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Manual de précticas de laboratorio. Quimica Orgénica Il

Prélogo

El presente Manual de prdcticas de laboratorio de Quimica Orgdnica Il es elaborado como parte del trabajo de una comision
académica, integrada por profesores de la Division de CBS que imparten de forma continua los cursos de quimica organica y
andlisis funcional organico, la cual fue coordinada por el M. en C. Jorge Haro Castellanos. En primera instancia, se busco dar
continuidad al proceso de actualizacion de los planes y programas de las licenciaturas en Ingenieria Bioquimica Industrial e In-
genierfa de los Alimentos; asi como atender los requisitos para el trabajo en los Laboratorios de docencia que se plasman 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 Sesidn niimero 314 del 9 de noviembre de 2009.

El alumno encontrard una guia integral para realizar las actividades de laboratorio de la UEA de Quimica Organica I, am-
pliando los conocimientos adquiridos en los cursos de quimica general y quimica organica. Dentro de los aspectos novedosos
del manual, resalta el hecho de la vinculacion de la parte practica con el contenido tedrico de la UEA, asi como la pertinencia del
equipo y reactivos acordes con las facilidades de la Division de CBS. De igual forma, se destaca la claridad de objetivos y meto-
dologfa, esta dltima se describe por etapas acorde con las operaciones unitarias involucradas, de forma similar a los procesos
industriales. De igual forma se incluye un cuestionario de evaluacidn y la bibliografa correspondiente. A diferencia de otros tex-
tos, este manual incluye el mecanismo de reaccion, mismo que facilitard la comprension de las reacciones que se presenten a lo
largo del desarrollo experimental. Asimismo, 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 prdctica presenta una tabla que resume de forma clara y precisa
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.

Por el contenido y el formato en que se presentan cada una de las précticas, este manual se dirige sobre todo a alumnos
de licenciatura; sin embargo, esta obra también puede considerarse material de referencia para profesionales 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 animo y entrega por la docencia, asi como su amplia experiencia y pasion por el tema. Los autores
realizaron una extensa revision de textos, discutieron y defendieron sus puntos de vista, no solo en el dmbito de la docencia, sino
en el impacto que tiene esta UEA, tanto en la formacion académica de nuestros alumnos como en el ejercicio de su profesién. En
este manual también se incorporan los comentarios que Se recibieron por parte de docentes de otras instituciones académicas,
ya que el trabajo fue presentado en el tema de educacidn del XXXII Encuentro Nacional de la Academia Mexicana de Investiga-
cién y Docencia en Ingenieria Quimica en 2011.

Felicito a los autores por el cuidado en la preparacidn y seleccién del material, pero sobre todo aprecio de manera encarecida
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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Manual de précticas de laboratorio. Quimica Orgénica Il

Introduccion

En la Universidad Autonoma Metropolitana, Unidad Iztapalapa, se esté llevando a cabo la actualizacion de los planes y progra-
mas de estudio de las licenciaturas de la Division de Ciencias Bioldgicas y de la Salud, de acuerdo a las Politicas Operativas de
Docencia (PODIS) 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 ahora se realiza
a cabo un proceso formativo integral para la organizacion del modelo educativo sobre la base de cuatro émbitos: 1) la flexibili-
dad curricular; 2) la corresponsabilidad; 3) el manejo de lenguas extranjeras; y 4) la vinculacidn docencia - investigacion. Como
consecuencia de lo anterior, los programas de teoria de las Unidades de Ensenanza - Aprendizaje (UEA) de Quimica Orgénica
I'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 Sesién nimero 314 del 9 de noviembre
del 2009, se sefiala con toda precision que “Toda UEA que contemple en su programa de estudios actividades experimentales
(prdcticas de laboratorio) deberd contar con un manual de prdcticas. En este se sefialardn los objetivos, la programacién de las
actividades, la relacion de los equipos, materiales y articulos consumibles que serdn utilizados, asi como la disponibilidad
de los mismos. Ademds, se incluird informacion explicita acerca de las medidas de sequridad y, en su caso, las concernientes
a la disposicion 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). De igual forma, 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 imparticion de la UEA correspondiente, a solicitud del Director de la Division 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.”

Con base en lo anterior, en el presente trabajo se presenta el Manual para el curso de Laboratorio de Quimica Orgdnica i,
elaborado por la comision designada por la Jefa del Departamento de Biotecnologia, Dra. Edith Ponce Alquicira (2008-2012), e
integrada por los autores de la presente obra, teniendo como directrices para su elaboracién: 1) La vinculacion con el programa
de teoria; 2) La actualizacion de los métodos; y 3) La obtencion de productos representativos del érea académica.

Francisco Cruz Sosa/Ignacio Lopez y Célis/Jorge Haro Castellanos/José Maria Barba Chavez 7






Practica 1

Manual de précticas de laboratorio. Quimica Orgénica Il

Sintesis de aspirina: obtencién de 4cido acetilsalicilico

Vinculacion con el programa de teoria

La obtencion de ésteres es una reaccidn caracteristica y muy utilizada en la industria. Esta reaccién esta indicada en el punto 1.7.3

del programa de teorfa del curso de Quimica Orgénica Il.

acetilacion

__________
- ~
~

~

grupo hidroxilo ™
.. (fenol) .

-
------

-
’
’
1

(esterificacion)

;" grupoacetilo

AY

Objetivo

Efectuar la reaccidn de esterificacion de un fenol, ejemplificado con la transformacion de écido salicilico a dcido acetilsalicilico
(aspirina) mediante la reaccion del grupo hidroxilo del 4cido salicilico por accién del anhidrido acético con 4cido sulfdrico (ca-

talizador).

OH 0 0
0 0

anhidrido acético

nso, A\

acido salicilico

0 OH
0
0 /U\
> \H/+ HO
0

acido acetisalicilico

Mecanismo de reaccion

Primer paso: protonacion.

anhidrido acético acido sulfurico

H
—O0 ﬂ —0”
0 *+ H—0—S—0—H —— 0
>:O é —0
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Segundo paso: Adicion.

O, M
| M ﬁ/ ®
0 —
* 0 _0
—0 \f
acido salicilico
Tercer paso: Eliminacion.
0 OH 0 OH H
| ®) 7
0| o \n/ J\
) H> - A H—O0
0 0 acido acético
Cuarto paso: Desprotonacion.
0 OH 0 OH
|
\n/ + /O\ —_— + HO
0 H H 0
acido acetisalicilico

Practica 1




Manual de précticas de laboratorio. Quimica Orgénica Il

Material Reactivos

1 aparato Fisher-Johns acido salicilico

2 cristalizadores acido clorhidrico

1 embudo Biichner acido sulfdrico

1 equipo Quickfit agua destilada

1 matraz Kitasato de 250 mL anhidrido acético

1 micro espétula bicarbonato de sodio
2 papelesfiltro etanol

*  papel pH hielo

2 parrillas eléctricas con agitacion
2 pinzas "3 dedos”
1 pipeta graduada de 10 mL

3 pisetas con agua
2 portaobjetos
1 propipeta

2 soportes universales
3 vasos de precipitados de 250 mL
* La cantidad necesaria indicada por el profesor

Desarrollo

Etapa 1. Desarrollo de la reaccién.

En un matraz esférico de 250 mL (Figura 1) coloque 5 g de é4cido salicilico, después agregue 10 mL de anhidrido acético
(medidos con una pipeta equipada con una propipeta), inicie la agitacion magnética y en seguida adicione 10 gotas de 4cido
sulftrico. Caliente durante 15 minutos el matraz de reaccion en un bafo maria, manteniendo la temperatura entre 70 y 80 °C'y
continuando la agitacion.

Etapa 2. Precipitacicn del producto (dcido acetilsalicilico).

Estando el matraz todavia caliente, retirelo del bafio maria y agregue lentamente 5 mL de agua fria (precaucion: la mezcla de
reaccion puede reaccionar violentamente con el agua y salpicar). Después adicione de una sola vez 35 mL de agua fria. Transfiera
la mezcla a un vaso de precipitados de 250 mL y enfrie en un cristalizador con hielo, hasta que precipite un solido. En caso de que
no precipite raspe las paredes del vaso con una micro espatula para inducir la precipitacion, manteniendo el matraz sumergido
en el hielo.

Etapa 3. Purificacidn y doble filtracién.

A la suspension anterior, manteniendo la agitacion magnética, agregue poco a poco 50 mL de una solucion acuosa saturada de
bicarbonato de sodio (con cuidado para que la espuma no se derrame) y continde la agitacion hasta que termine la formacion
de burbujas (que indica la formacidn de la sal del dcido). Filtre la solucion con vacio (Figura 2), deseche el sélido en caso de
haberse formado y coloque el filtrado acuoso en un vaso de precipitados, agregue gota a gota 4cido clorhidrico concentrado
hasta pH 4cido, enfrie con hielo la suspension formada, filtre con vacio (Figura 2) y lave con agua destilada fria hasta pH neutro.

Etapa 4. Recristalizacidn.

Disuelva el sélido en la minima cantidad de etanol en caliente (Figura 3), agregue agua hasta que se ponga turbia la solucion
y se contintia calentando a ebullicion hasta que se disuelva el sélido (si no se logra disolver agregar un poco més de etanol en
caliente), al enfriarse la solucion aparecen los cristales.

Francisco Cruz Sosa/Ignacio Lopez y Célis/Jorge Haro Castellanos/José Maria Barba Chavez 11
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Etapa 5. Caracterizacion del producto.
Con una microespatula tome unos cristales del producto y coléquelos en un portaobjetos para determinar su punto de fusién en
el aparato Fisher-Johns. Punto de fusion informado: 138 °C.

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

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

Equipo
¢
‘M : || SE— -
7Y - a -
—_— — =) —
> . ®
- ,
[ ° e ) >
| — ¢ [
Figura 1. Calentamiento con agitacion. Figura 2. Filtracion al vacio.

~ T W
3 L6 R el )

Figura 3. Recristalizacion.
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Manual de précticas de laboratorio. Quimica Orgénica Il

Cuestionario

1. {Cudl es el propdsito de tratar el dcido acetilsalicilico formado con la solucion acuosa saturada de bicarbonato de sodio?
2. (Cudl es la funcién de un catalizador?

3. {Por qué cuando se recristaliza el 4cido acetilsalicilico se solubiliza en la minima cantidad de etanol en caliente, y después se
agrega agua’

4. Describa otro método de esterificacion de fenoles.
5. {Cudles son los usos y aplicaciones del producto obtenido?

6. Consultando la bibliografia, haga una lista de las propiedades fisicoquimicas, y el uso y precauciones que se deben tener con
los reactivos que se utilizaron en la practica.

Diagrama: Manejo de residuos

Etapa 1

5 g dcido salicilico mas 10 mL de anhidrido acético y
10 gotas de dcido sulfurico; calentar 15 min. 70-80°C

Etapa 2

Mezcla de reaccion mds 5+35 mL
de agua fria/bafio frio

Etapa 3 l

Precipitado mas 50 mL de bicarbonato de sodio se filtra. Filtrado
acuoso mas acido clorhidrico frio/bario frio; se lava a pH neutro y
se filtra nuevo sélido

bltracién
lSélido Filtrado
v

Polimeros del dc. salicilico K D1 Sal sddica del dc. acetilsalicilico

Filtracion
h 4

lSOlido Filtradol

Ac. acetilsalicilico Agua con trazas
de ac. acetilsalicilico en medio acido

D2
D3

D1 - Recuperar para desechos a incinerar.
D2 - Recuperar por el profesor para uso posterior.
D3 - Residuos a neutralizar y desechar en la tarja.

Francisco Cruz Sosa/Ignacio Lopez y Célis/Jorge Haro Castellanos/José Maria Barba Chavez 13
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Bibliografia
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Manual de précticas de laboratorio. Quimica Orgénica Il

Medidas de Seguridad
_ Primeros auxilios Desecho y
Sustancia Derrame .
Contacto con piel | Contracto con 0jos Inhalacién Ingestion tratamiento
Acido Lavara inmedia- | Lavar inmediata- | Mover al afectado | No provocar vo- | Avise al profesor. | No tirar al drenaje.
acetilsalicilico | tamente lazona | mente con agua al aire fresco. Si- | mito. En caso de | Barrer y asegurarse | \Verter en el reci-
danada con agua | corriente asegu- no respira, dar | que la victima esté | que los residuos se | piente designado
en abundancia. Si | randose de abrir | respiracion artificial | inconsciente, dara | han neutralizado. por el profesor
ha penetrado en | bien los parpados. | y mantenerlo en | beber un poco de y entregarlo al
la ropa, quitelay | Avisar al oftalmé- reposo. agua o leche. mismo.
contine lavando logo.
la piel con agua
abundante.
Acido Lavar inmedia- Lavar inmediata- | Mover al afectado | No provocar vé- | Avisar al profesor. | No tirar cafio. Los
sulfurico tamentelazona | mente conagua |al aire fresco. Avisar | mito. Beber agua | Neutralize con sosa |  restos deberdn
danada con agua | corriente asegu- al médico en abundancia. No | cdustica diluida, | colectarse en el re-
en abundancia. Si | randose de abrir efectuar medidas | cal o carbonato de | cipiente destinado
ha penetrado en | bien los parpados. de neutralizacion. | sodio. Notireal | para tal propadsito.
la ropa, quitelay | Avisar al oftalmé- Avisar al médico drenaje. El profesor dispon-
continte lavando logo. drd estos residuos
la piel con agua de acuerdo a
abundante. tecnologia aproba-
day ala legislacion
local.
Anhidrido Lavar la zona Lavar conagua | Llevaral afectado | No induzca vomito. | Avisar al profesor. | No tirar cafio. Los
acético danada con jabon | abundante durante | al aire fresco, aflo- | Dar agua o leche | Neutralize con sosa |  restos deberdn
neutroy abun- | 15 minutos como | jar la ropay buscar | €n abundancia. cdustica diluida, | colectarse en el re-
dante agua. Si minimo, abrien- | atencion medica. | Afloje lasropas. | cal o carbonato de | cipiente destinado
ha penetrado e | dole los parpados | Sino respira, dele Si la vic.tima esta | sodio. No ‘tirar al | paratal propésito.
la ropa, quitarla itar las lentes | respiracion artifi- | nconciente, dar drenaje. El profesor dispon-
inmediatamente y (quitar . . P N respiracion artificial drd estos residuos
. de contacto si cial. Si respira con
continuar lavando . | ymanteneren de acuerdo a
con agua. Si per- P“?fje hacerse con | dificultad, delg X reposo y caliente. tecnologia aproba-
sisten molestias, | faclidad) y propor- | geno. Proporcione | proporcionar an- day ala legislacion
busque atencign | cionar asistencia | atencion médica. | tencign medoca. local.
médica. médica.
Etanol Lavar conagua | Enjuague los ojos | Llevar al afectado a | No inducir vomito. | Avisar al profesor. | Verter en el reci-

con agua corriente
durante 15 minu-
tos, abriendo los
parpados y retiran-
do los lentes de
contacto. Busque
atencion médica.

un lugar con aire
fresco. Si no respi-
ra, dele respiracion
artificial. Si respira
con dificultad, dar
oxigeno. Propor-
cione atencién
médica.

Aflojar ropa y
collares, corbatas,
cinturones o cintos.
Sila victima no
respira realizar
respiracion boca
a boca. Busque
atencion médica
inmediata.

Eliminar fuentes de
ignicion para vitar
incendio. Ventilar

el drea. Absorber el
liquido residual en

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

piente designado
por el profesor
y entregarlo al
mismo.
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Practica 2
Reaccion de Cannizzaro: obtencion de alcohol bencilico y 4cido benzoico.
Vinculacion con el programa de teoria

La reaccion de Cannizzaro, un proceso quimico de dismutacion o desproporcion (auto oxidacion-reduccion), caracteristico de
aldehidos que no poseen hidrogenos en el carbono (C,), forma parte del programa de teoria de Quimica Orgénica Il, en parti-
cular del punto 3.12 incluido en el tema 3, aldehidos y cetonas.

0
0 7

)J\ “ p
H H 0

2

sin carbono o

aldehidos sin hidrégenos en el carbono 2 (carbono )

Objetivo

Llevar a cabo la reaccion de autoxidacidn-reduccion con el benzaldehido para dar una mezcla de alcohol bencilico y 4cido ben-
z0ico al exponerse a la accion de una base concentrada y posterior neutralizacion.

0 H HO 0] 9%
N 0 K
KOH 40%
> +
Benzaldehido alcohol bencilico  benzoato de potasio

(fase organica) (fase acuosa)

HCI

O\ _OH

KCI +

acido benzoico

Francisco Cruz Sosa/Ignacio Lopez y Célis/Jorge Haro Castellanos/José Maria Barba Chavez 17
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Mecanismo de reaccion

Primer paso: Ataque nucleofilico del ion hidroxilo al carbono del grupo carbonilo.

H
®0O
0 H K 0 0
®0O
+ K OH _—
Segundo paso: Formacion del dianion.
®o, H ®e, 1 oo
S o) K® 20 0°®k
N
H/\
®06
+ K OH —— + HO

Tercer paso: Transferencia de un ion hidruro desde el dianion a una segunda molécula de benzaldehido.

H
K \J@ f
@ +

benzaldehido

0 o2

N K
é .

H
K®OO; ‘ ;H

benzoato de potasio

Cuarto paso: Formacion del alcohol bencilico.

®9, H H
H
+ 00N + 9D

alcohol bencilico

18 Practica 2
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Quinto paso: Formacién del acido benzoico.

0 0® & 0 0
NH
|
S, ® 06
+ ® o — > + o0 Tk
H/O\H H/ \H
acido benzoico

Material Reactivos
cristalizadores acido clorhidrico
embudo Biichner agua destilada
equipo Quickfit benzaldehido
mangueras éter etilico

mantilla de calentamiento hidréxido de potasio
matraces Kitasato 250 mL hielo

papeles filtro, papel pH sulfato de sodio anhidro
parrilla eléctrica con agitacion

pinzas de “3 dedos”

pipeta graduada de 10 mL

piseta con agua

probeta de 100 mL

propipeta

reostato

soportes universales

vasos de precipitados de 100 mL

vaso de precipitados de 250 mL

_ NN —m = e N — NN — (N — —m N

Desarrollo

Etapa 1. Reflujo.

En el matraz esférico del equipo ilustrado en la Figura 1, disuelva 5 g de hidroxido de potasio en 25 mL de agua. A esta solucion
bésica adicione 8 mL de benzaldehido y caliente a reflujo durante 1 h. Después, enfrie hasta temperatura ambiente el matraz con
la mezcla de reaccidn, sumergiéndolo en un cristalizador con agua-hielo, si es necesario, adicione suficiente agua con agitacion
para disolver algun precipitado de benzoato de potasio que se haya quedado en el matraz.

Etapa 2. Extraccion.

Vierta la mezcla en un embudo de separacion (Figura 2), lave el matraz esférico con 25 mL de éter etilico y adicione este al em-
budo de separacion. Agite el embudo para asegurar una extraccion eficiente del alcohol bencilico por el éter etilico. Deje reposar
el embudo de separacion 5 minutos (quitando el tapdn), luego separe la fase acuosa (inferior) en un vaso de precipitados y la
fase etérea (superior) en otro vaso de precipitados; regrese la fase acuosa al embudo de separacidn y vuelva a extraerla con otros
25 mL de éter etilico; repita la operacion de separacion de las dos fases y combine los dos extractos etéreos (que contienen el
alcohol bencilico). Guarde la solucién acuosa para la separacion del 4cido benzoico.
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Etapa 3. Obtencicn del alcohol bencilico (fase etérea).

Coloque el extracto etéreo en un vaso de precipitados que esté perfectamente seco, elimine el agua presente adicionando 10 g
de sulfato de sodio anhidro y agitando. Después decante la solucién etérea en un vaso de precipitados de 100 mL seco y limpio.
Elimine el éter etilico por destilacion en bafio de agua tibia (Figura 3) (tener precaucion con este procedimiento, pues el éter
etilico puede explotar con cualquier fuente de ignicién). Mida el volumen del alcohol bencilico obtenido con una pipeta para
calcular el rendimiento.

Etapa 4. Obtencion del dcido benzoico (fase acuosa).

Vierta con precaucién y agitando magnéticamente, la solucidn acuosa (obtenida al final de la etapa 2) en un vaso de precipitados
de 250 mL que contenga una mezcla preparada por la adicion cuidadosa de 50 mL de 4cido clorhidrico concentrado en 100 mL
de agua fria. Terminada la adicién contintie con la agitacion y verifique con papel indicador que el pH de la solucion sea &cido. Si
la suspension estd caliente, enfriela a temperatura ambiente, filtre el precipitado en un embudo Biichner con vacio (Figura 4) y
lave con agua fria hasta pH neutro. Deje secar el dcido benzoico obtenido y péselo para obtener el rendimiento.

NOTA:
El alcohol bencilico y el 4cido benzoico obtenidos deberdn colectarse en recipientes proporcionados por el laboratorista. NO
DESECHARLOS.

En la bitacora elabore una lista de las propiedades fisicoquimicas y uso de los reactivos que se utilizan en la practica. Incluya el
cuestionario resuelto.

Equipo
N\ e
&, .
| %
. Salida del agua
® H Entrada del agua
g4 f
. fﬂ\ﬂfﬂ‘l |
,VWV\,V\"’LE 2
gt
Figura 1. Calentamiento para reflujo con agitacion. & i) .-’
J .
®

Figura 2. Separacion de fases
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Hielo
Figura 3. Destilacion sencilla.
Cuestionario

1. Enla reaccidn de Cannizzaro cuando una mezcla de dos aldehidos reacciona, ésta suele dar todos los productos posibles.
Sin embargo, si uno de ellos es formaldehido, la reaccion genera casi exclusivamente formato de sodio y el alcohol corres-
pondiente al otro aldehido. De un ejemplo de esta reaccién de Cannizzaro cruzada.

2. {Qué compuesto se oxida y cudl se reduce en la reaccion de la pregunta anterior?

3. A qué se le llama condensacion alddlica? Escriba un ejemplo mediante una reaccion.

4. {Qué objeto tiene agregar &cido clorhidrico a la solucién acuosa obtenida en la practica?
5. {Qué aplicaciones tienen los productos obtenidos?

6. Consultando la bibliografia, haga una lista de las propiedades fisicoquimicas, y el uso y precauciones que se deben tener con
los reactivos que se utilizaron en la préctica.
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Manejo de residuos

Benzaldehido + hidroxido de potasio
al 20%; calentar a reflujo 60 min.

Ftapa 2 Extraccion

Capa orgénica (Capa acuosa

Alcohol bencilico mas trazas

de benzaldehido
Etapa 3
D1
Evaporacion del étery
secado con Na, SO,
D3

Alcohol bencilico seco + trazas
de benzaldehido

D1

A 4
Benzoato de potasio

Etapa 4 4

Adicion de acido clorhidrico

concentrado

Acido benzoico
mads cloruro de potasio

Filtracion

lSélido

Acido benzoico

D2

Filtrado

Agua + sales con trazas
de acido benzoico

D1 - Recuperar para desechos a incinerar.
D2 - Recuperar por el profesor para uso posterior.
D3 - Residuos a neutralizar y desechar en la tarja.
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Medidas de seguridad
_ Primeros auxilios Desecho y
Sustancia ‘ _ _ _ Derrame .
Contacto con piel | Contracto con ojos Inhalacion Ingestion tratamiento
Acido Lavarinmedia- | Lavar inmediata- | Mover al afectado | No provocar vo- | Avisar al profesor. |  Diluir con agua
clorhidrico tamente la zona mente con agua | al aire fresco. Sino | mito. En caso de Ventilar el drea. | cuidadosamente,

danada con agua
en abundancia. Si
ha penetrado en
la ropa, quitarla
inmediatamente y
continuar lavando
la piel con agua
abundante.

corriente asegu-
réndose de abrir
bien los parpados.
Avisar al oftalmo-
logo.

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.

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.

Neutralizar con
bicarbonato de so-
dio o mezcla 50:50

de hidroxido de
calcio y cal. Barrer
y asesgurarse que
los residuos se han
neutralizado antes

de desechar al
drenaje.

neutralizar con car-
bonato de calcio o
cal. La disolucion
resultante puede
vertirse al drenaje,
con abundante
agua.

Benzaldehido

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

Enjuague los ojos
con agua corriente
durante 15 minu-
tos, manteniendo
los parpados bien
abiertos para
eliminar el produc-
to. Si persiste el
dolor, consulte a
un oftalmologo.

Llevar al afectado
a un lugar con aire
fresco y buscar
atencién médica.

Enjuague la boca
con agua fresca,
induzca el vémito
solamente si esta
consciente.

Avisar al profesor.
Limpiar el drea
afectada.

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

etregarlo al mismo.

Eter etilico

Lavar con abun-
dante aguay jabon
no abrasivo. Tenga

especial cuidado

de limpiar los
pliegues, grietas
ylaingle. Sila
irritacion persiste,
busque atencion
médica.

Lavar con agua
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.

Llevar al afectado
a un lugar con
aire fresco, aflojar
la ropa y buscar
atencion medica.
Si no respira,
dar respiracion
artificial. Si respira
con dificultad dar
oxigeno. Propor-
cionar atencion
médica.

No inducir vémito
al menos que
indique el personal
médico. Aflojar
ropa y collares,
corbatas, cinturo-
nes o cintos. Si la
victima no respira
realizar respiracion
boca a boca.
Busque atencién
médica inmediata.

Avisar al profesor.
Eliminar fuentes de
ignicién para evitar
incendio. Ventilar
el drea. Absorber
el liquido residual
en absorbente
inerte y trasladarlo
a la campana de
extraccion para
evaporar. Lavar
con agua.

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

Hidroxido de
potasio

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 du-
rante 15 minutos,
abriéndole los
parpados (quitar
las lentes de con-
tacto cuando sea
posible) y propor-
cionar asistencia
médica.

Lleve al afectado
al aire fresco. Si no
respira, dar res-
piracion artificial.
Manténgalo en re-
poso. Proporcione
atencion 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 entregarlo al

mismo.
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‘ Primeros auxilios Desecho y
Sustancia Derrame tratamient
Contacto con piel | Contracto con ojos Inhalacion Ingestion dlamiento
Sulfato de Lavar con agua | Enjuagar con agua | Llevar al afectado | Enjuagar la boca. | Barrer la sustancia Lo que no se

sodio anhidro

abundante, des-
pués quitar la ropa
contaminada y
lavar de nuevo.
Proporcionar asis-
tencia médica.

abundante durante
varios minutos
(quitar las lentes
de contacto si
puede hacerse con
facilidad) y propor-
cionar asistencia
médica.

al aire fresco y bus-
car atencidn meé-
dica. Proporcionar
atencion médica.

No provocar el

vomito. Propor-

cionar asistencia
médica.

derramada e
introducirla en
un recipiente
tapado. Recoger
cuidadosamente el
residuo, trasladarlo
a continuacion a
un lugar seguro.
No absorber en
aserrin u otros
absorbentes com-
bustibles.

pueda conservar
para recuperacion
o reciclaje debe ser

manejado como
desecho peligroso

y enviado a una

instalacion de
residuos.
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Practica 3

Sintesis de p-nitroanilina en tres etapas: 1a etapa, acetilacion de anilina para la proteccion del grupo
amino

Vinculacion con el programa de teoria

Las aminas primarias y secundarias reaccionan con anhidridos de dcido para producir amidas.

0
N A, .
N~ R
e L NN A
R R 0~ R, I ' % |
R
amida acido carboxilico

o anhidrido de
amina 2 acido carboxilico

La reaccion a realizar en esta préctica, acetilacion de anilina para la obtencion de acetanilida, es por una parte, una reaccion
caracteristica de las aminas, la cual se aborda en el punto 2.5 del programa de teoria, pero ademds se vincula con el programa
mediante el punto 1.7.4 correspondiente a la preparacion de amidas como parte de los derivados de los dcidos carboxilicos

(Tema 1 del programa de teoria).

Objetivo

anhidrido de

acido carboxilico acetanilida

amina 12

Efectuar la acetilacion de la anilina para obtener p-nitroacetanilida con el propésito de proteger el grupo amino de reacciones
indeseables cuando se lleve a cabo la reaccidn de nitracion en la siguiente practica (segunda etapa de la obtencién de p-nitroace-
tanilida), ya que la nitracion directa de la anilina no conduce al producto deseado (p-nitroanilina), sino al isémero meta debido
a la formacion del ion anilinio (ademés de la susceptibilidad a la oxidacion de las aminas por el dcido nitrico):

©) ®
NH2 ; NH3
HNO, HNO, Productos
> ’ de oxidacion
H,SO, H,SO, \N02
anilina ion anilonio m-nitroanilonio
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Por tal razén, la obtencién de p-nitroanilina se realiza mediante un proceso global que comprende tres reacciones:

A He )J\ /U\ oy

@ acetllauon @ n|trac|0n @ hidrdlisis @

anilina acetanilida p- mtroacetanlllda p- n|troan|I|na

De estas tres reacciones de la Figura anterior, la primera se desarrolla en la presente préctica.

Mecanismo de reaccion

Primer paso: Protonacion del grupo carbonilo del anhidrido acético.

/ﬁ\oj\ ' )(j\od-l 0 /ﬁ\oj(]; +/ﬁ\0@

anhidrido acético

Segundo paso. Adicidn:

anilina
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Manual de précticas de laboratorio. Quimica Orgénica Il

H _H
9
|
O H—N

H

@O/H

SN

|
\/O
|

O

Acido acético

Cuarto paso. Desprotonacién

Am

—

i
H\N/\

I
OH+

Acido acético Acetanilida

Material
Aparato Fischer Johns
Barra magnética
Cristalizador
Embudo Biichner
Equipo Quickfit
Mantilla de calentamiento
Matraz Kitasato
Papel filtro
Parrilla eléctrica con agitacion
Pinza de tres dedos
Pipetas graduadas de 10 mL
Piseta con agua
Propipeta
Redstato
Soporte universal
Vasos de precipitados de 100 mL
Vaso de precipitados de 250 mL

—_ N — a1 (N = e e e e e e e e

Reactivos

Acido acético glacial
Agua destilada
Anilina

Anhidrido acético
Hielo
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Desarrollo

Etapa 1. Reflujo.

En un matraz esférico de 250 mL cologue 12 mL de anilina (medir con pipeta y propipeta), 12 mL de anhidrido acético [precau-
cion: el anhidrido acético es muy irritante] y 10 mL de dcido acético glacial. Agregue una barra magnética. Adapte un refrigerante
al matraz en posicion vertical (Figura 1) y caliente durante 15 minutos con la mantilla de calentamiento conectada al redstato.

Etapa 2. filtracicn.

Enseguida, vierta la mezcla de reaccidn caliente, lentamente sobre 100 mL de agua helada contenida en un vaso de precipitados
de 250 mL. Enfrie el contenido del vaso en un cristalizador con hielo, luego filtre al vacio en embudo Biichner y matraz Kitasato
(Figura 2), lave el precipitado con pequefias porciones de agua helada (en vaso de precipitados de 100 mL), hasta obtener un
pH neutro en el agua de filtracion. Deje secar la acetanilida sobre papel filtro al aire.

Etapa 3. Rendimiento y caracterizacion.
Una vez que el producto esté seco, pesar para calcular el rendimiento y determinar el punto de fusion en el aparato de Fisher-
Johns (punto de fusién 113-115° C).

NOTA:
Conserve el producto para la segunda etapa a desarrollar en la siguiente préctica.

Equipo

=LA %\
 Evadadeagn

.
g &
‘ |
> M
f r |
I — 5

Figura 1. Calentamiento para reflujo con agitacion.

Figura 2. Filtracion al vacio.
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Cuestionario

1. Mediante estructuras de resonancia (complejo sigma) indique por qué el grupo amino protonado de la anilina (ion anilonio)
es un grupo desactivante y orientador meta.

2. {Por qué causa no se emplea una alta concentracion de dcido acético al preparar la acetanilida y también, por qué motivo no
es deseable una baja concentracion del mismo?

3. El método preferido para la sintesis de la acetanilida es usar el anhidrido acético como reactivo, siendo el método que se
utiliza en esta practica, pero las aminas pueden ser acetiladas de varias formas. Mencione qué otro reactivo se puede usar

para la acetilacién de la anilina.

4. Consultando la bibliografia, haga una lista de las propiedades fisicoquimicas, el uso y precauciones que se deben tener con
los reactivos que se utilizaron en la practica.

5. {Qué uso medicinal tiene la acetanilida?

Manejo de residuos

Ftapa 1

12 mL de anilina + 10 mL &c. acético + 12 mL
de anhidrido acético; calentar 10 min./reflujo

Ftapa 2

Acetanilida formada formada con trazas
de &c. acético en frio; lavar a pH neutro
con agua helada

Filtracion
Precipitado Filtrado
Acetanilida Acido
acético/agua
D2
D3

D2 - Recuperar por el profesor para uso posterior.
D3 - Residuos a neutralizar y desechar en la tarja.
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Sustancia

Primeros auxilios

Contacto con piel

Contracto con 0jos

Inhalacién

Ingestion

Derrame

Desecho y
tratamiento

Acido acético
glacial

Lavar inmediata-
mente con jabdn y
agua. Si ha pene-
trado en la ropa,
quitarla y continuar
lavando la piel con
agua abundante.
Proporcionar asis-
tencia médica.

Lavar con agua
durante 15 minutos
abriéndole los par-

pados (quitar las
lentes de contacto
si puede hacerse

con facilidad) y

proporcionar asis-
tencia médica.

Llevar al afectado
a un lugar con
aire fresco, aflojar
la ropa y buscar
atencion medica.
Evitar respiracion
artificial. Si respira
con dificultad, dar
oxigeno. Propor-
cionar atencién
médica.

No inducir el vémi-
to. Si estd conscien-
te, suministrar agua
abundante. No
administrar nada
por la boca si estd
inconsciente. Aflo-
jar ropas y prendas.
Busque atencién
médica inmediata.

Avisar al profesor.
Ventilar el drea.
Neutralizar con bi-
carbonato de sodio
0 mezcla 50:50 de
hidréxido de calcio
y cal. Limpiar el
lugar.

Neutralizar con
hidréxido de sodio
diluido o carbonato

de sodio y tirar al
drenaje.

Anhidrido
acético

Lave la zona afec-
tada con jabon
neutro y abundante
agua. Si ha pene-
trado en la ropa,
quitarla inmediata-
mente y continuar
lavando con
agua. Si persisten
molestias, 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.

Llevar al afectado
a un lugar con
aire fresco, aflojar
la ropa y buscar
atencion medica.
Si no respira, dar

respiracion artificial.

Si respira con difi-

cultad, dar oxigeno.

Proporcionar aten-
cién médica.

No induzca vomito.
Dar agua o leche
en abundancia.
Afloje las ropas.
Si la victima estd
inconsciente, dar
respiracion artificial
y mantenerla en
reposo y caliente.
Proporcionar aten-
cion meédica.

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

No tirar al cafio.
Los restos deberan
colectarse en reci-

piente destinado
para tal proposito.
El profesor dispon-
dré estos residuos
de acuerdo con la
tecnologia aproba-
da a la legislacion

local.

Anilina

Retirar la ropa

contaminada y la-
var la piel con con
abundante agua,
Si es necesario con
regadera. Propor-

cionar 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.

Llevar al afectado
a un lugar con aire
fresco. Mantenerlo

en reposo en po-
sicion confortable
para respirar. Pro-
porcionar atencion

médica.

Dar a beber inme-
diatamente agua o
leche. Nunca dar
nada por la boca a
una persona que
se encuentre in-
consciente. Induzca
el vomito. Solicitar
asistencia médica
de inmerdiato.

Avise al profesor.
Recoger el material
€N envases secos y

entregar al profe-
sor. Lavar con agua

el drea afectada.

Verter en el reci-
piente designado
por el profesor
y entregarlo al
mismo.
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Practica 4

Sintesis de p-nitroanilina en tres etapas:
2a etapa, nitracion de la acetanilida

Vinculacion con el programa de teoria

La nitracién de la acetanilida es una reaccion de sustitucion electrofilica aromatica (SEA) tipica de los compuestos arométicos,
donde un hidrégeno del anillo aromatico es sustituido por un grupo nitro. Cuando el anillo aromético que se nitra tiene un grupo
activador, el ataque electrofilico del ion nitronio (*NO,) se produce preferentemente en la posicion para. Esta practica se vincula
con el punto 2.7 (reacciones de sustitucion en aminas aromaticas) del programa de teoria.

S BN |
E

L complejo sigma |

Objetivo

El alumno efectuard la nitracién de la acetanilida para obtener la p-nitroacetanilida, como un intermediario en la sintesis de
p-nitroanilina que es menos reactivo que la anilina, aun cuando es también un sustrato aromético activado frente una reaccion
de sustitucion electrofilica aromatica.

H\N)J\ H\N
|

HNO, + HSO,

>:o

\

NO,

acetanilida p-nitroacetanilida
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Mecanismo de reaccion

Paso 1: Formacion del electrdfilo (ion nitronio).

0 0 0 0
Al ©f o |
H—0—N=0 +H—O—|S|—O—H b — H—(I)—N=O + O—lSl—O—H
\/ 0 H 0
acido nitrico acido sulfurico dcido nitrico fon
protonado hidrogenosulfato
0]
@f) TD ®

H—0-—-N=0 — H—O0 + 0=N=0

I I

H H

acido nitrico protonado agua ion nitronio

Paso 2: Sustitucion electrofilica aromatica en posicion para de la acetanilida.
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~
0
H\NJJ\
>
®
H N=0
y

0 0
H )J\ H @)J\
SN SN

H)J\
SN

> <~
O
H N=0 H N=0 H N=0
y } y
N 0 0 0 0 -
0 0
H\NJJ\ H\NJJ\
H® H
N H\/H - N \cl)/
® 0 H
H N=0 N~
| 0/ ~o
0

p-nitroacetanilida

Material

agitador magnético

cristalizador mediano

embudo de cuello ancho
embudos de adicion

espétula

matraz esférico de dos bocas de 250 mL
mortero con pistilo

papel filtro

papel pH

parrilla de agitacion

pinza de tres dedos

pipeta graduada de 10 mL
piseta con agua

propipeta

soporte universal

termdmetro de -20 a 100°C
trampa o bomba de vacio

vaso de precipitados de 500 mL

Francisco Cruz Sosa/Ignacio Lopez y Célis/Jorge Haro Castellanos/José Maria Barba Chévez

Reactivos
acido sulfurico
acetanilida
acido nitrico
hielo frapé

sal

agua destilada
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Desarrollo

Etapa 1. Disolucion de la acetanilida en dcido sulfdrico.

En el matraz esférico (Figura 1), coloque un agitador magnético y 9 mL de 4cido sulftirico concentrado (medidos con la pipeta
graduada de 10 mL equipada con propipeta). Iniciar la agitacidn magnética y disolver 4 ¢ de acetanilida finamente pulverizada
en el mortero, agregandola poco a poco.

Etapa 2. Adicidn de dcido nitrico.

Una vez que toda la acetanilida se haya disuelto, equipar el matraz esférico de dos bocas de acuerdo con la Figura 2 y ponerlo a
enfriar en un bario de hielo-sal; continuar con la agitacion hasta que la temperatura de la mezcla llegue a 0 °C; entonces agregar
lentamente (gota a gota) 4.4 mL de écido nitrico concentrado por medio del embudo de adicion, cuidando que la temperatura
de la mezcla no rebase los 20 °C (si la temperatura excede los 20 °C el producto de reaccion se oxida y se pierde). Terminada la
adicion, continuar la agitacion por 15 min. mds sin agregar mas hielo o sal.

Etapa 3. Filtracion.

Verter la mezcla de reaccion en un vaso de precipitados de 500 mL conteniendo 120 mL de agua destilada fria, y dejar agitando 5
minutos. Luego separar el material solido por filtracion al vacio (Figura 3), lavando con agua destilada fria para eliminar el 4cido,
hasta pH neutro del agua del filtrado.

NOTA:
La p-nitroacetanilida obtenida (la cual se va a usar en la siguiente practica) debera presentar un punto de fusién de 214-216° C.
Pesar para calcular el rendimiento.

La acetanilida sobrante que no haya sido utilizada debera colectarse en un recipiente proporcionado por el laboratorista. NO
DESECHARLA.

Equipo

\

-

s
-~
-

15 A e

Figural. Disolucion con agitacion. Figura 2. Adicion.
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Figura 3. Filtracion al vacio.

Cuestionario

1. {Por qué en la nitracién de la acetanilida se forma casi exclusivamente el derivado sustituido en para?
2. {Cudl grupo es un activador mas fuerte entre el grupo amino de la anilina y el grupo acetamido de la acetanilida? {Por qué?

3. La nitracion de la anilina no acetilada da una mezcla de productos, aproximadamente dos tercios de meta (m-) y un tercio de
para (p-). (Por qué?

4. Para evitar que el grupo amino se protone en medio 4cido, o que haya di o trisustituciones y ademas evitar que el grupo amino
se oxide, entonces se protege al grupo amino formando el grupo acetamido. ¢Cudles son las caracteristicas que debe cumplir
el grupo acetamido para que se considere protector?

5. {Para qué se usa la p-nitroacetanilida?
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Manejo de residuos

Etapa 1

Disolver 4 g de acetanilida en 9 mL
de &c. sulfurico concentrado

Etapa 2

La acetanilida disuelta mantenerla en frio; agregar 4. mL
de éc. nitrico sin que pase de los 20°C/ bafo de agua helada
y hielo; agitando 15 min. mds

Etapa 3
Precipitado Filtrado
Lavar con agua fria a pH Agua con trazas
neutro para obtener la p-nitroacetanilida de p-nitroacetanilida en medio &cido
D2 D3

D1 - Recuperar para desechos a incinerar.
D2 - Recuperar por el profesor para uso posterior.
D3 - Residuos a neutralizar y desechar en la tarja.
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Medidas de seguridad
Primeros auxilios
Sustancia Derrame Desech 0y
Contacto con piel | Contracto con 0jos Inhalacion Ingestion tratamiento
Acetanilida Lavar con agua Lavar conagua | Llevar al afectado | Lavarla boca con | Avisar al profesor. | No tirar al drenaje.
en abundancia. abundante du- | a un lugar con aire | bastante agua. Dar | Ventilar el érea. | Verter en el reci-
Usar regadera si es | rante 15 minutos, | fresco. En caso de | a beber abundante | Limpiar el lugar. | piente designado
necesario. Quitar, | manteniendo los | paro respiratorio agua. Inducir por el profesor
secary lavarla | parpados abiertos | emplear método | vomito solo si esta y entregarlo al
ropa contaminada. | (quitar las lentes | de reanimacion | consciente. Aflojar mismo.
Si contitia la irrita- | de contacto si | cardiopulmonar. Si | ropas y prendas.
cién, proporcionar | puede hacerse con | respira con dificul- | Busque atencién
asistencia médica. | facilidad) y propor- | tad, dar oxigeno. | médica inmediata.
cionar asistencia Proporcionar
médica. atencion médica.

Acido nitrico Lave la zona Lavar inmediata- | Mover al afectado | No provocar vé- | Avisar al profesor. | No tire al cafio.
danada con agua | mente con agua al aire fresco. mito. Beber agua | Neutralizar con | Los restos deberdn
en abundancia. Si | corriente, asegu- | Avisar al médico. | en abundancia. No | sosa cdustica dilui- | colectarse en el
ha penetrado en | randose de abrir efectlie medidas | da, cal o carbonato | recipiente destina-

la ropa, quitarla | bien los parpados. de neutralizacion. | de sodio. No tire al | do para tal pro-
inmediatamente y | Avisar al oftalmo- Avisar al médico. drenaje. posito. El profesor
continuar lavando logo. dispondrd estos
la piel con agua residuos de acuer-
abundante. do con tecnologia
aprobada y con la
legislacion local.
Acido Lave la zona Lavar inmediata- | Mover al afectado | No provocar vo- | Avisar al profesor. | No tire al cafio.
sulfurico danada con agua | mente con agua al aire fresco. mito. Beber agua | Neutralizar con | Los restos deberdn

en abundancia. Si
ha penetrado en
la ropa, quitarla
inmediatamente y
continuar lavando
la piel con agua
abundante.

corriente, asegu-

randose de abrir

bien los parpados.

Avisar al oftalmé-
logo.

Avisar al médico.

en abundancia. No
efectie medidas

de neutralizacion.
Avisar al médico.

sosa caustica dilui-

da, cal o carbonato

de sodio. No tire al
drenaje.

colectarse en el
recipiente destina-
do para tal pro-
posito. El profesor
dispondrd estos
residuos de acuer-
do con tecnologia
aprobada y con la
legislacion local.

p-nitroacetanilida

Retirar la ropa con-
taminada y lavar
con abundante
aguay jabon.

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.

Llevar al afectado
a un lugar con aire
fresco. Mantenerlo

€n reposo en
posicion conforta-
ble para respirar.

Proporcionar
atencion médica.

Consultar inmedia-
tamente al médico.

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

Verter en el reci-
piente designado
por el profesor
y entregarlo al
mismo.
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Practica 5

Sintesis de p-nitroanilina en tres etapas:
3a etapa, hidrolisis de p-nitroacetanilida

Vinculacion con el programa de teoria

La hidrolisis de la p-nitroacetanilida para obtener la p-nitroanilina, se contextualiza en el tema “hidrélisis de amidas” revisado en
la seccion 1.74 del programa de teoria, asi como también en “preparacion de aminas” revisado en la seccidn 2.3. Puesto que las
amidas se hidrolizan en medios dcidos o bésicos con calentamiento formando aminas y acidos carboxilicos, esta practica también
se relaciona con el tema “obtencidn de 4cidos carboxilicos”, ubicado en la seccién 1.6 del correspondiente programa.

0 0
/{k H HCI+HO0 + calor )J\ H\N/H
R N ~ R OH * |
R hidrolisis dcida de amidas R,
1
Amidas acido carboxilico amina
Objetivo

Efectuar la hidrélisis en medio dcido de la p-nitroacetanilida para obtener la p-nitroanilina.

Mecanismo de reaccion

Primer paso: Ptotonacion.

NO, NO

p-nitroacetanilida  ion hidroxonio

Segundo paso: Adicion nucleofilica.
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Tercer paso: Equilibrio intra-molecular dcido-base.

o
H
Ho NP
N N@ (l)
H
P —
NO, NO,
Cuarto paso: Eliminacion.
H
H O/
H \l\ll )ﬁ) H \N 7 H
® Q |
H HO
— T
0
H R
NO, NO,
p-nitroanilina

Quinto paso: Equilibrio inter-molecular &cido-base. Formacidn de la sal de anilonio y el &cido carboxilico.

HO HO
AL =081+ 7T
~0® 0

NO, NO - _
p-nitroanilina acido acético
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Sexto paso: Liberacion de la p-nitroanilina por desprotonacién del ion anilonio debido al cambio del pH de 4cido a bésico con
hidréxido de sodio.

H
H M H_ | _H
N N ®
H -0
0
NO2 Noz ;- .
p-nitroanilina acido acético
Material Reactivos
barra de agitacion magnética acido clorhidrico concentrado
bomba o trampa de vacio agua destilada
embudo Biichner hidréxido de sodio 40%
equipo Quickfit hielo
manguera para vacio p-hitroacetanilida

mangueras para agua.
mantilla de calentamiento
matraz Erlenmeyer de 250 mL
microespatula

papel filtro

Papel pH

parrilla eléctrica con agitacion
pinza para refrigerante

piseta con agua destilada
probeta de 50 mL

reostato

soporte universal

termdmetro

S NG J S

Desarrollo

Etapa 1: Preparacion de la mezcla de reaccién.
En el matraz bola de 100 mL (del equipo mostrado en la Figura 1), coloque la barra de agitacion magnética, 7.5 g de p-nitroace-
tanilida (obtenida en la practica anterior) y una mezcla de 175 mL 4cido clorhidrico concentrado y 175 mL de agua destilada.

Etapa 2: Reflujo.

Encienda el redstato para calentar la mezcla de reaccién a reflujo. Una vez que toda la p-nitroacetanilida se ha disuelto (10 a 15
minutos), contintie calentando 15 minutos més. Si la disolucion de la p-nitroacetanilida no se completa, agregue 10 mL més de
4cido clorhidrico concentrado.

Etapa 3: Cambio de pH: liberacion de la p-nitroanilina.

Trasvase la mezcla de reaccion a un matraz Erlenmeyer de 250 mL sumergido en hielo (Figura 2), y cuando la temperatura se
encuentre debajo de 10°C, agregue una solucion de hidroxido de sodio al 40% enfriada en hielo, hasta obtener un pH alcalino
(verifique con papel pH), con lo cual precipita la p-nitroanilina. Se requieren aproximadamente de 20 a 30 mL de la solucion
bésica.
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Etapa 4: Filtracion: aislamiento del producto.
Enfrie la suspensidn obtenida al final de la etapa 3 v filtre con vacio (Figura 3), luego lave con agua destilada fria (5°C) hasta pH
neutro del filtrado acuoso. Deje secar el producto.

Etapa 5: Determinacion del punto de fusion.
Determine el punto de fusion en el equipo Fisher-Johns y comparelo con el tedrico de la p-nitroanilina (146°-148°C).

Etapa 6: Cdlculo del rendimiento.
Pese el producto (p-nitroanilina) ya seco y calcule el rendimiento teorico y el rendimiento practico.

Equipo

*2 Y

® Figura 1. Calentamiento para reflujo con agitacion.

< a¥
L 4

Figura 2. Cambio de pH. Figura 3. Filtracion al vacio.
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Cuestionario

1. {Cudl es el motivo de nitrar la anilina en tres etapas?

2. {Cudl es el mecanismo de reaccién para la hidrdlisis basica de la p-nitroacetanilida?
3. {Por qué la p-nitroanilina es soluble en dcido clorhidrico?

4. {Cudl es la importancia que tienen las aminas arométicas en la industria quimica?
5. Informe los rendimientos obtenidos.

6. Consultando la bibliografia, haga una lista de las propiedades fisicoquimicas, el uso y precauciones que se deben tener con
los reactivos que se utilizaron en la practica.

7. {Qué uso tiene la p-nitroanilina?

Manejo de residuos
Ftapa 1

75 g de p-nitroacetanilida mas 35 mL de
solucion acida (1:1) de écido clorhidrico y
agua fria; reflujar 15 min.

Etapa 2

Continuar calentamiento 15 min. mas hasta
disolucion del compuesto, o bien agregue
10 mL més de acido clorhidrico

Etapa 3

Enfriamiento de la mezcla de reaccion y cambio del
pH con hidréxido de sodio al 40% para precipitar la
p-nitroanilina

lFiItracién
lFiItrado Precipitado l

Agua con trazas Una vez filtrado, lavar con agua

de p-nitroanilina en medio basico destilada fria hasta pH neutro.
p-nitroanilina

Determinar el punto de fusion

D2

D1 - Recuperar para desechos a incinerar.
D2 - Recuperar por el profesor para uso posterior.
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Sustancia

Primeros auxilios

Contacto con piel

Contracto con 0jos

Inhalacién

Ingestion

Derrame

Desecho y
tratamiento

Acetanilida

Lavar con agua
en abundancia.
Usar regadera si es
necesario. Quitar,
secar y lavar la
ropa contaminada.
Si contitia la irrita-
cioén, proporcionar
asistencia médica.

Lavar con agua
abundante du-
rante 15 minutos,
manteniendo los
pérpados abiertos
(quitar las lentes
de contacto si
puede hacerse con
facilidad) y propor-
cionar asistencia
médica.

Llevar al afectado
a un lugar con aire
fresco. En caso de

paro respiratorio

emplear método
de reanimacion
cardiopulmonar. Si
respira con dificul-
tad, dar oxigeno.
Proporcionar
atencion médica.

Lavar la boca con
bastante agua. Dar
a beber abundante

agua. Inducir
vomito solo si esta
consciente. Aflojar
ropas y prendas.

Busque atencién

médica inmediata.

Avisar al profesor.
Ventilar el drea.
Limpiar el lugar.

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

por el profesor
y entregarlo al
mismo.

Acido nitrico

Lavar la zona
dariada con
abundante agua.
si afectd la ropa,
quitarla inmediata-
mente 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

Mueva al afectado
al aire fresco. Avise
al médico.

No provocar vo-
mito. Beber agua
en abundancia. No
efectuar medidas
de neutralizacion.
Avisar al médico.

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

No tire al cafio.
Los restos deberdn
colectarse en reci-

piente destinado
para tal propasito.
El profesor dispon-
dréd estos residuos
de acuerdo a
tecnologia aproba-
day ala legislacion
local.

Acido
sulfurico

Lave la zona
danada 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-
réndose de abrir
bien los parpados.
Avisar al oftalmo-
logo.

Mover al afectado
al aire fresco.
Avisar al médico.

No provocar vo-
mito. Beber agua
en abundancia. No
efectiie medidas
de neutralizacion.
Avisar al médico.

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

No tire al cafio.
Los restos de-
berdn colectarse
en el recipiente
destinado para
tal propdsito. El
profesor dispondrd
estos residuos de
acuerdo a tecnolo-
gfa aprobaday a la
legislacion local.

p-nitroacetanlida

Retirar la ropa con-
taminada y lavar
con abundante
agua y jabon.

Lavar con agua
abundante durante
15 minutos como
minimo, abrien-
dole los parpados
(quitar las lentes
de contacto si
puede hacerse con
facilidad) y propor-

cionar asistencia

Llevar al afectado
a un lugar con aire
fresco. Mantenerlo

€n reposo en
posicion conforta-
ble para respirar.

Proporcionar
atencion médica.

médica.

Consultar inmedia-
tamente al médico.

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

Verter en el reci-
piente designado
por el profesor
y entregarlo al
mismo.
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Practica 6
Sintesis de paracetamol en dos etapas: 1a etapa, reduccion de p-nitroacetanilida
Vinculacion con el programa de teoria

La reaccion involucrada en esta préctica se relaciona con el topico “Preparacion de aminas”, ubicado en el punto 2.3 del tema 2
del programa de teoria de la Quimica Orgénica Il, correspondiente a “Aminas”.

1) Metal + HCI .

reaccion de reduccion
NO2 N H2

compuesto nitroaromatico amina aromatica

Objetivo

El alumno efectuard la reduccion de la p-nitroacetanilida para obtener la p-aminoacetanilida. El grupo nitro se reduce mediante
el sistema metal/acido (M/H*) formando el grupo amino.

0 0
H{ N JJ\ H{ N J’J\
1) Sn° + HCI
2) NaOH ]
NO, reaccion de reduccion NH,
p-nitroacetanilida p-aminoacetanilida
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Mecanismo de reaccion
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Material

barra magnética
cristalizador

equipo Quickfit

frasco boca ancha 50 mL

Manual de précticas de laboratorio. Quimica Orgénica Il

Reactivos

acido clorhidrico concentrado
agua destilada

cloruro de metileno

cloruro de sodio

mangueras estano

papel pH hidréxido de sodio
1 parrilla eléctrica con agitacion hielo
3 pinzas de tres dedos p-nitroacetanilida

1 pipeta graduada de 10 mL

1 piseta con agua

1 probeta graduada de 100 mL

1 propipeta

3 soportes universales

1 vaso de precipitados de 100 mL
1 vaso de precipitados de 250 mL
1 vaso de precipitados de 500 mL

Desarrollo

Etapa 1. Preparacion del equipo y reactivos.
En el matraz esférico de 250 mL (del equipo Quickfit) mostrado en la Figura 1, coloque 10 g de p-nitroacetanilida, 25 g de estafio
granulado y una barra magnética.

Etapa 2. Inicio de la reaccidn.

Encienda la agitacion magnética suave y afiada 50 mL de dcido clorhidrico concentrado en porciones de 5 mlL, a través del refri-
gerante de reflujo y con la pipeta graduada equipada con la propipeta. Enseguida se produce una reaccion exotérmica (CUIDA-
DO: SE DESPRENDE HIDROGENO, EVITAR FUENTE DE IGNICION). Si fuera necesario, agregue un poco de hielo al agua del
cristalizador para evitar que la temperatura se eleve demasiado causando evaporacion dentro del matraz esférico. Es necesario
tomar en cuenta que la mezcla debe de estar caliente pero sin llegar a hervir. Continte agregando las siguientes porciones 5 mL
de 4cido clorhidrico de la misma forma que la primera.

Etapa 3. Terminacion de la reaccion.
Una vez que se han agregado los 50 mL de écido clorhidrico, encienda la parrilla para calentar el bafo maria sin llegar a ebullicion
y mantenga el calentamiento por 20 minutos, con agitacion moderada.

Etapa 4. Liberacion del producto (la amina) por cambio de pH.

Coloque la mezcla de reaccion en un vaso de precipitados de 500 mL sumergido en hielo (Figura 2), y con agitacién magnética
agregue lentamente 100 mL de una solucién de hidréxido de sodio al 40% (previamente enfriada en hielo) hasta obtener un pH
alcalino (verificar con papel pH).

Etapa 5. 79 Separacion del producto. destilacion por arrastre con vapor.

Coloque el contenido del matraz en el equipo para destilacion por arrastre con vapor (Figura 3) y proceda a destilar hasta colectar
el destilado.
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Etapa 6. 2% Separacicn del producto: extraccion.

Trasvase el destilado obtenido en la etapa anterior: de la probeta a un matraz Erlenmeyer y agregue 5 g de cloruro de sodio, agite
magnéticamente hasta disolucion de la sal, luego decante el liquido a un embudo de separacion (Figura 4) y extraiga el producto
con 20 mL de cloruro de metileno, deje reposar 5 minutos y proceda a separar las fases, colocando la fase superior (acuosa) en
un vaso de precipitados de 100 mL, y la inferior (cloruro de metileno) en vaso de precipitados de 250 mL. Repita la extraccion
dos veces més y retina los tres extractos organicos (de cloruro de metileno) en el matraz de 250 mL.

Etapa 7. Secado del producto y evaporacion del disolvente.

Seque la solucién orgénica (cloruro de metileno) obtenida en la etapa anterior, agregando 5 g de hidréxido de sodio sélido y
agitandola magnéticamente por 10 min. A continuacion decante a un vaso de precipitados de 100 mL y evapore el diclorometano
con bafo maria en la campana de extraccion (p.eb. = 40°C) utilizando el equipo de la Figura 2 pero en lugar de hielo, agua
calentada con la parrilla.

Etapa 8. Aimacenamiento del producto para la siguiente prdctica.
Pese y guarde el producto de reaccion en un frasco cubierto con papel aluminio almacenéndolo en el refrigerador, para realizar
la parte 2 de la sintesis del paracetamol en la siguiente practica.

Equipo

Hielo

iy,
s

Figura 1. Enfriamiento con agitacion.

Figura 2. Cambio de pH con agitacion.
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Varilla de
seguridad

Cabeza
generadora
< Eesss——

Cabeza de
arrastre

Erlenmeyer
generador
del vapor

]

Matriz de
destilacion

|’§‘ gun Ty

>
>

-
\s i

Figura 4. Separacion de fases.
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Cuestionario

1. {Qué otros sistemas metal/acido existen para reducir el grupo nitro?
2. {Qué otros métodos existen para la reduccion del grupo nitro que no utilicen el sistema metal/acido?

3. Sien el anillo aromético hay dos o més grupos nitro, se puede reducir uno de ellos sin que se alteren los demds. (Como se
efectuarfa dicha reduccion selectiva?

4. {Cudl es la importancia que tienen los compuestos amino en la industria quimica?
5. Informe los rendimientos obtenidos.

Manejo de residuos
Etapa 1

10 g de p-nitroacetanilida mds 25 g de
estafio granulado, mantener en agitacion.

Etapa 2 l

Adicion de dcido clorhidrico concentrado
manteniendo la temperatura a 6 -8°Cy
después dejar en reposo al ambiente

Etapa 3 l

Calentamiento del matraz de reaccion en bafio maria
sin ebullicion por 20 min. con agitacion suave

Etapa 4 l

Alcalinizar en frio con solucién de NaOH al 40%
manteniendo una agitacion suave

Ftapa 5 A 4
Destilacion por arrastre con vapor

Etapa 6 | Extraccion

A 4

| Fase orgdnica Fase acuosa |

Disolucion de p-aminacetanilida K D2 Agua con trazas de
p-aminacetanilida

en medio bésico

D3

D2 - Recuperar por el profesor para uso posterior.
D3 - Residuos a neutralizar y desechar en la tarja.
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Medidas de seguridad (parte 1)

Primeros auxilios

Sustancia Derrame Desech oy
Contacto con piel | Contracto con 0jos Inhalacién Ingestion tratamiento
Acido Lavar inmedia- | Lavarinmediata- | Mover al afectado | No provocar vo- | Avise al profesor. | Diluir con agua
clorhidrido tamente la zona mente con agua | a aire fresco. Sino | mito. En caso de Ventile el drea. cuidadosamente,
danada con agua | corriente asegurdn- | respira, dar respi- | que la victima esté |  Neutralizar con | neutralizar con car-
en abundancia. Si | dose de abrir bien | racion artificialy | inconsciente, dar bicarbonato de | bonato de calcio o
ha penetrado en | los parpados. Avise | mantenerlo calien- | respiracién artificial | sodio o mezcla | cal. La disolucion
la ropa, quitarla al oftalmologo. | tey en reposo, no | y mantenerla en | 50:50 de hidroxido | resultante puede
inmediatamente y dar aingerir nada. | reposoy caliente. | de calcioy cal. | vertirse al drenaje
continuar lavando Si estd consciente, | Si estd consciente | Barrer y asegurarse | con abundante
la piel con agua suministrar oxige- | dar a beber un | que los residuos se agua.
abundante. no, y mantenerlo poco de agua han neutralizado
sentado. continuamente. | antes de hechar al
drenaje.
Cloruro de Lavar conagua | Enjuagarlos ojos | Llevar al afectado Dar agua en Avisar al profesor. | Coldquelo en el
metileno con agua corriente | a aire fresco. Sino | abundanciasiestd | Recoger el ma- | recipiente designa-
durante 15 minu- | respira, dar respi- | consciente y pro- | terial en envases | do por el profesor
tos, manteniendo | racion artificial. Si | porcionar atencidn | secosy proceder | v entregarlo al
los parpados abier- | respira con dificul- | médica. Mantener | a eliminacion de mismo..
tos y retirando las | tad, dar oxigeno. | a la victima abriga- | los residuos. Lavar
lentes de contacto. | Proporcionar day en reposo. el residuo con
Busque atencion | atencidon médica. suficiente agua.
médica. Enjuague con agua
el drea afectada.
Hidroxido de Retire la ropa Lavar con abun- | Lleve al afectado Lave la boca Avisar al profesor. | Coloquelo en el
sodio contaminada y lave | ~ dante agua du- | al aire fresco. Sino | con agua. Siestd | Recoger el material | recipiente designa-

con abundante
aguay jabon neu-
tro. Sila irritacion
persiste, busque
atencion médica.

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

respira, dar respi-
racion artificial. Si
respira con dificul-
tas, dar oxigeno.
Manténgalo abri-
gado y en reposo.
Proporcione aten-
cion médica.

consciente, sumi-
nistre abundante
agua. No induzca
vomito. Busque
atencion médica
inmediata.

€n envases secos y
entregar al profe-
sor. Lavar el resi-
duo con suficiente

agua. Enjuague
con agua el drea
afectada.

do por el profesor
y entregarlo al
mismo.
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Sustancia

Primeros auxilios

Contacto con piel

Contracto con 0jos

Inhalacion

Ingestion

Derrame

Desecho y
tratamiento

p-aminoacetanlida

Retirar la ropa con-
taminada y lavar
con abundante
agua y jabon.

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.

Llevar al afectado al
aire fresco. Mante-
nerlo en reposo en
posicién conforta-
ble para respirar.
Proporcionar asis-
tencia médica.

Consultar inmedia-
tamente al médico.

Avisar al profesor.
Recoger el material
en 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 entregarlo al
mismo.

p-nitroacetanilida

Retirar la ropa con-
taminada y lavar
con abundante
agua y jabon.

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

Llevar al afectado
a un lugar con aire
fresco. Mantenerlo

€n reposo en po-
sicion confortable
para respirar. Pro-
porcionar atencion

médica.

Consultar inmedia-
tamente al médico.

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 entregarlo al
mismo.

p-nitroanilina

Retirar la ropa con-
taminada y lavar la
piel con abundante
agua si es necesa-

Lavar con abun-
dante agua durante
15 minutos como
minimo, abrien-

Llevar al afectado al
aire fresco. Mante-
nerlo en reposo en
posicién conforta-

Si esta consciente,
inducir vomito y
proporcionar aten-
cion médica.

Avisar al profesor.
Recoger el material
en envases secos y
entregar al profe-

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

rio con regadera. | dole los parpados | ble para respirar. sor. Lavar con agua mismo.
Proporcionar aten- | (quitar las lentes | Proporcionar aten- el drea afectada.
cion médica. de contacto si cion médica.
puede hacerse con
facilidad) y propor-
cionar asistencia
médica.
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Practica 7

Sintesis de paracetamol en dos etapas:
2a etapa, diazoacion y desplazamiento nucleofilico.

Vinculacion con el programa de teoria

El programa de teoria contiene en la seccién 2.1, el topico “Sales de diazonio, preparacion y reacciones”, cuyo desarrollo expe-
rimental se lleva a cabo en esta practica mediante el ejemplo de la sintesis de paracetamol.

® S,
=Nd OH

NH,
NaNO, + HCI H,SO, + calor
agua

Objetivo

El alumno sintetizard el paracetamol (p-hidroxiacetanilida) por medio de la reaccion de la p-aminoacetanilida con nitrito de sodio
en medio dcido para obtener la respectiva sal de diazonio y su posterior reaccion de desplazamiento nucleofilico con agua en
medio dcido.

o

® o
N

) =Nd H
NaNO,+HCI H,50,+calor
] agua ]

N
Y g
0 0 0

p-aminoacetanilida cloruro de p-acetamidobencendiazonio p-hidroxiacetanilida
(paracetamol)
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Mecanismo de reaccion

Primer paso: Formacion del cation nitrosonio.

®06 ®06
Na O—N=0 + H—Cl ——= H—0—N=0 + Na + (I
nitrito de sodio acido clorhidrico acido nitroso cloruro de sodio

| ©
H—O0—N=0 + HQ:I <——= H—-0—-N=0 + (I
acido nitroso acido clorhidrico ®
acido nitroso protonado ion cloruro

i © T e ©
H—0—-N=0 + (I <= H-0 + N=0 + (I
N

acido nitroso protonado ion cloruro agua ion nitrosonio  ion cloruro

Segundo paso: Formacion de la N-nitrosoamina.

62

H./H |
N HZN

@
+ N=0 —

ion nitrosonio
N N
H \”/ H~ \”/

0] 0]

p-aminoacetanilida

N=0
H N=0
H= N7

|

0 0

+ H \H _—> + H/ \H
agua ion hidroxonio
0 0
p-aminoacetanilida-N-nitrosada
Practica 7
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Tercer paso: Formacion de la sal de diazonio.

m{pN=6ﬁ\\ H ZN—0—H
@

III ©) S

+ 0 —
H/@\H+ a === +|.|/O\|-|+ Cl

ion hidroxonio

H/N N
¥ Y

p-aminoacetanilida-N-nitrosada

/N M

Ho /N—0—H N—0®
B Y
© ©
+ (| <= + Cl
N N
H” H
\l(;l/ I
(\/H ® O
CN> ﬁ N C

cloruro de p-acetamidobencendiazonio
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Material Reactivos
1 barra magnética agua destilada
1 cristalizador acido clorhidrico TN'y 2N
1 embudo Biichner hielo
1 manguera para vacio nitrito de sodio
1 matraz Erlenmeyer de 125 mL p-aminoacetanilida

2 matraces Erlenmeyer de 250 mL

1 matraz Kitasato de 250 mL

papeles filtro

papel pH

1 parrilla de calentamiento con agitacion

* N

pinzas de tres dedos

NN

pipetas graduadas de 10 mL
1 piseta para agua destilada

1 propipeta

1 soporte universal

1 termometro de -10 a 100 °C

* |a cantidad necesaria indicada por el profesor

Desarrollo

Etapa 1. Preparacion del equipo y reactivos.

En un matraz Erlenmeyer de 125 mL (Figura 1) coloque 5 g de p-aminoacetanilida, agregue 12.5 mL de dcido clorhidrico 2N
(use pipeta graduada de 10 mL y propipeta) y 12.5 mL de agua destilada (use pipeta graduada de 10 mL y propipeta). Inicie la
agitacidn magnética y enfrie la mezcla con hielo (en el cristalizador) hasta alcanzar una temperatura entre 0y 5 °C (use termo-
metro de -10 a 100 °C).

Etapa 2. Obtencion de la sal de diazonio.

Continuando con la agitacion magnética, vierta la mezcla obtenida en la etapa anterior sobre un matraz Erlenmeyer de 250 mL
que contenga 2 g de nitrito de sodio disueltos en 25 mL de agua destilada fria y mantenga el matraz de reaccién en el bafo
de hielo. Una vez terminada la adicion, quite el bafio de hielo y deje agitando magnéticamente la mezcla hasta que alcance la
temperatura ambiente.

Etapa 3. Obtencion del paracetamol.

Vierta el producto resultante de la etapa 2, en 25 mL de dcido clorhidrico TN contenidos en un matraz Erlenmeyer de 250 mL.
Caliente a bafio maria durante 30 min. con agitacion magnética, empleando el equipo de la Figura 1 en el que sustituya el hielo
por agua caliente. Deje en reposo la mezcla durante 15 min. y enfrie con hielo.

Etapa 4. Separacion del producto por filtracion.
Filtre con vacio (Figura 2) y lave con agua hasta pH neutro (use papel pH). El producto final (paracetamol) se puede recristalizar
con agua y se puede caracterizar por el punto de fusion (169 °C).
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Equipo

®
> Hielo
am ‘ B> ,
l I’ iy, ‘
Figura 1. Enfriamiento con agitacion. Figura 2. Filtracion al vacio.

Cuestionario

1. Otra ruta de obtencion del paracetamol es a partir de la acetilacion del p-aminofenol. Escriba el mecanismo de reaccion.
2. Explique qué es un compuesto azo y dé un ejemplo.

3. {Cudles son los usos y aplicaciones del producto obtenido?

4. Escriba los célculos necesarios para preparar las dos soluciones de HCl (IN'y 2N) con un volumen final de 100 mL.

5. Consultando la bibliografia, haga una lista de las propiedades fisicoquimicas y el uso del producto.
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Diagrama: Manejo de residuos
Etapa 1

5 g de p-nitroacetanilida mas 12.5 mL
de dcido clorhidrico 2N y 12.5 de agua fria; agitar
y mantener entre 0y 5°C

Etapa 2 l

Continuar agitando y verter en un matraz Erlenmeyer
de 250 mL con 25 mL de solucion fria al 8 % de nitrito
de sodio. Terminada la reaccion quite del bafio de hielo

hasta alcanzar la temperatura ambiente

Etapa 3 l

En un matraz Erlenmeyer verter el producto anterior
maés 25 mL de 4cido clorhidrico 1N, calentar a bafo
maria por 30 min. (desplazamiento nucleofilico)

Ftapa 4 l

Reposo de 15 min. y enfriamiento
de la mezcla de reaccién

Filtracion
iSéIido Filtrado l
Agua con trazas Paracetamol
S D3
de paracetamol en medio dcido >

D2 - Recuperar por el profesor para uso posterior.
D3 - Residuos a neutralizar y desechar en la tarja.

66 Practica 7



Manual de précticas de laboratorio. Quimica Orgénica Il

Bibliografia

Textos:

B

Bruice Yurkanis, P. 2008. Quimica Orgdnica. Pearson Educacion México, 52 Edicidn, p. 704-705. México.

D

Carey, Francis A. 1999. Quimica Orgdnica. Mc. Graw-Hill Interamericana, 32 Edicion, p. 824-825. México.

B

Mc Murry, J. 2008. Quimica Orgdnica. Thomson Paraninfo, 72 Edicidn, p. 941-942. México.

B

B

Solomons Graham, T. W. 2002. Quimica Orgdnica. Editorial Limusa S.A. de CV. 2% Edicidn, p. 1023. México.

B

Wade, L. 2004. Quimica Orgdnica. Pearson Prentice Hall, 5% edicion, p.870-872. Madrid.
Textos de Laboratorio y Manuales:
L) The Merck Index. 2006. 14th Edition, p.145, Whitehouse Station, N.J.,, EUA.

X Vogel, A. 1996. Vogel's Textbook of Practical Organic Chemistry. Prentice Hall, 5° Edicién, EUA.

Francisco Cruz Sosa/Ignacio Lopez y Célis/Jorge Haro Castellanos/José Maria Barba Chavez

Morrison, R. T, Boyd, R. N. 1990. Quimica Orgdnica. Pearson Addison Wesley, 52 Edicidn, p. 956-958. México.

67



m Universidad Autonoma Metropolitana/Unidad Iztapalapa/Division de Ciencias Bioldgicas y de la Salud

Casa abierta al tiempo

Medidas de seguridad
' Primeros auxilios Desecho y
Sustancia Derrame .
Contacto con piel | Contracto con ojos Inhalacion Ingestion tratamiento
Acido Lavarinmedia- | Lavar inmediata- | Mover al afectado No provocar Avisar al profesor. | Diluir con agua
clorhidrico tamente la zona | mente con agua | al aire fresco. Si no | vomito. En caso de | Ventilar el drea. | cuidadosamente,
danada con agua | 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 | bonato de calcio o
ha penetrado en | bien los parpados. | mantenerlo calien- | respiracion artifi- | sodio o mezcla | cal. La disolucion
laropa, quitarla | Avisar al oftalmé- | tey en reposo, no | cial y mantenerla | 50:50 de hidroxido | resultante puede
inmediatamente y logo. dar a ingerir nada. | en reposo y calien-| de calcioy cal. | vertirse al drenaje,
continuar lavando Si estd consciente, | te. Si estd cons- Barrer y ases- con abundante
la piel con agua suministrar oxige- | ciente dar a beber | gurarse que los agua.
abundante. no, y mantenerlo | un poco de agua | residuos se han
sentado. continuamente. | neutralizado antes
de desechar al
drenaje.
Nitrito Retirar la ropa, la- | Lavar conagua | Llevar al afectado | No provocar vomi- | Avisar al profesor. | Verter en el reci-
de sodio var con abundante | abundante du- | al aire fresco, aflo- | to, no dar a beber | Recoger el ma- | piente designado
aguaybusque | rante 15 minutos |jarlaropay buscar| nada. Enjuagar | terial en envases | por el profesor
atencion médica. | como minimo atencion médica | labocay propor- | secosy entregar | vy entreguelo al

abriéndole los par-
pados (quitar las
lentes de contacto
si puede hacerse
con facilidad) y
proporcionar asis-
tencia médica.

Si no respira dar
respiracion artifi-
cial. Proporcionar
atencion médica.

cionar asistencia
médica.

al profesor. Lave
el residuo con
suficiente agua.
enjuague con agua
el drea afectada.

mismo.

p-aminoacetanilida

Retirar la ropa con-
taminada y lavar
con abundante
agua y jabon.

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

Llevar al afectado
al aire fresco.
Mantenerlo en
reposo en posicion
confortable para
respirar. Propor-
cionar atencion
médica.

Consultar inme-
diatamente al
médico.

Avisar al profesor.
Recoger el ma-
terial en envases
$ecos y entregar
al profesor. Lave
el residuo con
suficiente agua.
Enjuague con agua
el drea afectada.

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

Paracetamol
(p-hidroxiaceta-
nilida)

Lavar con abun-
dante agua.

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

Llevar al afectado
al aire fresco.
Mantenerlo en
reposo en posicion
confortable para
respirar. Propor-
cionar atencion
médica.

Enjuagar la boca.
provocar el vémito
(inicamente en
personas conscien-
tes). Dar a beber
agua abundante.
Proporcionar asis-
tencia médica.

Avisar al profesor.
Recoger el ma-
terial en envases
$ecos y entregar
al profesor. Lavar
el residuo con
suficiente agua.
Enjuague con agua
el drea afectada.

Verter en el reci-
piente designado
por el profesor
y entréguelo al
mismo.
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Practica 8
Formacion de osazonas

Vinculacion con el programa de teoria

Manual de précticas de laboratorio. Quimica Orgénica Il

La temética de esta prdctica se relaciona con el punto 4.8 del programa de teoria correspondiente al tema 4, “Carbohidratos”.

H\N/ NH2
Ho C//O H\C//N NH @
H—r—OH I
1 3 —N \H
HO H HO ——H
H OH fenilhidrazina N OH
H——OH H——OH
N\
N\
OH OH
D-glucosa D-glucosazona
(osazona de la D-glucosa)

Objetivo

El alumno hard reaccionar uno de los 16 monosacaridos con fenilhidrazina para obtener la respectiva osazona, que es un deriva-
do de los mismos el cual se puede identificar mediante sus constantes fisicas.

H H N—NH-@
~AP N,NH CI ™
H—— OH | H——OH
HO —— HO——H
- + CH, CO Na — > H—o0H
H acetato de SOdIO
H—T— OH clorhidrato de H—T—OH
fenilhidrazina
OH OH
D-glucosa fenilhidrazona
de la D-glucosa
Ho_N- NH-@ H._ N—NH-@
H=~ OH Hx ,NH K —N- _@
HO ——H N Ho ——n 1 NH,
HTTOH + CH- COZNa — H——
H——OH acetato de'sodio H—— OH +NH, +
clorhidrato de
OH fenilhidrazina OH  amoniaco
fenilhidrazona D-glucosazona anilina
de la D-glucosa (osazona de la D-glucosa)
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Mecanismo de reaccion

Primer paso: Formacion de la primera fenilhidrazona.

H
©
,{I@ al H H_(*H
HZ) “NH N T N<NH
H\c//o\ﬁ' H\cfo@_\HHj WHO NN
H——OH+ H—— OH H—— OH
HO ——H HO ——H HO ——H
H——OH <—= H OH H—— OH
H—— OH H—— OH ~~ H——OH
N\
\OH \OH OH
D T
A\
H '?® H
He _N2NH H—0<)
H\C// N—NH N H\C/U—NH
H—— OH 0 H OH H—— OH
1 H  'H 1
HO H HO H ___ . HO H
H—— OH H OH 4o H——OH
H—— OH H—— OH H——OH
N\
\OH OH \OH
fenilhidrazona
de la D-glucosa
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Segundo paso: Tautomeria imino-enamina.

H
— |®
i N (O NP E(G)

HO—=—H % o __, O *HO——H +
H—— OH HYH =

H——OH
H—— OH H—— OH
N
. QH ( N ) \OH
forma imino |
C
H H

H-—~— OH 0
O tHO——H + —  » HO H O+
H H —
H—— OH H OH
H—— OH H OH
“OH “OH ;

Tercer paso: Tautomeria ceto-enol

H

| H
Ho _N— H.! _N—NH
\c/\ﬁ“@> ~- @

H —”Uo,/s — 0
HO——H + — HO ——H
H——OH H——OH
H—1—OH H——OH
SOH [ k. SoH |
forma enol ( _o A ) forma ceto ( CIZO ,
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Cuarto paso: Formacion de la segunda fenilhidrazona de la D-glucosa.
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Quinto paso: Segunda tautomeria imino-enamina

k\I_NH NENH
H AN @ e’} @
|

C(_) H | H
2P 0) S 0)
HO —— HO ——H

H—r—OH ‘ H—— OH
H——OH H——OH

N k H

OH H_ ,/N — OH Ho I\Il—
forma imino ( E forma enamino ICI/
C

H—— H——0H
H——0OH H——0H
\OH \OH
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Séptimo paso: Formacién de la D-glucosazona.

D-glucosazona
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Material Reactivos
1 barra magnética acetato de sodio
1 cristalizador agua destilada
1 embudo Biichner clorhidrato de fenilhidrazina
1 matraz Erlenmeyer de 125 mL d-glucosa
1 matraz Kitasato de 250 mL hielo

1 parrilla de calentamiento con agitacion
1 pinza de tres dedos

1 piseta con agua

1 probeta graduada de 50 mL

1 soporte universal

1 manguera para vacio

1 papelfiltro

Desarrollo

Etapa 1. Disolucidn de los reactivos.

En un matraz Erlenmeyer de 125 mL coloque 3 g de acetato de sodio (puede ser anhidro o hidratado) y 2 g de clorhidrato de
fenilhidrazina en 20 mL de agua destilada (use la probeta de 50 mL), agregue una barra magnética y coloque el matraz en la pa-
rrilla de calentamiento con agitacion (Figura 1). Proceda a la agitacion magnética hasta la disolucion de los reactivos (precaucion:
evite el contacto con la fenilhidrazina ya que es toxica).

Etapa 2. Reaccion para la obtencion de la D-glucosazona.

A'la solucion anterior afiada 1 g de D-glucosa y caliente el matraz de reaccién en bafo marfa (cristalizador, Figura 2), hasta que
precipite un sdlido amarillo-naranja, que es la D-glucosazona (el tiempo aproximado de la reaccion es de 30 minutos). Deje
enfriar el matraz a temperatura ambiente con agitacion magnética y después en un bario de hielo (use el mismo cristalizador del
bafio maria cambidndole el agua caliente por hielo), continuando con la agitacion magnética.

Etapa 3. Separacidn del producto por filtracién.
Pese el papel filtro en la balanza analitica antes de colocarlo en el embudo Biichner y, a continuacion, filtre el sélido con vacio
(Figura 2). Lave con agua destilada fria y seque el producto al aire.

Etapa 4. Cdlculo del rendimiento.
Una vez seco, pese el papel filtro con el producto. Para obtener el peso del producto reste el peso del papel filtro.

NOTA:
La glucosazona sobrante que no haya sido utilizada deberd colectarse en un recipiente proporcionado y entregar al profesor.
NO DESECHARLA.

En la bitécora, elabore una lista de las propiedades fisicoquimicas y uso de los reactivos que se utilizan en la préctica.
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Equipo

>

\

Figura 1. Enfriamiento con agitacion.

P =

Figura 2. Filtracion al vacio.
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Manejo de residuos
Ftapa 1

3g de acetato de sodio mds 2g de fenilhidrazina
en 20 mL de agua y agitar hasta disolucion

Etapa 2

Anadir 1g D-glucosa, calentar en bafio Maria
hasta precipitacion de D-glucosazona, después de 30 min.
enfriar en bafio de hielo manteniendo la agitacion

Etapa 3 | Filtracion

¢ Filtrado Precipitado l

D-glucosazona. Una vez con agua
destilada fria hasta pH neutro

Agua con trazas D2
de anilina en medio bésico

; +

D-glucosazona. Determinar
el punto de fusion

D2 - Recuperar por el profesor para uso posterior.
D3 - Residuos a neutralizar y desechar en la tarja.

Cuestionario

1. {Cudl es la funcidn del acetato de sodio en la reaccion?

2. Escriba las estructuras de los cuatro pares de epimeros de las aldohexosas de seis carbonos de la serie “D” e indique qué
o0sazona se obtendria de cada par.

3. {En qué casos dos 0 mas azticares pueden formar la misma osazona?
4. Por qué razdn se utiliza el clorhidrato de fenilhidrazina como reactivo en lugar de usar la fenilhidrazina directamente.

5. {Consultando la bibliografia, haga una lista de las propiedades fisicoquimicas, y el uso y precauciones que se deben tener
con los reactivos que se utilizaron en la practica?
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Sustancia

Primeros auxilios

Contacto con piel

Contracto con ojos

Inhalacion

Ingestion

Derrame

Desecho y
tratamiento

Acetato
de sodio

Lavar inmedia-
tamente la zona
dafada con agua
en abundancia. Si
ha penetrado en
la ropa, quitarla

inmediatamente y
continuar lavando la
piel con agua abun-

dante. Consultar al
médico.

Lavar con agua
durante 15 minutos
abriéndole los
pérpados (quitar las
lentes de contacto
si puede hacerse
con facilidad) y pro-
porcionar asistencia
médica.

Llevar al afectado
a un lugar con
aire fresco, aflojar
la ropa y buscar
atencion médica.
Si no respira, dar
respiracion artificial.
Si respira con difi-
cultad, dar oxigeno.
Proporcionar aten-
cion médica.

No inducir el vémi-
to a menos que lo
indique el médico.
No administrar
nada por la boca.
Aflojar ropas y
prendas. Busque
atencién médica
inmediata.

Avisar al profesor.
Ventilar el drea.
Recoger los resi-

duos con guantes,
colocarlos en un

recipiente y entre-
gar al profesor. No
tirar al drenaje.

No tirar al cafio.
Los restos deberan
colectarse en el
recipiente destinado
para tal proposito.
El profesor dispon-
drd estos residuos
de acuerdo con la
tecnologia aproba-
day con la legisla-
cion local.

Clorhidrato de
fenilhidrazina

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 minutos,
manteniendo los
parpados abiertos
y retirando las
lentes de contacto.
Busque atencion
médica.

Llevar al afectado
a un lugar con aire
fresco. Si no respira,
dar respiracion arti-
ficial. Si respira con
dificultad, dar oxi-
geno. Proporcionar

atencion médica.

Sila victima atn
estd consciente,
hacer que beba
mucha agua,
provocar vomito,
administrar carbon
activo (20-40g de
suspension al 10%),
Llamar enseguida al

Avisar al profesor.
Eliminar fuentes de
ignicion para vitar
incendio. Ventilar
el drea. Absorber el
liquido residual en
absorbente inerte
y trasladarlo a la
campana de extrac-

No tirara al cafio.
Los restos deberan
colectarse en el
recipiente destinado
para tal proposito.
El profesor dispon-
dra estos residuos
dde acuerdo con la
tecnologia aproba-

médico. €ion para evaporar. | day con la legisla-
Lavar con agua. cion local.
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Practica 9
Saponificacion: hidrélisis de glicéridos (ésteres de la glicerina) para la obtencién de un jabén
Vinculacion con el programa de teoria

Esta practica se relaciona con el punto 1.8, Reaccidn de saponificacion, jabones y su funcionamiento, correspondiente al tema
uno del programa de teorfa, “Acidos carboxilicos y sus derivados”. A estos Ultimos pertenecen los ésteres y, particularmente, los
triésteres de la glicerina con dcidos grasos, los cuales son constituyentes fundamentales de las grasas vegetales.

triglicéridostfriesterde la glicerina con acidos grasos.
En este ejemplo el dcido graso es el dodecanoico, con 12 dtomos de carbono

Objetivo

Efectuar la reaccion de hidrolisis de los triglicéridos (ésteres de la glicerina con écidos grasos de C,a C,,) de grasas o aceites
vegetales en medio bdsico, para obtener sales alcalinas de los 4cidos carboxilicos de 12 a 24 dtomos de carbono, los cuales tienen
aplicacion comercial y se usan como jabones en el dmbito doméstico. Esta reaccion se conoce industrialmente como saponifica-
cion, derivada del término inglés soap, que significa jabon.

acidos grasos

triglicérido
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Mecanismo de reaccion

Primer paso. Adicion del ion hidroxido sobre el grupo carbonilo del éster

triglicérido (triéster de la glicerina)

Segundo paso. Eliminacion de los alcoxidos o alcolatos con formacidn de los acidos carboxilicos grasos.

0
R
®0O H

©0 ) 0
3 o PR, o, M
o, = K+ R
0 ) ®20 j\
OH & K A
¢ R0

(-I? @\) R alcdxidos de potasio  dcidos carboxilicos grasos

®O R O OH
KO 0 OH 0
©
K/( ® . R)]\g)H — +3 RJ\OGB@K
@0 0 HO .
K sal de potasio del
R B)H glicerina dcido carboxilico graso
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Material Reactivos
1 barra magnética aceite vegetal o grasa animal
1 cristalizador cloruro de sodio
1 embudo Biichner etanol
1 Equipo Quickfit hidréxido de potasio
Gasa hielo

1 matraz Erlenmeyer de 250 mL
1 matraz Kitasato de 250 mL

1 papelfiltro

1 parrilla de calentamiento con agitacién
1 pinza de tres dedos

3 pipetas graduada de 10 mL

1 piseta con agua

1 probeta de 50 mL

1 propipeta

1 vaso de precipitados de 25 mL
1 soporte universal

Desarrollo

Etapa 1. Preparacicn de los reactivos.
En un matraz esférico de 250 mL montado en el equipo mostrado en la Figura 1, coloque 5 g de aceite o grasa vegetal 0 animal,
pesados en un vaso de precipitados de 25 mL e introduzca una barra magnética.

Etapa 2. Calentamiento para la reaccion de saponificacion.

Con la probeta mida 50 mL de una solucion etandlica de hidréxido de potasio TN y adicionelos al matraz de reaccion, encienda
|a agitacion de la parrilla'y el calentamiento con la mantilla conectada al redstato. Mantenga la mezcla de reaccion a reflujo y con
agitacion por 60 minutos. Después agregue 15 mL de etanol (use la pipeta de 10 mL y la propipeta) y continde calentando 15
minutos més. Enfrie y compruebe que la saponificacion estd completa disolviendo un poco de jabdn formado en 10 mL de agua
destilada (use la pipeta de 10 mL y la propipeta), no deben observarse gotas de grasa en la parte superior.

Etapa 3. Separacion.

Anada al matraz de reaccion 120 mL de agua destilada y continte el calentamiento con agitacion, luego agregue 25 mL de una
solucion saturada de cloruro de sodio y siga calentando durante 15 minutos més con agitacion. En seguida el matraz de reaccién
coléquelo en un bafio de hielo, usando el cristalizador.

Etapa 4. Aislamiento del producto.
Filtre al vacio el sélido formado empleando el matraz Kitasato el embudo Biichner y papel filtro (Figura 2). Lave el producto con
agua destilada fria. Exprima el jabon formado con una gasa y coléquelo en un molde o en una caja de Petri.

NOTA:
El jabdn formado que no haya sido utilizado debera colectarse en un recipiente proporcionado por el laboratorio. NO DES-
ECHARLO.
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Equipo
e .
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>
N
|
Figura 1. Reflujo con agitacion.
J ®
| ’M & -
L s [
®
> ki
¢
]
Cuestlonal‘lo Figura 2. Filtracion al vacio.

1. Describa como ejerce su accion limpiadora el jabon.

2. {Cudl es la razon de agregar la solucion jabonosa obtenida con una solucion saturada de cloruro de sodio?

3. {Qué es un champu e investigue cudles son sus principales componentes?

4. Calcule el rendimiento en gramos del jabon obtenido por 100 g de aceite o grasa utilizados.

5. Consultando la bibliografia, haga una lista de las propiedades fisicoquimicas, y el uso y precauciones que se deben tener con

los reactivos que se utilizaron en la practica.
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Manejo de residuos

Etapa 1

3g de aceite vegetal més 50 mL
de solucion etanolica de hidroxido de potasio TN
y agitar suavemente

Etapa 2

Calentar a reflujo por 60 min. enseguida agregar 15 mL
de etanol, calentando 15 min. mas
hasta completar la saponificacion

Etapa 3

Pasado el tiempo anterior, agregar 120 mL de agua
mantener la agitacion y agregar 25 mL de cloruro de sodio
calentar 15 min. y enfriar sobre bafio de hielo

Etapa 4 | Filtracion

Una vez filtrado, lavar

Agua con trazas : )
con agua destilada fria

de cloruro de sodio y jabon

; N

Jabdn

D2

D2 - Recuperar por el profesor para uso posterior.
D3 - Residuos a neutralizar y/o desechar en la tarja.
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Sustancia

Primeros auxilios

Contacto con piel

Contracto con ojos

Inhalacién

Ingestion

Derrame

Desecho y
tratamiento

Etanol

Lave con agua.

Enjuague los ojos

con agua corriente
durante 15 minutos,
abriendo los pérpa-
dos y retirando las
lentes de contacto.

Busque atencién

médica.

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

No induzca vomi-
to. Afloje ropa y
collares, corbatas
y cinturones. Si la
victima no respira,
dar respiracion boca
a boca. Busque
atencion médica
inmediata.

Avise al profesor.
Elimine fuentes de
ignicién para evitar

incendio. Ventile
el drea. Absorba el
liquido residual en
arena y traslddelo

a la campana de

extraccion. Lave con
agua.

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

Hidroxido
de potasio

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

Lave con agua
abundante durante
15 minutos minimo,

abriéndole los
parpados (quite las

lentes de contacto
si puede hacerse
con facilidad) y pro-
porcionar asistencia
médica.

Lleve al afectado a
un lugar ventilado,
afloje la ropa buscar
atencion médica.
Sino respira, dar
respiracion artificial.
Si respira con difi-
cultad, dar oxigeno.
Proporcione aten-
cion médica.

Lave la boca con
agua. Si el afectado
esta consciente, su-
ministre abundante

agua. No induzca

vomito. Busque
atencion médica.

Avise al profesor.
Recoja el material
€N envases secos y
entregue al profe-
sor. Lave el residuo
con suficiente agua.
Enjuague con agua

el drea afectada.

Vierta en el reci-
piente designado
por el profesor
y entréguelo al
mismo.
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El sauce blanco que aparece en la imagen de la portada contiene en su corteza acido salici-
lico, cuya estructura se representa en la parte superior izquierda. El nombre deriva de la
palabra latina “Salix”, que significa “sauce”. Su actividad antipirética y analgésica se conoce
desde el siglo V a. C., pero fue en 1763 que se demostro su actividad terapéutica proporcio-
nando un extracto a 50 pacientes con fiebre, quienes fueron aliviados del sintoma.

En 1838 el 4cido salicilico fue obtenido en forma de cristales incoloros, a partir de la
corteza del sauce blanco, y en 1853 fue producido por la via de sintesis quimica. Su
comercializacion inicié en 1899, bajo el nombre de aspirina y se considera que en la
actualidad el consumo diario es de aproximadamente 100 millones de comprimidos
(equivalentes a 40,000 toneladas métricas anuales). Se estima que es uno de los farma-
cos mas usados mundialmente.

Ademés de las actividades principales, antipiréticas y analgésicas, se informan otras
como antiinflamatorio (el primero no esteroideo) y antiagregante plaquetario.

Por lo anterior, se usa para dolores de cabeza, dientes, muelas, musculares, asi como
en periodos menstruales, resfriados, fiebre reumatica, artritis reumatoide, lupus eritema-
toso e inflamacidn de articulaciones. Reduce la incidencia de ataques isquémicos, angina
inestable y trombosis de arteria coronaria con infarto al miocardio. Se asocia con la reduc-
cion de varias formas de cancer, como el colorrectal, de pulmon, préstata, pancreas y
tracto digestivo.
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