes de contacto | respira dele respi- | batas, y cinturones. | el liquido residual
y la ingle. Si la si puede hacerse | racion artificial si | Sila victima no en absorbente
irritacion persiste, | con facilidad) y | respira con dificul- | respira dele res- | inerte y trasladarlo
busque atencion | proporcionar asis- | tad dele oxigeno. | piracion artificial. | ala campana de
médica. tencia médica. Busque atencidén | extraccion para
médica. evaporar. Lavar
con agua.
Fenol Retire la ropa, lave | Lave conagua | Lleve al afectado a | Administre aceite | Avise al profesor. | Verter en el reci-

con abundante
agua y jabon neu-
tro. Tenga especial
cuidado de limpiar
los pliegues,
grietas y la ingle.
Aplique polietilen
glicol. Si la irri-
tacion persiste,
busque atencion
médica.

abundante durante
15 minutos mini-
mo, abriéndole los
pérpados (quite las
lentes de contacto
si puede hacerse
con facilidad) y
proporcionar asis-
tencia médica.

un lugar ventilado,
afloje la ropa y
busque atencion
médica. Si no
respira dele respi-
racion artificial, si
respira con dificul-
tad dele oxigeno.

de ricino o aceite
vegetal (15'y 30
cc.). Induzca vomi-
to solo por consejo
médico. Propor-
cione atencion
médica.

Recoja el material
€N envases secos y
entregue al profe-
sor. Lave con agua
el drea afectada.

piente designado
por el profesor
y entregarlo al
mismo.

Hipoclorito de
sodio

Retire la ropa
contaminada y lave
con abundante
agua y jabon neu-
tro. Sila irritacion
persiste, busque
atencion médica.

Lavar con abun-
dante agua du-
rante 15 minutos
como minimo
abriéndole los par-
pados (quitar las
lentes de contacto
si puede hacerse
con facilidad) y
proporcione asis-
tencia médica.

Lleve al afectado a
un lugar ventilado.
Si no respira,
dele respiracion
artificial. Si respira
con dificultad, dele
oxigeno. Mantenga
a la victima abri-
gada y en reposo.
Proporcione aten-
cion médica.

Lave la boca con
agua. Si el afectado
esta consciente,
suministre abun-
dante agua. No
induzca vomito.
Busque atencién
médica.

Avisar al profesor.
Recoja el material
€n envases secos y
entregue al profe-
sor. Lave con agua
drea afectada.

Verter en el reci-
piente designado
por el profesor
y entregarlo al
mismo.
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Practica 8
Isomerizacion del acido maleico (cis) al acido fumarico (trans)
Vinculacion con el programa de teoria

Esta préctica se relaciona con los puntos 4.3 y 8.7, Isomeria cis-trans, en donde el alumno deberéd conocer y distinguir este tipo
de relacion molecular como un ejemplo de isomeria configuracional o geométrica la cual se debe a la rotacion restringida en
torno a un enlace carbono-carbono.

\—/ —

Isémero cis (Z) Isémero trans (E)

Objetivo

Demostrar la reaccion de isomerizacion cis-trans mediante la conversidn del dcido maleico (cis), al dcido fumérico (trans), em-
pleando HCI concentrado (catalizador) y calor.

0

H
y H HCl concentrado )]\
C OH
~ H

H
. AN
How ¢ — C OH Hoo C—
\n/ \n/ Calor \”/
0 0 0

acido maleico acido fumarico

Y

Mecanismo de Reaccion

\ /” AN H
i G o G
0 OUH 0 (+O—H
Go i
H H H
N yd
Ho\n>c: \/ OH Giro )1800 Hoo €, —C oH

0 En el eje “X" 0 0O H
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0
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Material Reactivos
1 aparato Fischer Johns (punto de fusién)  agua destilada
1 barra magnética acido clorhidrico concentrado
1 cristalizador acido maleico
2 cubreobjetos hielo

1 equipo Quickfit

1 embudo Buchner c/adaptador
2 mangueras para agua

1 mantilla de calentamiento

1 matraz Kitasato 250 mL

1 microespétula

1 papelfiltro

1 papel pH

1 parrilla de calentamiento con agitacion
2 pinzas de tres dedos

1 pipeta 10 mL

1 piseta con agua

1 probeta 10 mL

1 propipeta

1 rebstato

2 soportes universales

2 tubos de ensaye

2 vasos de precipitados de 100 mL

1 vidrio de reloj

Desarrollo

Etapa 1. Reflujo.

En un matraz esférico de 25 mL dissuelva 5 g de dcido maleico en 5 mL de agua, después agregue 10 mL de acido clorhidrico
concentrado. Coloque el matraz en una mantilla de calentamiento y conéctela a un redstato; adapte un refrigerante con mangue-
ras en posicion de reflujo y ponga a ebullicion durante 20 minutos (Figura 1), con agitacion magnética.

Etapa 2. Filtracién.

Terminado el reflujo, vierta el contenido a un vaso de precipitados de 100 mL, enfrie en un cristalizador con hielo hasta que
precipite un solido; filtre con vacio (Figura 2) los cristales formados, lavando con agua destilada fria hasta que el filtrado presente
pH neutro.

Etapa 3. Recristalizacion.
Recristalice el producto crudo calentdndolo a ebullicién con dcido clorhidrico al 10% en un vaso de precipitados, luego enfrie y
filtre; lave el precipitado con agua fria, seque al aire y cuando esté seco, pese para calcular el rendimiento.

Etapa 4. Comparacion de la solubilidad.

Compare la solubilidad de la materia prima con la del producto obtenido colocando por separado en un tubo de ensaye 0.1 g
de cada isomero, agregue 5 mL de agua, agite y observe cudl de los dos es soluble en agua.
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Etapa 5. Determinacicn del punto de fusion.
Determine el punto de fusion del producto (4cido fumarico) colocando con una microespatula unos cristales en un portaobjetos
sobre la platina del aparato Fisher Johns, enciéndalo y observe el intervalo de temperaturas en el que se funde.

NOTA:
*El dcido fumdrico sobrante que no haya sido utilizado debera colectarse en un recipiente proporcionado por el laboratorio. NO
DESECHARLO.

En la bitdcora elabore una lista de las propiedades fisicoquimicas, uso y precauciones que se debera tener con los reactivos que
se utilizan en la préctica. Incluya un diagrama de flujo y cuestionario resuelto.

Equipo

=
» -
% 1
¢ |
»
N )
' ’ =

Figura 1. Reflujo con agitacion.

e
|”\.:bv .
A A WP
S— :
®
>
‘ /
Figura 2. Filtracion al vacio. J
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Cuestionario

76

En la isomeria cis - trans, explique cudl de los dos isémeros es el mas estable.

Con base en los puntos de fusion de la materia prima y del producto obtenido, {Cdmo puede saber que obtuvo el dcido
fumérico?

{Cuando se usa el sistema cis - trans y cuando el E - 7 para nombrar a los isdmeros geométricos?

{Cudl acido (maleico o fumérico) presenta la mayor solubilidad en agua y por qué?

{Como se prepara una solucion de cido clorhidrico al 10%? Escriba sus calculos.

Entregue los datos de las propiedades fisicas, quimicas y de toxicidad de los reactivos utilizados y productos obtenidos.
Anote en las Figuras 1y 2, los nombres de las partes del equipo que vienen en la lista de material.

Entregue la informacion pertinente al confinamiento de los desechos mencionados en el diagrama “Manejo de residuos”.
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Manejo de residuos

Acido maleico
+ HCl conc.

Etapa 1: Reflujo 20 min.

Filtrado Selido
¢ Etapa 2: Filtracidn y Lavado a pH neutro ¢
HCI diluido Acido
con trazas de DI fumdrico
acido maleico I
HCl 10%
Sslido Filtrado
Etapa 4: Comparacion Etapa 3: Recristalizacion
de solubilidad
Addo —> Addo HCI diluido
maleico fumarico L
con trazas de &cido fu-
Marico
D2
* Etapa 5: Punto de fusion *
HCI diluido con Acido fumérico y 4c.
trazas de 4cido maleico fundido
fumarico + maleico residuos
D3 D4

D1, D2, D4: Mezclar soluciones dependiendo pH, neutralizar desechar por drenaje.
D3: Recuperar disolvente por destilacion separando sélidos por filtracion. El residuo de la destilacion enviarlo a incineracion
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Sustancia

Primeros auxilios

Contacto con piel

Contracto con 0jos

Inhalacion

Ingestion

Derrame

Desecho y
tratamiento

Acido Lave inmediata- | Lave inmediata- | Lleve al afectadoa | No induzcavo- | Avise al profesor. | Diluya con agua
clorhidrico mente la zona mente con agua | un lugar ventilado. | mito. En caso de | Ventile el drea. | cuidadosamente,
danada con agua | corriente asegurdn- | Si no respira, dar | que la victima esté | Neutralice con | neutralice con car-
en abundancia. Si | dose de abrir bien | respiracin artificial | inconsciente, dar bicarbonato de | bonato de calcio o
ha penetrado en | los parpados. Avise |y mantenerlo | respiracion artificial | sodio o mezcla | cal. La disolucion
laropa, quitelay | al oftalmologo. | calientey en repo- | y mantenerla en | 50:50 de hidréxido | resultante puede
continie lavando so, no dar a ingerir | reposo y caliente. | de calcioy cal. | vertirse al drenaje,
a piel con agua nada. Si estd cons- | Si estd consciente | Limpie y asegurese |  con abundante
abundante. ciente, suministrar | dar a beber un | que los residuos se agua.
oxigeno, y mante- | poco de agua han neutralizado
nerlo sentado. continuamente. | antes de desechar
al drenaje.
Acido Lavelazona  |Lave con abundan-| Lleve al afectadoa | Noinduzcavo- | Avise al profesor. | No tire al drenaje.
fumdrico afectada con | te agua durante 15 | un lugar ventilado, | mito. Dele agua Ventile el drea. | Coloque los restos
jabén neutroy | minutos minimo, | aflojelaropay | oleche enabun- | Recoja los residuos | en el recipiente
abundante agua. abriéndole los busque atencién | dancia. Afloje las con guantes, destinado para tal
Si ha penetrado en | parpados (quite las|  médica. Sino | ropas. Sila victima | coloquelos en un | propdsito y entre-
laropa, quitelay | lentes de contacto | respira, dele respi- | estd inconsciente, | recipiente y entré- | gue al profesor.
continte lavando | si puede hacerse | racion artificial. Si | dele respiracion | guelo al profesor.
con agua. Si persis- | con facilidad) y | respira con dificul- | artificial y mantén-
ten las molestias, | proporcione asis- | tad, dele oxigeno. | gala en reposoy
busque atencion tencia médica. | Proporcione aten- | caliente. Propor-
médica. cion médica. cione atencion
médica.
Acido Lave la zona Lave con abundan- | Lleve al afectadoa | No induzcavo- | Avise al profesor. | No tire al drenaje.
maleico afectada con te agua durante 15 | un lugar ventilado, | mito. Dele agua Ventile el drea. | Coloque los restos

jabon neutro y
abundante agua.
Si ha penetrado en
la ropa, quitela y
continde lavando
con agua. Si persis-
ten las molestias,
busque atencion
médica.

minutos minimo,
abriéndole los
parpados (quite las
lentes de contacto
si puede hacerse
con facilidad) y
proporcione asis-
tencia médica.

afloje la ropa 'y
busque atencién
médica. Si no
respira, dele respi-
racién artificial. Si
respira con dificul-
tad, dele oxigeno.
Proporcione aten-
cion médica.

o leche en abun-
dancia. Afloje las
ropas. Si la victima
estd inconsciente,
dele respiracion
artificial y mantén-
gala en reposo y
caliente. Propor-
cione atencion
médica.

Recoja los residuos
con guantes,
coloquelos en un
recipiente y entré-
guelo al profesor.

en el recipiente
destinado para tal
propdsito y entre-

gue al profesor.
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Practica 9

Adicion de yodo a dobles enlaces C=C
(grado de insaturacion, aceites comestibles)

Vinculacion con el programa de teoria

El programa de teoria involucra el tema de alquenos y la mds importante reaccién de esta familia es la adicién. Entre las mds
representativas reacciones de adicion a alquenos se encuentran la adicion de agua para obtener alcoholes, adicion de hidrohalo-
genos, con lo que se producen monohalogenuros de alquilo, adicion de haldgenos dando dihalogenuros de alquilo y la adicién
de hidrégeno, con la cual se obtienen alcanos.

En este capitulo, de las mencionadas reacciones, se presenta como ejemplo en esta practica, la halogenacion de alquenos (adi-
cion de halogenos a alquenos) relacionada con el topico 4.3.3 del programa de teora.

— + | —I - A
R/ \R R R

Objetivo

Realizar la adicion medida de yodo a los dobles enlaces C=C de las cadenas de carbono en las estructuras de los aceites comes-
tibles, con lo cual se calcula su grado de insaturacion para determinar la calidad de estos productos comerciales.
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HO

Material

1 matraz de yodo de 250 mL 1
1 barra de agitacion magnética 1
1 parrilla de agitacion magnética 1

2 soportes universales
2

pinzas

1 bureta de 50 mL

1 pipeta de 10 mL

1 probeta de 25 mL
1 probeta de 100 mL

propipeta
pipeta de 10 mL
gotero

papel aluminio

Reactivos
Volumen (mL) | Densidad (g/mL) Masa (g) moles

aceite de maiz 2

tetracloruro de carbono 10

reactivo de Wijs (*) 10

solucién de yoduro de potasio 10

agua destilada 100

solucién de almiddn 0.3 10

solucion valorada de tiosulfato de sodio 3

(*): tricloruro de yodo + 4cido acético + tetracloruro de carbono + yodo
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Desarrollo

Etapa 1. Pesado del aceite comestible.
En un matraz de yodo limpio y seco de 250 mL, pese 0.2 g de aceite de maiz.

Etapa 2. Adicidn del disolvente.
Colocar una barra magnética al matraz de yodo y agregue 10 mL de tetracloruro de carbono, con agitacién magnética.

Etapa 3. Adicion del reactivo de Wis.
Usando una propipeta, mida con una pipeta, 10 mL del reactivo de Wijs y con agitacion magnética agréguelo al matraz de yodo.

Etapa 4. Reposo.
Tapar el matraz con papel aluminio y deje reposar 30 minutos.

Etapa 5. Adicicn del yoduro de potasio.
A la solucién anterior agregue 10 mL de solucion de yoduro de potasio, 100 mL de agua destilada y agite magnéticamente con
vigor, por 5 minutos.

Etapa 6. Titulacién del yodo excedente (Figura 1).
Agregue 5 gotas de solucion de almidon (indicador) y luego desde la bureta adicione lentamente y con agitacion, la solucion
valorada de tiosulfato de sodio hasta que desparezca el color violeta del yodo, quedando la solucion ligeramente amarilla.

+  2NaS0, —Ppp Nal + Na,S,0,

Violeta Amarillo pélido

Etapa 7. Resultado de la titulacion.
En la bureta mida el volumen gastado de tiosulfato de sodio, por diferencia entre el volumen inicial y el volumen final.

Equipo
B
ST
= ”.:.
®
Hielo
¢ &

Figura 1. Titulacion.
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Cuestionario

1. {Cudl es la funcion del tetracloruro de carbono?

2. (Para qué se agrega el almidon?

3. En esta reaccion, {para qué sirve el tiosulfato de sodio?

4. (A qué se debe el color morado?

5. {Cudl es el punto en el que se debe detener la adicion del tiosulfato de sodio?

6. Entregue los datos de las propiedades fisicas, quimicas y de toxicidad de los reactivos utilizados y productos obtenidos.

7. Anote en la Figura 1, los nombres de las partes del equipo que vienen en la lista de material.

8. Entregue la informacion pertinente al confinamiento de los desechos mencionados en el diagrama “Manejo de residuos”.

Manejo de residuos

Aceite de maiz

Etapa 1: Pesado de aceite
Etapa 2: Adicion de tetracloruro
de carbono

Aceite de maiz + tetracloruro de carbono

Etapa 3: Adicion
de reactivo de Wijs

h 4
Aceite de maiz +
tetracloruro de carbono + reac. de Wijs

Etapa 4: Reposo 5 min.

Etapa 5: Adiccion de yoduro de
potacio

h 4

Mezcla formada para titular

Etapa 6: Adicion de almidén
y titulacion con tiosulfato de sodio

- 8 -
Mezcla final con todos Solucién de
los reactivos utilizados tiosulfato restante

D1 D3

D1: Mezclar soluciones dependiendo pH, neutralizar y desechar por drenaje.
D3: Recuperar y guardar el resto de solucion, si no se ocupa mas adelante, enviarlo a incineracion.
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Medidas de Seguridad
Primeros auxilios
Sustancia Catag Camiag: Derrame Desech oy
oiacio oniracto Inhalacion Ingestion [
con piel con 0jos
Tetracloruro | Lavar la piel con | Enjuague los ojos | Retirar al afectado | Enjuagar la boca, | Absorber el derra- | No tirar al drenaje.
de carbono | agua abundante. | con agua, remover | a un lugar con aire | dar a beberagua | meconarenay | Verteren el reci-
Quitar las ropas | cualquier lente de | frescoy buscar | abundantey pro- | guardar en unare- | piente designado
contaminadas, contacto y conti- atencion. Sino | porcionar asisten- | cipiente adecuado. |  por el profesor
y proporcionar nle enjuagando | respira, dar respi- | cia médica. No | Evite escurrimiento |y entregarlo al
asistencia médica. | con abundante | racidn artificial. Si | induzca el vomito | hacia a las alcanta- mismo.
agua por varios la respiracion es | a menos que lo | rillas. Proporcionar
minutos. Buscar | dificil, dar oxigeno. | indique expresa- ventilacion.
atencion médica. mente el personal
médico.
Tiosulfato Lavar la piel con | Enjuague los ojos | Retirar al afectado | Inducir el vémito | Absorber el de- | No tirar al drenaje.
de sodio aguay jabon. | con agua, remover | a un lugar con aire | inmediatamente | rrame conarena | Verter en el reci-
Quitar las ropas | cualquier lente de | fresco y buscar como lo indique | yguardarenun | piente designado
contaminadas, contacto y conti- | atencién médica. | expresamente el | recipiente adecua- | por el profesor
y proporcionar ntie enjuagando personal médico. | do. Evite escurri- y entregarlo al
asistencia médica. | con abundante No dar nada por la | miento hacia las mismo.
agua por varios boca a una perso- alcantarillas.
minutos. Buscar na inconsciente.
atencién médica. Obtener atencion
médica.
Yoduro Lava la piel con | Enjuague los ojos | Retirar al afectado | Inducir el vomito | Absorber el de- | No tirar al drenaje.
de potasio aguay jabon. | con agua, remover | a un lugar con aire | inmediatamente | rrame conarena | Verter en el reci-
Quitar las ropas | cualquier lente de | fresco y buscar como lo indique | yguardarenun | piente designado
contaminadas, contacto y conti- | atencion médica. | expresamente el | recipiente adecua- | por el profesor
y proporcionar ntie enjuagando personal médico. | do. Evite escurri- y entrgarlo al
asistencia médica. | con abundante No dar nada por la | miento hacia las mismo.
agua por varios boca a una perso- alcantarillas.
minutos. Buscar na inconsciente.
atencion médica. Obtener atencion
médica.
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Obtencion de acetato de - naftilo

Vinculacion con el programa de teoria
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En el tema 10 del programa de teoria se encuentran reacciones de los fenoles, y una caracteristica de los fenoles es reaccionar
con agentes acilantes, como los anhidridos de 4cidos carboxilicos, para obtener esteres. La transformacion es catalizada por una
base y se relaciona con el punto 10 (fenoles) del programa de teoria.

Objetivo

OH

Y

Obtener acetato de B-naftilo mediante la reaccién de B-naftol con anhidrido acético en presencia de una base (hidréxido de

sodio).

OH

Na OH

0 0]

o
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Mecanismo de Reaccion

3

ob/
o
[}

H c\glé ﬁi

CCcC
d 07 d>

+
_Na
9", Ho

CH, >

 —
B- Acetato de naftilo

0
I

C - +
+ H,C7 S0 Na

Acetato de sodio

Material
1 barra magnética
1 cristalizador
1 embudo Biichner
matraz Erlenmeyer de 250 mL
matraz kitasato de 250 mL
microespétula
papel filtro

pinzas de tres dedos
soporte universal

88

parrilla de calentamiento con agitacion

Reactivos

agua destilada
anhidrido acético
[B-Naftol

etanol

hidréxido de sodio
hielo

Practica 10




Manual de précticas de laboratorio. Quimica Organica |

Desarrollo

Etapa 1. Formacion del B-naftcéxido de sodio.
En un matraz Erlenmeyer de 250 mL (Figural) coloque 5.0 g de B-naftol y agregue 25 mL de una solucion hidroxido de sodio
al 10% vy agite magnéticamente para disolverlo.

Etapa 2. Adicion del anhidrido de dcido carboxilico al i6nB-naftdxido.
A la solucién anteriormente formada, afiada 50 g de hielo picado y 5.2 g de anhidrido acético y agite vigorosamente con el
agitador magnético durante 20 minutos.

Etapa 3. Formacidn del producto (acetato de B-naftilo)
Observe la formacion del producto, acetato de B-naftilo, en el seno de la suspension, como cristales incoloros.

Etapa 4. Separacion del producto por filtracion.
Filtre al vacio rapidamente los cristales formados usando un embudo Biichner y un matraz kitasato (figura 2)

Etapa 5. Lavado del producto.
Lave los cristales contenidos en el papel filtro del Biichner, con tres porciones de 5 mL de agua destilada fria.

Etapa 6. Purificacion del producto por Recristalizacion.
Mezcle el producto con la minima cantidad de etanol suficiente para disolverse a ebullicion y con agitacion magnética, una vez

disuelto se enfria, con lo cual aparecen los cristales del producto puro. Filtre y deje pasar aire con el vacio para secarlo.

Etapa 7. Caracterizacion del producto por el punto de fusién.
Determine el punto de fusién en el aparato Fisher Johns, colocando en la platina un cubreobjetos en el cual previamente se colo-
6 una pequena cantidad de cristales del producto seco con una microespétula y compare con el dato informado en la literatura.

Equipo

Figura 1. Disolucion con agitacion.

Figura 2. Filtracion al vacio.
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Cuestionario

[

> o

® N o o

{Para qué se emplea el hidréxido de sodio en la Etapa 1?

(Para que se pone hielo en la Etapa 2?

{Como sabemos que la reaccion ya termind?

{Cudl es el método usado para la separacion del producto?

{Cudl es el método usado para la purificacion del producto?

Entregue los datos de las propiedades fisicas, quimicas y de toxicidad de los reactivos utilizados y productos obtenidos.
Anote en las Figuras 1y 2, los nombres de las partes del equipo que vienen en la lista de material.

Entregue la informacion pertinente al confinamiento de los desechos mencionados en el diagrama “Manejo de residuos”.

Manejo de residuos

90

[-naftol

Etapal: Adicion de NaOH

A _4
B-naftéxido de sodio

Etapa 2: Adicion de anhidrido acético

b 4

Mezcla de reaccion (acetato de
[B-naftilio + acetato de sodio)

Etapa 3 y 4: Filtracion

| Acetato de B-naftilio impuro | | Solucion de etilio

Etapa 5: Lavado con agua dest.

v
Acetato de B-naftilio impuro

Etapa 6: Recristalizacion

h 4
SO|UCi_C"” etanglica con Acetato de B-naftilio Impuro
impurezas
D2 D3

D1, D2, D4: Mezdlar soluciones dependiendo pH, neutralizar y desechar por drenaje.
D3: Recuperar disolvente por destilacion separando solidos por filtracion. Enviar residuo de la destilacién enviarlo a incineracion.
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Primeros auxilios

Desecho y

Sustancia Derrame .
Contacto con piel | Contracto con ojos Inhalacion Ingestion WA
Acetato de | Lave la zona dana- Lave con agua Lleve al afectado a | No induzca el vomi- | Avise al profesor. | No tire al drenaje.
B-naftilio | daconabundante | abundante durante | un lugar ventilado, | toa menos quelo | Ventileeldrea. | Colecte en el reci-
agua. Si ha pene- | 15 minutos minimo |  aflojelaropay | indique el médico. | Recoja los resi- piente destinado
trado en la ropa, abriéndole los busque atencion | No administre nada | duos con guantes, | para tal propésito
quitela y continde | pérpados (quite las | médica. Si no respi- | por la boca. Afloje | coldquelos en un | y entregue al pro-
lavando la piel con | lentes de contacto | ra, dele respiracién | ropasy prendas. | recipiente y entré- fesor.
abundante agua. | sipuede hacerse | artificial. Sirespira | Busque atencién | guelo al profesor.
Consulte a sumé- | con facilidad) y pro- | con dificultad, dele | médica inmediata. | No tirar al drenaje.
dico. porcione asistencia | oxigeno. Proporcio-
médica. ne atencion médica.
Anhidrido | Lave la zona dafia- Lave con agua Lleve al afectado a No induzca el Avise al profesor. | No tire al drenaje.
acético da con abundante | abundante durante | un lugar ventilado, |vomito. Dele aguao| Neutralicecon | Colecte en el reci-
agua. Si ha pene- | 15 minutos minimo |  aflojelaropay | leche en abundan- | sosa caustica diliu- | piente destinado
trado en la ropa, abriéndole los busque atencién | cia. Afloje las ropas. | da, cal o carbono | para tal propdsito
quitela y continie | pérpados (quite las | médica. Si no respi- | Silavictima estd | de sodio. No tire | y entregue al pro-
lavando la piel con | lentes de contacto | ra, dele respiracion | inconsciente, dele al drenaje. fesor.
abundante agua. | sipuede hacerse | artificial. Sirespira | respiracion artificial
Consulte a sumé- | con facilidad) y pro- | con dificultad, dele | y manténgala en
dico. porcione asistencia | oxigeno. Proporcio- | reposo y caliente.
médica. ne atencion médica. | Proporcione aten-
cion médica.
Etanol Lave con agua. Enjuague los ojos | Lleve al afectado a No induzca el Avise al profesor. | Vierta en el reci-

con agua corriente
durante 15 minuto,
abriendo los pérpa-
dos y retirando las
lentes de contacto.
Busque atencién
médica.

un lugar ventilado,
afloje la ropa y
busque atencién
médica. Si no respi-
ra, dele respiracion
artificial. Si respira
con dificultad, dele
oxigeno. Proporcio-
ne atencion médica.

vomito. Afloje ropa
y collares, corbatas
y cinturones. Si la

victima no respira

realice respiracion

boca a boca. Bus-

que atencion médi-

ca inmediata.

Elimine fuentes
de ignicién para

evitar incendio.

Ventile el drea.
Absorba el liquido
residual en arena

y traslédelo a

la campana de

extraccion. Lave
con agua.

piente designado
por el profesor
y entréguelo al
mismo.
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Casa abierta al tiempo

Medidas de Seguridad (parte 2)

Sustancia

Primeros auxilios

Contacto con piel

Contracto con 0jos

Inhalacion

Ingestion

Derrame

Desecho y
tratamiento

Hidréxido de
sodio

Retire la ropa con-
taminada y lave con
abundante agua y
jabon neutro. Si la
irritacion persiste,
busque atencién
médica.

Lavar con abun-
dante agua durante
15 minutos como
minimo abriéndole
los parpados (quitar
las lentes de contac-
to si puede hacerse
con facilidad) y
proporcione asis-
tencia médica.

Lleve al afectado a
un lugar ventilado,
afloje la ropa y
busque atencion
meédica. Si no respi-
ra, dele respiracion
artificial. Si respira
con dificultad, dele
oxigeno. Proporcio-
ne atencion médica.

Lave la boca con
agua. Si estd cons-
ciente, suministre
abundante agua.
No induzca vomito.
Busque atencién

médica.

Avise al profesor.
Recoja el material
€n envases secos
y entregue al
profesor. Lave el
residuo con sufi-
ciente agua. En-
juague con agua
el drea afectada.

Verter en el reci-
piente designado
por el profesor
y entregarlo al
mismo.

pB-naftol

Retire la ropa con-
taminada y lave con
abundante agua y
jabon neutro. Si la
irritacion persiste,
busque atencion
médica.

Lavar con abun-
dante agua durante
15 minutos como
minimo abriéndole
los parpados (quitar
las lentes de contac-
to si puede hacerse
con facilidad) y
proporcione asis-
tencia médica.

Lleve al afectado a
un lugar ventilado,
afloje la ropa 'y
busque atencion
médica. Si no respi-
ra, dele respiracion
artificial. Si respira
con dificultad, dele
oxigeno. Proporcio-
ne atencion médica.

No induzca vomito
amenos que lo
indique el personal
autorizado. Si
el afectado esta
consciente dele a
beber agua. Afloje
sus ropas. Busque
atencion médica
inmediata.

Avise al profesor.
Recoja el material
€n envases secos
y entregue al
profesor. Lave el
residuo con sufi-
ciente agua. En-
juague con agua
el drea afectada.

Vierta en el reci-
piente designado
por el profesor
y entregarlo al
mismo.
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La imagen de la portada corresponde a un insecto comtnmente llamado “cochinilla”, que
parasita en los cladodios del nopal. Este insecto produce una sustancia conocida como
acido carminico, cuya estructura se encuentra en la parte superior de la portada. Las hem-
bras producen hasta un 21% de su peso en seco.

En el proceso de extraccion del acido carminico a partir de la cochinilla, éstas se calien-
tan con agua y un poco de acido sulftrico, luego se adiciona alumbre y cal, con lo cual
precipita el colorante cuya estructura se encuentra en el lado derecho de la portada.

Después del descubrimiento de América, el 4cido carminico se consigue mas facilmente
de las hembras de la cochinilla Dactylopius coccus, que vive sobre todo en plantas suculentas
del tipo Opuntia, y llega a su edad adulta a los tres meses. Para la cria de la cochinilla se
introdujeron estas plantas incluso en las Islas Canarias y en la Espaia peninsular.

El colorante se usa en cosméticos y en la industria alimenticia. En biologia molecular
se conoce como Rojo Ponceau, y se emplea para visualizar proteinas sobre membranas
de nitrocelulosa. Esta incluido en la lista de aditivos de la Comunidad Econémica Euro-
pea, bajo los parametros de toxicidad permitida. Antes del descubrimiento de América,
los pueblos vasallos entregaban las cochinillas como tributo a los mexicas.

En un texto de Fray Bernardino de Sahagun se describe:

"Al color con que se tifie la grana llaman nocheztli, quiere decir, sangre
de tunas, porque en cierto género de tunas se crian unos gusanos que
se llaman cochinillas, apegados a las hojas, y aquellos gusanos tienen
una sangre muy colorada, ésta es la grana fina que es conocida en esta
tierra... A la grana que ya esta purificada y hecha en panecitos, llaman
grana recia o fina, véndenla en los tidnquez hecha en panes, para que
la compren los pintores y tintoreros".
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