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Laboratorio Integral de Quimica Orgénica

Prélogo

En el presente manual de “Laboratorio Integral de Quimica Orgdnica” se incluyen précticas referentes a los temas que se im-
parten en las unidades de ensefanza - aprendizaje de Quimica Organica que forman parte de los programas de estudio de las
Licenciaturas de la Division de Ciencias Bioldgicas y de la Salud. Este manual se encuentra dividido en diferentes capitulos con
practicas de los temas que comprenden los programas de estudio.

El capitulo 1 es una introduccion al Laboratorio de Quimica Orgénica en donde se incluye la seguridad en el laboratorio, la
destilacion simple, la determinacion de los puntos de ebullicién y de fusién y su relacién con la pureza de una sustancia quimica.
En el capitulo 2 se relacionan las caracteristicas de polaridad en los compuestos organicos y la clasificacion de los compuestos
organicos con base en su solubilidad, ademas se realiza la extraccion liquido - liquido del principio activo de un medicamento y
su recristalizacion. En el capitulo 3, se propone una préctica de la isomerizacion de un alqueno (cis-trans), asi como el aislamiento
y la purificacién de un hidrocarburo alifético: el (R)-(—)-limoneno a partir de cascara de un citrico. El capitulo 4 contiene practicas
de reacciones tipicas de compuestos arométicos (sulfonacion, nitracion y acilacion). En el capitulo 5 se realizan reacciones de
sustitucion nucleofilica (S1y S,2) para la preparacion de haluros de alquilo y un éter. En el capitulo 6 se incluyen reacciones de
aminas aromaticas en las que se tratan reacciones de acetilacion, nitracion e hidrélisis; ademds de la sintesis de un azocompues-
to. El capitulo 7 incluye reacciones de aldehidos con y sin hidrégenos en el carbono. El capitulo 8 tiene relacion con la obtencion
de ésteres v la saponificacion de una grasa. El capitulo 9 se dedica a reacciones de identificacion de carbohidratos: se analiza la
presencia de azucares en algunos alimentos y se obtiene un derivado de la D-glucosa. En el capitulo 10 se extraen alcaloides
(cafeina y nicotina) a partir de café y tabaco, asi como la preparacidn de un compuesto bioactivo como es el bencimidazol. Final-
mente, en el Anexo 1 se dan las indicaciones para la preparacion del informe o reporte y las instrucciones para calcular el rendi-
miento tedrico y practico en % de los productos obtenidos para el registro de resultados en los formatos tradicional y tipo pdster.

Introduccion

El objetivo general de esta obra es proponer un acervo de précticas para los cursos de Quimica Orgdnica de la Division de Cien-
cias Biologicas y de la Salud. Los objetivos especificos para los profesores y alumnos son: 1) poder seleccionar de un conjunto de
practicas las que consideren idoneas para sus fines docentes, 2) poder tener practicas que ilustren la parte tedrica del contenido
de los programas de estudio y 3) poder contar con précticas que proporcionen a los alumnos la oportunidad de verificar experi-
mentalmente los conocimientos adquiridos en las clases tedricas.

Los autores esperan que esta obra sea de utilidad para los profesores y en especial a los alumnos para que puedan poner
en practica los conocimientos basicos de las reacciones de los compuestos organicos.

Los autores

Francisco Cruz Sosa * Ignacio Lopez y Celis » Sergio Andrés Alatorre Santamaria « Yenizey Merit Alvarez Cisneros
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Laboratorio Integral de Quimica Orgénica

Capitulo 1. Introduccion al laboratorio de quimica organica
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Seguridad en el laboratorio

Resumen grafico

COMPUESTOS RESIDUOS
ORGANICOS (DISOLVENTES
LiQuibos ORGANICOS)

Manejese con precaucion
Material corrosivo o explosivo

8 Introduccién al Laboratorio de Quimica Orgénica: seguridad en el laboratorio



Laboratorio Integral de Quimica Orgénica

Rombo de seguridad

Los rombos azul, rojo y amarillo son asignados con un valor de 0 (sin peligro) al 4 (peligro méximo). El color blanco se utiliza
para las sustancias que constituyen un riesgo muy especifico, el codigo de la escala no es de nimeros sino de letras

Inflamabilidad
Riesgos a la salud 0. No se quemara
0. Material normal 1. Combustible si se
1. Riesgo leve calienta

2. Riesgoso
3. Extremadamente

riesgoso :>
4. Mortal

<:: 2. Combustible
3. Inflamable

4. Extremadamente

inflamable
Riegos especiales <: Reactividad
Oxi oxidante 0. Estable
Acid acido |:> 1. Instable si se
Alc alcalino calienta
Corr corrosivo 2. Cambio quimico
no se mezcle violento
W con agua 3. Requiere de una
w material fuente de inicio
W'¥ radiactivo para detonar

4. Puede detonar

Pictogramas de seguridad en el laboratorio

Simbolos de riesgo quimico

Toxicidad aguda  Corrosivo Irritacion Peligroso por

cutanea aspiracion

Explosivo Inflamable Carburente  Gas a presion

Francisco Cruz Sosa * Ignacio Lopez y Celis » Sergio Andrés Alatorre Santamaria « Yenizey Merit Alvarez Cisneros
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Investigacion previa

e Medidas de seguridad en el laboratorio
e Uso de una bata de algodén
e (Conducta apropiada
e Sustancias corrosivas
e Depdsito de los productos de reaccion en recipientes
e Depdsito de disolventes organicos en recipientes
e Neutralizacion de las aguas madres
Objetivo

e Adoptar disposiciones preventivas tanto de orden fisico como ambiental debido a que la realizacidn de las précticas

de quimica orgdnica implica el manejo de algunas sustancias potencialmente peligrosas, toxicas, corrosivas y/o

contaminantes.

Material Reactivos
Bata de algodon Acidos minerales
Lentes de seguridad (anteojos para laboratorio) Bases fuertes
Cajas de Petri . .
_ _ _ Disolventes organicos
Pictogramas de seguridad en el laboratorio _ _ _
- . . Reactivos organicos sélidos
Recipientes para disolventes organicos
Rombo de seguridad Reactivos organicos liquidos
Metodologia

El profesor(a) expondra las reglas de seguridad que hay que observar durante la realizacién de las practicas en el laboratorio,
explicara el significado de los colores y ntimeros del rombo de seguridad y de los simbolos de riesgo quimicos presentes en los
reactivos.

)
2)

%)

4)

5)

6)

7)
8)

El uso de una bata de algoddn (las de material sintético suelen ser inflamables), lentes de proteccion y en ocasiones
guantes.

Mantener en el laboratorio una conducta serena, evitando movimientos bruscos, gritos o juegos y bromas que pudieran
repercutir en un accidente.

Observar las medidas de seguridad que se sefialan en el manual o las que indique el profesor(a), entre ellas la de no
dejar caer &cidos o sustancias corrosivas sobre las mesas, que en tal caso deberdn limpiarse convenientemente para
evitar problemas a los demds usuarios.

Para conocer las medidas de seguridad que se deben tener con los diferentes reactivos utilizados, es importante que
los alumnos conozcan las hojas técnicas de las sustancias a utilizar previo a la sesion de laboratorio. A continuacion, se
presentan algunas de las caracteristicas que el alumno(a) debe identificar en los reactivos a utilizar.

No deberdn tirarse a la caferia los reactivos sobrantes, sino que se depositaran en los recipientes que para tal efecto
seran proporcionados por el profesor(a) y de los que se dispondrd convenientemente de acuerdo a el “Instructivo del
funcionamiento interno y operativo para regular el uso de los servicios e instalaciones de los laboratorios de docencia.
Divisién de Ciencias Biologicas y de la salud de la UAM-Iztapalapa”.

Algunos de los productos obtenidos en el laboratorio seran de gran utilidad para la realizacion de otros experimentos,
por lo que al final de cada prdctica serdn recogidos en recipientes proporcionados por el profesor(a), por ejemplo: com-
puestos solidos en caja de Petri.

Presentacién del rombo de seguridad, el cual estd compuesto de 4 rombos: azul, rojo, amarillo y blanco.
Presentacion de los pictogramas de seguridad de los reactivos utilizados en el laboratorio.

Introduccién al Laboratorio de Quimica Orgénica: seguridad en el laboratorio



Laboratorio Integral de Quimica Orgénica

Cuestionario

1) Explicar icdmo se neutralizan las aguas madres con pH dcido?

2) Explicar icdmo se neutralizan las aguas madres con pH basico?

3) Explicar el significado del rombo de seguridad, el cual esta compuesto de 4 rombos: azul, rojo, amarillo y blanco.
4) Explicar el significado de los pictogramas de seguridad de los reactivos utilizados en el laboratorio

Bibliografia

Barba Chavez, JMA, Lopez Cruz, J.I, Cruz Sosa F. Manual de Prdcticas de Laboratorio Andlisis Funcional Orgdnico. UAM-
Iztapalapa pp. 107. México, 2013.

Cruz-Sosa, F,, J.A, Lopez y Célis, Haro-Castellanos, ., Barba Chévez, J.M.A. Manual de Practicas de Laboratorio Quimica Orgdni-
ca I UAM-Iztapalapa pp. 94, México, 2012.

Garcia Sanchez, M.A. Manual de Practicas de Quimica Orgdnica I. UAM-ztapalapa pp. 122. México, 2002.

Instructivo del funcionamiento interno y operativo para regular el uso de los servicios e instalaciones de los laboratorios de
docencia Division de Ciencias Bioldgicas y de la salud de la UAM-Iztapalapa. Aprobado por el Consejo Académico de la
UAM-Iztapalapa en sesién ntimero 314 del 9 de noviembre de 2009.

Sociedad Americana de Quimica (2003). Seguridad en los laboratorios Quimicos Académicos. Volumen 1 Prevencion de acciden-
tes para estudiantes universitarios 7a edicion.
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Practica 1.1 Destilacion simple y punto de ebullicion

Resumen grafico

™ T2 T3

Investigacion previa
o Purificacién de liquidos
o Disolventes organicos
e Punto de ebullicién
o Destilacion simple
e Miscibilidad
o Azettropo

Objetivo

o Realizar la separacion de liquidos mediante la destilacion simple para determinar los puntos de ebullicion de cada com-

ponente y la pureza del producto obtenido.

Parrilla eléctrica con agitacion
Mantilla de calentamiento
Barra magnética
Pinzas de tres dedos con nuez (2)
Embudo de vidrio de tallo corto
Probeta graduada de 50 mL
Termometro

Vaso de precipitados de 50 mL

Material Reactivos
Equipo Quickfit Metanol
Soporte universal (2) Etanol
Matraz Erlenmeyer de 50 mL (4) Acetona

Acetato de etilo
Hexano
Azul metileno o tinta azul

12 Introduccién al Laboratorio de Quimica Orgénica: seguridad en el laboratorio



Metodologia
Etapa 1

Ensamblar las piezas del equipo de destilacion simple siguiendo las indicaciones de tu profesor(a), colocar un poco de grasa de
silicon en todas las juntas esmeriladas para que embonen adecuadamente. El agua que sale del refrigerante por su parte superior
recuperarla en una palangana de plastico, procurando desperdiciar la menor cantidad posible de agua. Ver Resumen grafico.

Etapa 2

Quitar el porta-termdmetro de la “T" de destilacion, colocar un embudo de vidrio e introducir la mezcla problema a separar
asignada por el profesor(a). Posteriormente aplicar agitacion magnética a velocidad constante, ademéas de anadir calentamiento
a la muestra, procurando que no exista sobrecalentamiento del sistema y destilar aproximadamente una gota por segundo. Los
vapores del componente de la mezcla con punto de ebullicion mas bajo ascienden al refrigerante pasando por el termémetro
que registrara la temperatura.

Etapa 3
Recolectar el destilado en distintas fracciones de la siguiente forma:

Numera tres matraces Erlenmeyer de 50 mL del 1 al 3 para recolectar las fracciones de la destilacion de la mezcla. Cuando
caiga la primera gota recibida en el matraz 1, anote la temperatura “T1"y prosiga con la colecta. Cuando se estabilice la tempera-
tura cambie al matraz 2 y anote la temperatura “T2". Cuando vuelva a subir la temperatura stibitamente “T3", cambie al matraz 3.

Es importante que consideres que los valores de punto de ebullicidn observados experimentalmente se deben corregir por
la presion atmosférica, ya que en la Ciudad de México es de 585 mm de Hg y a nivel del mar es de 760 mm de Hg, (condiciones
en las que estan reportados en la bibliografia). Para registrar y comparar los valores realiza una tabla.

NOTA: Nunca debe destilarse a sequedad NINGUNA sustancia, por lo que se debe de suspender el calentamiento cuando
aun queda algo de liquido en el matraz.

Factores de correccion de puntos de ebulliciéon /_\. p atmosférica

Variad én en temperatura porfip= 10 mm Hg

T ebullicién normal °C Liquidos no polares Liquidos Polares
50 0380 0.320
60 0392 0.330
70 0404 0.340
80 0416 0.350
90 0428 0.360
Lo0 0440 0.370
110 0452 0.380
120 0.640 0.390
130 0476 0.400

Temperatura ehullicion (corregida) = T eb (normal) - Fc

_Ap(/_\T*AF}

10 mm Hg

Factor de correccion (Fc) Fc

Temperatura de ebullicion del agua en la CdMx P = 585 mm Hg
/_\ p= Patm (nivel del mar) (mmHg) - Pafm (CdMx) (mmHg)
A CdMx = 760 mm Hg - 585 mm Hg = 175 mm Hg
175 mm Hg + 0.370 °C
Fc= =6.475 °C
10 mm Hg
T eb (corregida) = 100 °C - 6.475 °C = 93.525°C

Francisco Cruz Sosa « Ignacio Lopez y Celis « Sergio Andrés Alatorre Santamaria * Yenizey Merit Alvarez Cisneros
« Jorge Armando Haro Castellanos * Rosa Maria Galicia Cabrera 13
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Cuestionario

1. Define los siguientes conceptos: punto de ebullicidn, presion de vapor y calor latente de vaporizacion.

2. {Para qué nos sirve determinar el punto de ebullicion?

3. {Qué es un azedtropo?

4. Los valores de punto de ebullicién corregidos son menores o mayores que los experimentales ¢Por qué?

5. Describa los diferentes tipos de destilacion.

Bibliografia

Avila Zarraga ). G., Garcia Manrique C., Cruz Gavildn Garcia, I, Ledn Cedefio F, Méndez Stivalet J. M., Pérez Cendejas G., Rodri-
guez

Argtiello M. A, Salazar Vela G., Sdnchez Mendoza A., Santos Santos E., Soto Hernandez R. M. Quimica Orgdnica. Experimentos
con un enfoque ecoldgico. UNAM 12 Ed., pp. 62-73. México, 2001.

Cruz-Sosa, F,, J.A, Lopez y Célis, Haro-Castellanos, ., Barba Chévez, J.M.A. Manual de Prdcticas de Laboratorio Quimica Orgdni-
ca . UAM-Iztapalapa, pp. 94. México, 2012.

Handbook of Chemistry and Physics. CRC Press Taylor & Francis Group Boca Raton FL, 57th Ed., pp. 176-177. USA, 1997.
Olguin, S. Manual de Prdcticas de Laboratorio de Quimica Orgdnica I. UAM-Iztapalapa pp. 60. México, 1996.
Merck. The Merck Index. Whitehouse Station, 14th Ed., N.J. USA. 2006.
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Laboratorio Integral de Quimica Organica

Diagrama de flujo (disposicion de residuos)

Etopa 1

Ensamble del equipo

Etapa 2 . e i
: Restos de muestra que :
Destilacion de la muestra problema  |------- > quedan en el matraz
i hbola sin destilar :
Etopa 3
; i ]
Destilado T1 Destilado T2 Destilado T3

L] T

--- Linea punteada indica las actividades que producen desechos
B Recuperar para desechos a incinerar

D2- Recuperar por profesor para uso posterior

D3- Residuos a neutralizar y desechar en tarja

Francisco Cruz Sosa « Ignacio Lopez y Celis * Sergio Andrés Alatorre Santamaria * Yenizey Merit Alvarez Cisneros
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Practica 1.2 Determinacion del punto de fusion y su relacion
con la pureza de una sustancia quimica

Resumen grafico

Punto de Fusion

Investigacion previa
e Punto de fusién
o Pureza de un compuesto organico

Objetivo

e Determinar el punto de fusion de compuestos organicos sélidos y su relacién con la pureza.

Material Reactivos
Aparato de punto de fusion Fisher-Johns Compuesto organico solido problema
Cubreobjetos 1-naftol
Microespétula Acetanilida
Urea
Acido benzoico
Glucosa

16 Introduccién al Laboratorio de Quimica Orgénica: seguridad en el laboratorio



Laboratorio Integral de Quimica Orgénica

Metodologia
Etapa 1

Preparacion de la muestra en el aparato de punto de fusion (Fisher-Johns). Colocar en el cubreobjetos una pequefia cantidad del
compuesto organico con la punta de una microespétula, acomodar el cubreobjetos con la muestra en la placa metélica del apara-
to de punto de fusion (Fisher-Johns). Encienda el equipo y regule la velocidad de calentamiento, observe a través de la lupa y re-
gistre la temperatura cuando el sélido empiece a pasar al estado liquido y cuando termine de fundir (intervalo de temperaturas).

Etapa 2

Calibracion del termometro del aparato de punto de fusion (Fisher-Johns). Proporcionar cinco compuestos organicos de punto
de fusion conocido, a las cuales se les determinara el punto de fusid. Sugerencia: 1-naftol 95 °C, acetanilida 114 °C, urea 132 °C,
acido benzoico 121 °Cyy glucosa 146 °C. Determine el punto de fusion de cada compuesto conocido por triplicado, registre el
promedio del punto de fusién observado experimentalmente.

Etapa 3

Punto de fusién de un compuesto organico problema. Determine el punto de fusion experimental de algiin compuesto organico
problema proporcionado por triplicado, registre el promedio del punto de fusion observado experimentalmente.
Cuestionario

1. {Qué otra técnica se puede utilizar para la determinacion del punto de fusion de un compuesto sélido organico en el
laboratorio?

2. Elabore una gréfica con los datos del punto de fusion experimental de los compuestos conocidos en las ordenadas y los
datos del punto de fusion tedrico de los mismos compuestos en las abscisas. Trace la interseccion de la recta.

3. Enla gréfica elaborada en la pregunta 2, obtenga el punto de fusion corregido del compuesto organico problema me-
diante la lectura del dato del punto de fusion observado en el aparato de punto de fusion (Fisher-Johns) en las ordenadas
extrapolando hacia las abscisas al trazar una linea recta contintia hacia el dato en el eje del punto de fusion tedrico.

Bibliografia

Eaton, David C. Laboratory Investigations in Organic Chemistry. McGraw- Hill. Inc. New York, USA, 1989.
Olguin, S. Manual de Prdcticas de Laboratorio de Quimica Orgdnica I. UAM-Iztapalapa pp. 60. México, 1996.
Merck. The Merck Index. Whitehouse Station, 14th Ed., N.J. USA. 2006.

Shriner, R.L., Fuson, R.C,, Curtin D.Y. Identificacidn Sistemdtica Compuestos Orgdnicos. 2a. Ed., Limusa-Wiley, México, 2002
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Diagrama de flujo (disposicion de residuos)

Etapal

Encender el aparato de punto de fusion
(Fisher-Johns)

v

Colocar en el cubreobjetos el compuesto organico

v

Encender el equipo y regular la velocidad de
calentamiento

Etapa 2 Erapa 3
\4

Compuestos organicos de Compuesto
punto de fusion conocido orgéanico problema

Observar a través de la lupa y registrar la temperatura
cuando el solido empiece y cuando termine de fundir ’

Limpiar los cubreobjetos con papel absorbente |' -= -):

Desechar el :
papel 1
1

= - Linea punteada indica las actividades que producen desechos

‘Recuperar para desechos a incinerar
D2- Recuperar por profesor para uso posterior

@Residuos a neutralizar y desechar en tarja
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Capitulo 2. Polaridad en los compuestos organicos

Recristalizacion
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Practica 2.1 Clasificacion de los compuestos organicos
por su solubilidad

Resumen gréfico

= I -
| |
| Compuesto organico 0.1 g |
soluble en agua agua | (3 mL) insoluble en agua
HCI5% NaOH 5% NaHCO,;|5%  H,SO,5%  H,SO, conc.
ltira de papel | indicador pH l 1 l i l
f - ’ compuesto compuesto ~ compuesto compuestos compuestos
gﬂzcrigjg 2': ;:Iaér;%o color’a;ul basico acido acido neutros neutros
r pH basico soluble soluble soluble solubles solubles
pH neutro & & * * &
¢ l l aminas acidos acidos alcoholes alcoholes
- . ili ilicos  aldehidos aldehidos
acidos compuestos aminas carboxilicos garbom
carboxilicos neutros (bajo PM) fenoles :S:?(;)rﬁcos Zggfgs s er?#deansos
(bajo PM)  (bajo PM) cetonas
ésteres

Investigacion previa
e Polaridad
e Disolventes
o Compuestos organicos
o Soluciones 4cidas y basicas

o Compuestos dcidos, basicos y neutros
e Solubilidad
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Objetivo
e (lasificar los compuestos organicos con base en su solubilidad en agua, en medio dcido o bésico.
Material Reactivos
Tubos de ensaye (10) Compuestos organicos solidos
Pipeta graduada 5 mL (5) Compuestos organicos liquidos
Vaso de precipitado 100 mL Solucién de dcido clorhidrico al 5%
Pinzas para tubo de ensayo Acido sulftrico concentrado
Espétula Solucion de dcido sulfirico al 5%
Agitador de vidrio Solucién de bicarbonato de sodio al 5%
Gra@illa Solucién de hidréxido de sodio al 5%
Propipeta

Pipeta Pasteur
Piseta con agua destilada
Papel indicador de pH

Metodologia
Etapa 1

Medicion del pH. Muestra sélida. Pesar 0.1g del compuesto organico sélido y colocarlo en un tubo de ensaye, agregar 1 mL de
aguay agitar, repetir la adicion de 1 mL de agua y volver agitar y repetir la adicion de 1 mL de agua una vez mas y volver a agitar.
El compuesto orgénico es soluble si desaparece gradualmente y la solucion se torna transparente. Si se forma una disolucion,
sumergir un pedazo de la tira de papel indicador de pH hasta que quede humedecido, comparar el color de la tira de papel con
la escala de colores: 4cido (color rojo) pH =1 a 6, neutro (sin cambio de color) pH = 7, bésico/alcalino (color azul) pH=28a 14.

Medicién del pH. Muestra liquida. En un tubo de ensaye verter 3 mL de agua, afiadir el compuesto organico gota a gota
con agitacion hasta observar si se disuelve o se forman dos fases inmiscibles. El compuesto orgénico es soluble si desaparece
gradualmente y la solucion se torna transparente.

Nota: Unicamente si los dos liquidos son miscibles, medir el pH de la solucion como se describié anteriormente.

Etapa 2

Solubilidad dcido - base. Muestra solida. Verter en tubos diferentes 3 mL de HCl 5%, NaOH 5% y NaHCO, 5%, afiadir 0.1 g del
compuesto organico, a cada uno de los tubos, en pequenias porciones con agitacion hasta su posible disolucién. El compuesto
organico es soluble si desaparece gradualmente y la solucion se torna transparente.

Solubilidad écido - base. Muestra liquida. Verter en tubos diferentes 3 mL de HCl 5%, NaOH 5% y NaHCO, 5%, afiadir el
compuesto organico gota a gota con agitacion hasta su posible disolucion o formacion de dos fases inmiscibles. EI compuesto
organico es soluble si desaparece gradualmente v la solucidn se torna transparente.

Etapa 3

Solubilidad en écido sulfurico diluido. Muestra sélida. En un tubo de ensaye verter 2 mL de H,SO, al 5%, anadir 0.1 g del com-
puesto orgdnico en pequefas porciones, agitar con una varilla de vidrio hasta su posible disolucion. El compuesto organico es
soluble si desaparece gradualmente y la solucion se torna transparente Solubilidad en dcido sulfdrico diluido.

Muestra liquida. En un tubo de ensaye verter 2 mL de H,SO, al 5%, agregar poco a poco 3 gotas del compuesto orgénico,
agitar con una varilla de vidrio hasta su posible disolucion. EI compuesto organico es soluble si desaparece gradualmente y la
solucidn se torna transparente.
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Etapa 4

Solubilidad en dcido sulfurico concentrado. Muestra slida. En un tubo de ensaye verter 2 mL de H,SO, concentrado y depositar-
lo en un tubo de ensaye, anadir 0.1 g del compuesto organico en pequefias porciones sin agitacion hasta su posible disolucién.
El compuesto organico es soluble si desaparece gradualmente y la solucion se torna transparente.

Solubilidad en dcido sulfurico concentrado. Muestra liquida. En un tubo de ensaye verter 2 mL de H,SO, concentrado y
depositarlo en un tubo de ensaye, agregar poco a poco 3 gotas del compuesto organico liquido sin agitacién hasta su posible
disolucion. El compuesto organico es soluble si desaparece gradualmente y la solucién se torna transparente.

Para cada muestra problema, realizar pruebas de solubilidad en agua y en soluciones cidas y basicas, segtin se muestra en
la siguiente tabla, marcando con un signo (+) cuando la muestra sea soluble y con (=) cuando la muestra sea insoluble.

TUBO

DISOVENTE (agua)

Solubilidad en pH acido

Solubilidad en pH basico

1

TUBO

DISOVENTE

Solubilidad

1
1
1

Acido clorhidrico 5%
Hidroxido de sodio 5%
Bicarbonato de sodio 5%
Acido sulfdrico al 5%
Acido sulfdrico concentrado

Cuestionario

Explica los siguientes conceptos y proporciona dos ejemplos de cada uno.

1.

2.

3.

22

Disolvente polar
Disolvente polar prético
Disolvente polar aprotico

Disolvente no polar

Dé una lista de los principales disolventes organicos en orden de polaridad.

(Cudl es la razon de que el fenol no es soluble en una solucion diluida de NaHCO,?

Ubique cada muestra problema en la gréfica e indique si es un compuesto dcido, neutro o bésico y a qué grupo funcional

organico puede pertenecer

’ Compuesto organico 0.1 g

insoluble en agua

5% H,SO, 5%

soluble en agua agua ‘ (3 mL)
‘ HCI5%  NaOH 5% NaHCO,
sin cambio
color rojo en el color color azul
pH acido  pHneutro  pH basico

L
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Diagrama de flujo (disposicion de residuos)

Muestra problema
(compuesto organico sélido o

Erapa 1 Erapa 2 Etapa 3 v 4

) b

Medicion de pH de las
soluciones realizadas
previamente en agua

Prueba de solubilidad
en HCI 3%. NaOH 3%
vy NaHCO, 5%

Prueba de solubilidad
en H,50, 5%y
concentrado

Colecta de las

]
] 1 :
I I I | i "
I Recolectar las i i 1 diferentes muestras |
) .
y muestras y ' | analizadas en todas las 1
. - I
' clasificarlas por pH : Y _ o ____.N_ _),,: etapas. y clasificarlas
I 1
1
]
]
I
I

""""""" en diferentes
, recipientes de acuerdo
! a su reactividad.
b e e e

= Linea punteada indica las actividades que producen desechos

Recuperar para desechos a incinerar
D2- Recuperar por profesor para uso posterior

‘Residuns a neutralizar y desechar en tarja
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Practica 2.2 Aislamiento del principio activo de un medicamento

Etapa 1. Extraccion liquido - liquido

Resumen gréfico

Investigacion previa
o Purificacion de compuestos organi
e Extraccion de principios activos
e Extraccion liquido-liquido
o Recristalizacion
e Medicamentos

o Analgésicos

Objetivo

o Aislar el principio activo de una tableta o una capsula de un analgésico de uso comtn basdndose en una extraccion con
disolventes.
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Material

Reactivos

Embudo de separacion
Soporte universal
Matraz Erlenmeyer de 125 mL (2)
Parrilla eléctrica con agitacion

Diclorometano

Acido clorhidrico concentrado
Agua destilada
Acetato de etilo

Barra magnética Acetona
Embudo de vidrio Etanol
Probeta graduada de 50 mL Metanol
Vaso de precipitados de 50 mL (2) Solucién de hidroxido de sodio TN
Piseta con agua destilada Hielo
Anillo metalico
Pipeta de 10 mL
Propipeta

Matraz Kitasato
Embudo Biichner
Cristalizador
Tubos de ensaye (4)
Pinzas para tubo de ensaye
Microespatula
Mortero con pistilo

Aparato de Fisher-Johns
Papel filtro
Papel indicador de pH
Gradilla
Cubreobjetos
Metodologia
Etapa 1

Se toman las tabletas o capsulas del medicamento necesarias para tener 1 g de solido (PREFERENTEMENTE ibuprofeno o
acido acetilsalicilico, aunque con este dltimo se obtendria un menor rendimiento de extraccion; se recomienda evitar el uso de
medicamentos que contengan sales de AINES como: naproxeno sddico, diclofenaco sddico, ketorolaco trometamina, clonixinato
de lisina, entre otros) y se pulverizan en el mortero con el pistilo. (NOTA: si trabajas con capsulas no es necesario pulverizar). El
polvo obtenido se coloca en un matraz Erlenmeyer de 125 mL y se le adicionan 25 mL de diclorometano. Esta mezcla se agita
por 15 minutos intentando disolver la mayor cantidad posible de sdlido. NO CALENTAR. Pasado este tiempo el contenido del
matraz se filtra por gravedad, utilizando un embudo de vidrio y papel filtro de porosidad alta. (Ver resumen gréfico).

Etapa 2

El liquido filtrado se colecta en un vaso de precipitados de 100 mL y se transfiere a un embudo de separacion. El vaso se lava con
una pequefa porcién del disolvente y se afiade al embudo. Posteriormente se realizan 3 lavados del disolvente adicionando una
solucion de NaOH 1N, a razon de 10 mL por cada lavado.
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NOTA: La agitacion debe de ser suave y colocando el embudo en posicion horizontal; después de cada agitacion se debe de
liberar la sobrepresion interna abriendo la llave de paso. El embudo se debe de colocar en un anillo metalico de manera que se
formen con claridad dos fases, las cuales se deben colocar por separado en vasos de precipitado debidamente etiquetados. La
fase organica (diclorometano) se desecha en el contenedor correspondiente.

Etapa 3

La fase acuosa obtenida en la etapa anterior (aproximadamente 30 mL) se coloca en un bafio de hielo y se deja enfriar por 10
minutos. Pasado este tiempo se afiaden CUIDADOSAMENTE unas gotas de HC, hasta pH = 2, procurando agitar durante el
proceso. El sdlido formado por precipitacion se filtra a vacio, empleando el embudo Biichner y el matraz Kitasato, y haciendo
al menos 3 lavados con agua fria. Secar el filtrado y registra en la bitdcora la cantidad y propiedades fisicas del s6lido obtenido.
Una fraccidn de este producto serd analizado para saber su punto de fusidn (equipo Fisher-Johns) y otra para realizar pruebas
de solubilidad, segtin se muestra en la siguiente tabla:

Cuestionario

TUBO DISOVENTE | MUESTRA (mg) | VOLUMEN (mL) | Solubilidad enfrio| >CuPiidad
encaliente

1 Hexano 25 1

2 Acetato de etilo 25 1

3 Etanol 25 1

4 Metanol 25 1

NOTA: el calentamiento se hace en bafio maria, NUNCA por calentamiento directo.

1. {Cudl es el objetivo de lavar el liquido filtrado en el embudo de separacion con una solucion de NaOH 1N?
2. {Por qué el solido formado precipita cuando el pH de la solucion acuosa es &cido (pH = 2)?
3. {Qué disolvente cumple con caracteristicas para hacer una recristalizacion?

4. {Qué puedes hacer si no hay un disolvente que cumpla con dichas caracteristicas?
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Diagrama de flujo (disposicion de residuos)

Pulverizar tabletas o capsulas del
medicamento seleccionado

W Etapa 2

Solidos recuperados

Adicionar diclorometano, agitary | i
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D2
== Linea punteada indica las actividades que producen desechos
Recuperar para desechos a incinerar
D2- Recuperar por profesor para uso posterior

‘ Residuos a neutralizar y desechar en tarja
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Etapa 2. Recristalizacion

Resumen grafico

Investigacion
o Purificacion de compuestos organicos

e Recristalizacion
Objetivo

e Extraer el principio activo de un farmaco por medio de recristalizacion.

Material Reactivos
Matraz 2 matraces Disolvente elegido
Parrilla eléctrica con agitacion Agua destilada

Matraz Kitasato
Embudo Biichner
Cristalizador
Papel filtro
Pipeta de 5 mL
Propipeta
Soporte universal
4 tubos de ensaye
Gradilla
Aparato Fisher-Johns
Cubreobjetos
Papel indicador pH
Microespétula
Varilla de vidrio
Pinzas para tubo de ensaye
Barra magnética

Hielo
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Metodologia
Etapa 1

Con el disolvente elegido en la sesion anterior realizar la recristalizacion a partir del producto extraido del farmaco (primera
sesion). Se afiade el sélido a un matraz Erlenmeyer de 125 mL y posteriormente se adiciona, gota a gota, el disolvente (la
cantidad minima necesaria para que se disuelva el producto) al mismo tiempo que la mezcla se calienta en un bafio Maria y
se agita manualmente. El calentamiento no debe de exceder el punto de ebullicion del disolvente. Una vez que todo el solido
se ha disuelto, se mantiene el calentamiento hasta que la mezcla comience a mostrar turbidez. En ese momento se retira del
calentamiento y se deja enfriar, primero a temperatura ambiente y luego en bafio de hielo. El sélido que se forma se filtra al
vacio con el embudo Biichner.

Etapa 2

Secar y pesar el producto aislado para posteriormente determinar el rendimiento y el punto de fusion, para compararlo con los
datos obtenidos en la primera sesion

Cuestionario

1. {Por qué se deben de pulverizar las tabletas?

2. Explica la razon por la cual una sustancia se vuelve més soluble en un disolvente al calentarla
3. Dibuja las estructuras del dcido acetilsalicilico, acetaminofén e ibuprofeno.

4. {Qué es un analgésico?

5. En un medicamento, {qué es el compuesto activo y qué el excipiente?

6. Siseaislan 185 mg de acetaminofén de una tableta que contenia 350 mg de este compuesto activo, icudl serfa el rendi-
miento de extraccion en peso?

7. {Para qué se anade 4cido clorhidrico a la fase acuosa de la extraccion?
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Diagrama de flujo (disposicion de residuos)

Etapa ]

Solido obtenido en la sesion anterior

v

Disolvente Disolver el solido en bafio maria y
(seleccionado en la »|  agitacion manual, hasta que se observe
sesion anterior) turbidez
7
I - - === .
I Recolectar :( ————— Liquido | Enfriar y filtrar al
: los filtrados | vaclo
Etapa? "

Determinar el rendimiento y punto
de fusion del solido seco

= = Linea punteada indica las actividades que producen desechos

‘Recuperar para desechos a incinerar
D2- Recuperar por profesor para uso posterior

D3>Residuos a neutralizar y desechar en tarja
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Capitulo 3. Compuestos alifaticos y su estereoquimica

Acido Oleico

H H 0

H&\/\/\/\)=</\/\/\)L0H

Acido Elaidico

H 0

H ,C/\/WMOH

H

CigH0,
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Practica 3.1 Isomeria cis-trans

Resumen grafico

Investigacion previa

e |someria geométrica

o |someria cis-trans en alquenos

e |someria configuracional (estereoisdmeros)

o Nomendlatura Z/E (reglas de prioridad de Cahn, Ingold y Prelog)
Objetivo

o |somerizacion del dcido maleico (cis) al cido fumarico (trans).

o)
Q0 Q HO
HOUOH - > NOH
_ ® 8

H

Nota: Se recomienda apoyarse con el uso de modelos moleculares para explicar la reaccion de isomerizacion.
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Material Reactivos
Equipo Quickfit Acido maleico
Soporte universal Acido clorhidrico concentrado
Parrilla eléctrica con agitacion Solucion de écido clorhidrico 1N
Mantilla de calentamiento Agua destilada
Cristalizador Hielo

Barra magnética
Pinzas de tres dedos con nuez (2)
Pipeta graduada de 5 mL
Propipeta
2 Vasos de precipitados de 100 mL
Un matraz kitasato de 250 mL
Embudo Blichner
Papel filtro
Papel indicador de pH
Microespétula
Tubos de ensaye (2)
Gradilla

Metodologia
Etapa 1

En un matraz bola de 50 mL disolver 1 g de 4cido maleico en 1 mL de agua, después agregar 2 mL de écido clorhidrico con-
centrado. Coloque un refrigerante en posicidn de reflujo y calentar a ebullicion con agitacion durante 30 minutos. Terminado el
reflujo, verter el contenido a un vaso de precipitados, enfriar en un cristalizador con hielo hasta que se forme un sélido, filtrar los
cristales precipitados con vacio, lava con agua fria los cristales hasta pH neutro del filtrado.

Etapa 2
Compare la solubilidad de la materia prima con el producto obtenido disolviendo una pequefa cantidad (0.02 g) de cada uno
de ellos en 1 mL de agua o si se tiene suficiente cantidad de cada uno de los dcidos, pesar 0.1 ¢ en 5 mL de agua. Secar muy

bien y pesar para calcular el rendimiento. Determine el punto de fusion del dcido fumadrico y un punto de fusidn mixto con dcido
fumdrico y dcido maleico en el aparato de Fisher Johns.

Cuestionario

1. Proponga un mecanismo para la reaccion.

2. Explicar brevemente en que consiste la isomeria cis-trans.

3. {Cudl es la diferencia entre el sistema cis-trans con el £-7?

4. Explique si puede haber una reaccion de adicion del &cido clorhidrico al doble enlace C-C. ¢Por qué?

5. {Por qué la determinacién del punto de fusion del dcido fumérico puede dar un resultado poco confiable?

6. {Cudl de los dos 4cidos (maleico o fumérico) es mas soluble en agua?
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Diagrama de flujo (disposicion de residuos)

Etapa 1

| Mezclar acido maleico, acido clorhidrico v agua

| Calentamiento por reflujo de la mezcla |

Etapa 2

| Enfriar y filtrar con vacio |

@

1 1
1 Recolectar los filirados 1 _
: y vetificar pH neutro :

Cristales (acido fumarico)

N

Lavar con agua

Filtrado fria hasta que se
obtenga pH

A

neutro

‘Recuperar para desechos a incinerar
D2- Recuperar por profesor para uso posterior

‘Residuos a neutralizar y desechar en tarja

Evaluar rendimiento,
punto de fusion y
solubilidad

== Linea punteada indica las actividades que producen desechos
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Practica 3.2 Aislamiento del (5)-(-)-limoneno

Resumen gréfico

Investigacion previa
e Metabolitos secundarios
e Aceites esenciales
e Terpenos: caracteristicas y propiedades
e Aplicaciones comerciales de los terpenos
e El S-(—)-limoneno se extrae de la cascara y le confiere su olor caracteristico
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Objetivo

e Aislary purificar el limoneno presente en la cascara de naranja.

(S)-( = )-limoneno

Material Reactivos
Equipo Quickfit Eter etilico
Soporte universal (2) Agua destilada
Matraz Erlenmeyer de 250 mL (Céscara de dos naranjas
Parrilla eléctrica con agitacion Sulfato de sodio anhidro
Mantilla de calentamiento Hexano
Barra magnética Sulfato de sodio anhidro
Pinzas de tres dedos con nuez (2) Solucién de Permanganato de potasio 2%

Embudo de vidrio de tallo corto
Varilla de vidrio
vaso de precipitados de 250 mL
Vaso de precipitados de 50 mL (2)
Tubo de ensaye
Cuchillo o cutter o tijeras

Termometro

Metodologia
Etapa 1

Inicia retirando con cuidado la cascara de las naranjas, con todo y la parte blanca que tiene adherida, cuidando de no presionar o
tocar demasiado la cdscara para evitar la pérdida del aceite esencial. Corta la cdscara en trozos pequefos, de manera que entren
con facilidad por la boca del matraz bola (de dos bocas). Afiade agua destilada, suficiente para tapar el sélido que adicionaste.

Etapa 2

Posteriormente ensambla un sistema de destilacion en una de las bocas del matraz, en la otra coloca un embudo de adicion
con agua. Calienta la mezcla procurando que la ebullicion no sea muy violenta y que el nivel del liquido se mantenga constante
durante el proceso de destilacion. Se deben colectar entre 50 y 100 mL de destilado en el matraz Erlenmeyer.

36 Compuestos aliféticos y su estereoquimica




Laboratorio Integral de Quimica Orgénica

Etapa 3

El solido remanente del matraz se desecha en la basura y el destilado se deja enfriar. Posteriormente se transfiere al embudo de
separacion y se lava con 30 mL de éter etilico, a razon de 3 lavados de 10 mL ¢/u.

NOTA: El éter etilico es sumamente volétil y explosivo. El destilado debera estar frio antes de adicionarle este disolvente.
Etapa 4

Separa las fases y colecta en un solo vaso la porcion etérea, posteriormente se seca adicionando sulfato de sodio anhidro. De-
canta el liquido remanente y evapora el éter en un bafio maria. Transfiere una gota de tu producto al tubo de ensaye y afiade 3
gotas de la disolucion de permanganato de potasio al 2%. Agita y observa, {qué sucede?

Cuestionario

1. {Cuéntas unidades isopreno forman el limoneno?

2. {Ellimoneno es una molécula polar o no polar?

3. {Cudntos enantiémeros tiene el limoneno? Identifica todos los carbonos quirales.

4. El punto de ebullicion del limoneno es de 177 °C, {Por qué es posible separarlo de la cascara por destilacion con agua?

5. E'KMnO, es un compuesto altamente oxidante. (Qué le hace a la estructura del limoneno? En esta reaccion de oxido-
reduccion, iqué se oxida y qué se reduce? Sé especifico en tu respuesta

6. Lavitamina A es un terpeno que estd presente en zanahorias y espinacas. Dibuja su estructura y sefiala cudntas unidades
isopreno estan presentes.

7. iCuénto pesa el aceite que queda en el recipiente?
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Diagrama de flujo (disposicion de residuos)

Etapa 1
Cortar la céscara de - Agregar en un matraz de dos bocasy
naranja en trozos pequefios i afiadir agua
Etapa 2
Etapa 3 z A 4 Etapa 3
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=~ Linea punteada indica las actividades que producen desechos

’Recuperar para desechos a incinerar

D2- Recuperar por profesor para uso posterior

‘Residuos a neutralizar y desechar en tarja
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Capitulo 4. Compuestos aromaticos

Amarillo
Martius

Fluoresceina

OO
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Practica 4.1 Preparacion de amarillo de Martius:
(2,4-dinitro-a-naftol)

Resumen grafico

Investigacion previa

Colorantes textiles

Grupos cromaforos y grupos auxocromos

Reaccion de sustitucion electrofilica aromética: nitracion y sulfonacion
Nitracién indirecta del a-naftol

40 Compuestos aromaticos



Laboratorio Integral de Quimica Orgénica

Objetivo

e Nitracién indirecta del a-naftol para obtener el colorante Amarillo de Martius (2,4-dinitro-a-naftol) mediante dos reac-
ciones.

1) Reaccion del a-naftol con écido sulftirico concentrado forméndose el dcido 1-hidroxi-2,4-naftalendisulfonico

OH OH
SO3H
) —— T
SO3H
Objetivo
2) Reaccion del dcido 1-hidroxi-2,4-naftalendisulfénico con dcido nitrico para formar el amarillo de Martius (2,4-dinitro-o.-
naftol)
OH OH
SO3H NO,

e o

SO3H NO,

Esta sustitucion es posible en virtud de que la reaccion de sulfonacion es un proceso reversible, de modo que el nitro cation en
un momento dado puede sustituir al grupo sulfénico.

Material Reactivos
Equipo Quickfit o-naftol
Soporte universal (2) Acido sulftrico concentrado
Matraz Erlenmeyer de 250 mL Acido nitrico
Parrilla eléctrica con agitacion Agua destilada
Cristalizador Hielo

Barra magnética
Pinzas de tres dedos con nuez (2)
Matraz Kitazato 500 mL
Embudo Biichner
Pipetas graduadas de 5 mL
Probeta graduada de 50 mL
Propipeta (2)
Vaso de precipitados de 50 mL
Anillo de fierro
Papel filtro
Papel indicador de pH
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Metodologia
Etapa 1

En un matraz bola de 10 mL colocar 1 g de a-naftol y agregar 2 mL de dcido sulfurico concentrado (agitar hasta disolucion);
calentar a reflujo en bafio Maria durante 10 minutos (tiempo del reflujo), transcurrido este tiempo, dejar atemperar por algunos
minutos y después terminar de enfriar el matraz a chorro de agua.

Etapa 2

Disuelva el solido formado en 5 mL de agua helada y vacielo en un embudo de separacion, insertado en un anillo de fierro o
una pinza unido a un soporte universal. Deje gotear esta solucion sobre 1.2 mL de é4cido nitrico concentrado contenido en un
matraz Erlenmeyer de 125 mL que se encuentre sumergido en un cristalizador con hielo. Una vez terminada la adicidn, caliente
durante 5 min en bafio de agua.

Etapa 3

Diluir la mezcla de reaccion con 20 mL de agua helada, agitar vigorosamente y filtrar con vacio. Finalmente lavar con agua desti-
lada hasta pH neutro del filtrado para eliminar el exceso de dcido. Punto de fusion tedrico del amarillo de Martius 138 °C. Pesar
para calcular el rendimiento.

Cuestionario

1. Explicar ¢Por qué la sustitucion se efecttia con las posiciones 2 y 4 del a-naftol?

2. El a-naftol estd formado por dos anillos. ¢Por qué solo reacciona uno de ellos?

3. Proponga un mecanismo de reaccion para la sustitucion del grupo sulfénico por el grupo nitro.
4. {Qué uso tiene el Amarillo de Martius?

5. {Cudles son los grupos cromaforos y auxocromos del a-naftol?

6. {Qué es un mordiente?
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Diagrama de flujo (disposicion de residuos)

Etapa 1

Mezclar en matraz bola disolver a-naftol y
acido sulfurico

A

Ensamble de equipo para realizar un
calentamiento por reflujo

) 4
Enfriar y decantar I—)l Liquido |
T
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Etapa 3
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= = Linea punteada indica las actividades que producen desechos

‘Recuperar para desechos a incinerar

D2- Recuperar por profesor para uso posterior

’Residuos a neutralizar y desechar en tarja
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Practica 4.2 Obtencion de fluoresceina

5 L

Resumen gréfico

Investigacion previa
e Reaccidn de acilacion de Friedel-Crafts
o Colorante indicador ftalico
o Color fluorescente verde intenso en solucion con pH bésico

Objetivo

e QObtener la fluoresceina calentando el resorcinol con anhidrido ftélico en presencia de un acido de Lewis
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ZnC|2

HO OH
Ao

bo ¥

O

HOOOH

Cristalizador chico
Parrilla eléctrica con agitacion
Pinzas para crisol
Pipeta graduada de 10 mL
Piseta con agua
Soporte universal
Termdmetro
Propipeta (2)

Tubo de ensaye
Espatula
Varilla de vidrio
Papel indicador de pH
Piseta con agua

Material Reactivos
Cépsula de porcelana Anhidrido ftalico
Crisol de porcelana Resorcinol

Cloruro de zinc anhidro
Solucion de hidrdxido de sodio al 5%
Agua destilada

Metodologia

Etapa 1

En un crisol de porcelana, cologue 1 g de anhidrido ftélico y 1.5 g de resorcinol. Depositar el crisol en el centro de un cristalizador
con aceite mineral o en un bafo de arena y calentar el bafio a 180 °C, a la mezcla fundida agregarle 0.5 g de cloruro de zinc
anhidro (pesar al momento para que no se humedezca, ya que la sal es higroscdpica). Aumentar entonces la temperatura a 210

°C, con ello, la mezcla se hace viscosa.
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Etapa 2

Después de unos 20 minutos retirar el crisol del bafio, al irse enfriando debe inclinarse de manera en que se pueda repartir la
masa por toda la superficie interna del recipiente; inmediatamente antes de enfriar y mediante una espdtula despegar y pasarlo
a una capsula de porcelana. Si esto tltimo no fuera posible dejarlo en el crisol. Una vez fria, pulverizarla con la varilla de vidrio
dentro de la cdpsula o dentro del crisol (tener cuidado para no romper el recipiente).

Etapa 3

En un tubo de ensaye colocar una muy pequefa cantidad del sélido obtenido (una pizca del polvo como puede ser la punta
de una espatula, si se coloca en exceso no se observa el efecto), y llenar 3/ del tubo con agua destilada, agitar hasta disolucion.
Cambie el pH de la solucion con unas gotas de hidréxido de sodio al 5% hasta que esté basico y observe el resultado (de prefe-
rencia en contra de la luz y sobre un fondo blanco; también se puede utilizar si hay disponible una lampara ultravioleta para la
visualizacion). Pesar la fluoresceina obtenida para calcular el rendimiento.

Cuestionario

1. Investigue el uso de la fluoresceina.
2. Investigue el mecanismo de reaccion para obtener fluoresceina.
3. {Qué se entiende por fluorescencia y por luminiscencia?

4. {Qué otros tipos de luminiscencia existen? Cite dos ejemplos.

Bibliografia
Morrison, R.T, Boyd, RN. Quimica Orgdnica. 5 Ed. Addison Wesley Longman de México, S.A. de CV. México, 1998
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Diagrama de flujo (disposicion de residuos)

Etapa 1

En un crisol de porcelana colocar
anhidrido ftalico y resorcinol
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Colocar en un cristalizador con aceite
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= = Linea punteada indica las actividades que producen desechos

‘Recuperar para desechos a incinerar
D2- Recuperar por profesor para uso posterior

D3>Residuos a neutralizar y desechar en tarja
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Capitulo 5. Reacciones de sustitucion nucleofilica
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Practica 5.1 Obtencion de cloruro de tert-butilo

Resumen gréfico

Investigacion previa
e Reactividad de alcoholes
o Obtencion de halogenuros de alquilo
o Mecanismo de reaccion de preparacidn de halogenuros a partir de alcoholes
o Propiedades, toxicidad y manejo de los reactivos y productos de esta practica

Objetivo

e QObtener 2-cloro-2-metilpropano a partir de 2-metil-2-propanol mediante una reaccidn de sustitucion.
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HCI

O 5
><H t.a.

Material

Reactivos

Embudo de separacion
2 pipetas de 10 mL
2 propipetas
Embudo de vidrio

Alcohol tert-butilico
Acido clorhidrico concentrado
Solucién saturada de bicarbonato de sodio
Solucién de hidréxido de sodio al 5%

Espatula Sulfato de sodio anhidro
Mantilla Agua destilada
Termometro Hielo
Anillo metalico

Cristalizador
Parrilla eléctrica con agitacion
Probeta graduada de 10 mL
Probeta graduada de 50 mL
Barra magnética
Pinzas de tres dedos con nuez (2)
Matraz Erlenmeyer de 125 mL
Vaso de precipitados de 100 mL (3)
Vaso de precipitados de 50 mL (2)
Piseta con agua destilada

Tapdn para matraz

Metodologia
Etapa 1

Colocar 10 mL del alcohol tert-butilico en un matraz Erlenmeyer de 125 mL o en un vaso de precipitados de 100 mL y la barra
magnética. Después, agregar lenta y cuidadosamente 30 mL de 4cido clorhidrico concentrado; la mezcla se agita por 15 minutos
a temperatura ambiente. En la mezcla se deben formar 2 fases, las cuales se transfieren a un embudo de separacion, esperar a
que ambas fases estén claramente definidas para separar la fase acuosa (inferior) de la fase orgdnica.

NOTA 1: El embudo debe de estar sujeto con unas pinzas de tres dedos, que a su vez se sujetan al soporte.
Etapa 2
La fase orgdnica es lavada con dos porciones de 10 mL de una disolucion saturada de bicarbonato de sodio dentro del embudo.

NOTA 2: PRECAUCION. Este procedimiento puede generar desprendimiento de gases, por lo que es importante liberar la pre-
sién abriendo la llave del embudo. Se separan de nuevo las fracciones y la organica es lavada esta vez con agua destilada (en
porciones de 10 mL) hasta que el pH deje de ser alcalino.

La fase acuosa se debe recolectar y desechar.
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Etapa 3

Para secar el producto, el liquido se transfiere a un vaso de precipitados seco y se agrega sulfato de sodio anhidro, hasta que el
producto quede transparente. Decante o filtre el liquido y mida el volumen de producto obtenido.

NOTA 3: El producto se colecta en un recipiente que se proporcionara en el laboratorio.

Cuestionario

1. {Cudl es la funcion del acido clorhidrico en esta reaccion?

No

. {Qué habria pasado si la reaccion se hubiera hecho con 2-butanol?

e

{Por qué razdn se lava el producto de reaccién con una solucion de NaHCO3?
4. Escribe la reaccion de neutralizacion entre el &cido clorhidrico y el bicarbonato de sodio.

5. Dibuja el mecanismo de reaccion de la practica.
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Laboratorio Integral de Quimica Orgénica

Diagrama de flujo (disposicion de residuos)

Etapa l
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A
| Mezclar a temperatura ambiente |
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= = Linea punteada indica las actividades que producen desechos
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‘Residuos a neutralizar y desechar en tarja
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Practica 5.2 Obtencion de 1-bromobutano

Resumen grafico

Investigacion previa

54

e Reactividad de alcoholes

o (Obtencion de halogenuros de alquilo

o Mecanismo de reaccion de preparacion de halogenuros a partir de alcoholes
Objetivo

e QObtencion de 1-bromobutano a partir de 1-butanol.

\/\/OH

+

HBr —————> ~_~_DBr

H,O
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Laboratorio Integral de Quimica Orgénica

Material Reactivos
Equipo Quickfit 1-Butanol
Soporte universal (2) Acido sulftrico concentrado
Parrilla eléctrica con agitacion Bromuro de sodio
Probeta graduada de 10 mL Cloruro de sodio solucion saturada
Cristalizador Solucion de bicarbonato de sodio al 5%
Barra magnética Sulfato de sodio anhidro
Pinzas de tres dedos con nuez (2) Agua destilada
Matraz Erlenmeyer de 125 mL Hielo
Termdmetro
Piseta con agua
Vaso de precipitados de 100 mL

Metodologia
Etapa 1

En un matraz redondo de 100 mL disolver 15 ¢ de bromuro de sodio dihidratado (0.1 mol) con 15 mL de agua y agregar 8.6 mL
(7 g) de 1-butanol (0.1 mol). Coloque un adaptador de dos vias al matraz, en la boca recta coloque un refrigerante. Coloque el
matraz en un bafio de hielo y agregue lentamente (gota a gota) 12 mL de écido sulfurico concentrado a través de la boca libre
del adaptador a la mezcla de reaccion con agitacion suave usando cuerpos de ebullicion o la barra magnética, sin dejar que la
temperatura se eleve a mas de 40 °C.

Etapa 2

Terminada la adicion del dcido sulftirico cierre la boca libre con un tapon y ponga el matraz a reflujo en bafio de agua, continuan-
do con la agitacion y con una ebullicion muy suave, por 1 hora bajo la campana de extraccion. Terminada la reaccion montar un
aparato de destilacion, para destilar la mezcla hasta que ya no pase el componente oleoso, transfiera el destilado a un embudo
de separacion y separe la fase organica (capa inferior).

Etapa 3

Regrese la fase organica al embudo de separacion v lavela consecutivamente con 2 mL de una solucion saturada de cloruro de
sodio, después con 2 mL de una solucion de bicarbonato de sodio al 5% y finalmente con 2 mL de agua destilada, pasar la capa
orgénica a un vaso de precipitados seco y agregar 1 g de sulfato de magnesio anhidro para secar el 1-bromobutano, después
decante o filtre en una probeta limpia para medir el volumen. Calcular el rendimiento.

Cuestionario

1. {Qué papel desempefia el dcido sulfurico?
2. Proponga un mecanismo para la reaccion.
3. Proponer otra forma de obtener el mismo producto.

4. {Qué usos tiene el 1-bromobutano?

Francisco Cruz Sosa * Ignacio Lopez y Celis » Sergio Andrés Alatorre Santamaria « Yenizey Merit Alvarez Cisneros
« Jorge Armando Haro Castellanos * Rosa Maria Galicia Cabrera 55



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

Casa abierta al tiempo

Bibliografia

Manual de Experimentos de Quimica Orgdnica Il. Facultad de Quimica UNAM pp. 131-138. México, 1992

McMurry, J. Quimica Orgdnica. 62 Ed., Thomson Paraninfo., pp. 344-345, México, 2008

Morrison, RT, Boyd, R.N. Quimica Orgdnica. 5 Ed., Addison Wesley Longman de México, S.A. de CV. México, 1998

Wade, L.G. Quimica Orgdnica. Volumen 1y 2. 72 Ed., Pearson Educacion. México, 2011

Diagrama de flujo (disposicion de residuos)

I
_ — > Colectar todas
Il las muestras

1 1

| Lavar con NaCl saturada |- iy Wi > Colectar todas las |
1 i

| | fases acuosas |

1
Lavar la fase organica | _ N . 1 Colectar las
con NaHCO, : Solido ):_ muestras
1 5 Y
1 1

L 2 ' |

pH neutro

’Reeuperar para desechos a incinerar
D2- Recuperar por profesor para uso posterior

D3->Residuos a neutralizar y desechar en tarja

Lavar la fase organica |- = =>! Obt 1
. | Agregar sulfato de Liquido CNET &
con agua destilada hasta | magnesio anhidro d rendimiento

Etapa 1
| Bromuro de sodio dihidratado, agua y 1-butanol |
A
| Colocar el matraz en un bafio de hielo y agregar acido sulfiirico concentrado |
Etapa 2 v
| Calentamiento suave a reflujo con agitacion |
v
. Componente
| Destilacién I—) oleoso
Etapa 3 v

Fase organica Embudo de separacion Fase acuosa

o

= = Linea punteada indica las actividades que producen desechos

56 Reacciones de sustitucion nucleofilica




Practica 5.3 Obtencion de acido fenoxiacético

Resumen grafico

Laboratorio Integral de Quimica Organica

Investigacion previa

Eteres
Fenoles
Sintesis de Williamson

Sustitucion nucleofilica bimolecular (S,2)

Acidos carboxilicos monohalogenados en carbono o

Sintesis de sustancias con herbicidas

Objetivo

e Preparar un éter por medio de de sustitucion nucleofilica bimolecular del fenol con écido cloroacético en medio basico.

OH

O
Cl

OH

1) NaOH
R

2) HC

OWOH

)
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Material Reactivos
Equipo Quickfit Fenol
Soporte universal Acido cloroacético
Parrilla eléctrica con agitacion Hidroxido de sodio al 33%
Mantilla de calentamiento Acido clorhidrico
Barra magnética Carbonato de sodio al 15%
Pinzas de tres dedos con nuez (2) Eter etilico
Pipeta graduada de 5 mL Agua destilada
Probeta graduada de 50 mL Hielo

Vaso de precipitado de 100 mL
Embudo Biichner
Matraz Kitazato de 500 mL
Pipeta Pasteur
Espétula
Propipeta
Papel filtro
Papel indicador de pH

Piseta con agua

Metodologia
Etapa 1

En un matraz esférico de 100 mL coloque 1 g de fenol, agregue 5 mL de una disolucién de hidréxido de sodio al 33% y mantenga
la mezcla de reaccién en agitacion magnética durante 5 min. Posteriormente, afadir cuidadosamente 1.5 g de 4cido cloroacético
(0JO: cuidando que el &cido no toque la parte esmerilada del cuello del matraz). Adaptar al matraz un refrigerante en posicion
de reflujo. Mantenga la mezcla de reaccion en agitacidn y cuide que la ebullicion sea suave. Nota: si la mezcla de reaccion durante
el calentamiento se solidifica, agregue cuidadosamente entre 5y 10 mL de agua destilada hasta su disolucién.

Etapa 2

Mantener la mezcla a reflujo por 45 min (contados a partir de la primera gota de condensacion), dejar enfriar a temperatura
ambiente y afiadir 10 mL de agua destilada, después agregue dcido clorhidrico concentrado hasta que el papel indicador de pH
vire a color rojo al sumergirlo en la mezcla de reaccion.

Etapa 3

Vierta la mezcla de reaccion en un embudo de separacidn y agregue 10 mL de éter etilico. Separar las fases formadas en el
embudo de separacion (acuosa y organica); separe la fase acuosa inferior y la fase organica resérvela en un vaso de precipitados.

Regrese la fase acuosa al embudo de separacion y repita la extraccion con 10 mL de éter etilico frescos. A continuacion, junte
los dos extractos de éter etilico en el embudo de separacion v lave la fase organica con 10 mL de agua destilada, separe la fase
acuosa, regrese la fase organica al embudo de separacién y repita la operacion con otros 10 mL de agua destilada. Posteriormen-
te, a la fase organica contenida en el embudo de separacion se le agregan 10 mL de una solucién de carbonato de sodio al 15%,
agite (PRECAUCION: se desprende gas en esta reaccion) y deposite la fase acuosa en un vaso de precipitados de 100 mL, repita
la extraccion de la fraccion organica con otros 10 mL de carbonato de sodio al 15% vy junte las dos fracciones acuosas.
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Laboratorio Integral de Quimica Orgénica

Etapa 4

Enfrie en un bario de hielo la fraccién acuosa contenida en el vaso de precipitados, agregue 4cido clorhidrico concentrado gota a
gota hasta que el papel indicador de pH vire a un color rojo al sumergirlo en la solucion acuosa, mantenga el vaso de precipitados
en el bafo de hielo por unos minutos hasta la precipitacion del producto. Finalmente, filtre el precipitado formado con vacio y
lave con agua destilada fria hasta pH neutro. Seque el producto y determine su masa.

NOTA: Guarde el producto en una caja de Petri desechable y después de calcular el rendimiento y determinar el punto de fusion
(100 °C) en un aparato Fischer-Jones, entregar el producto formado al Profesor(a) para su disposicion posterior.

Cuestionario

1. {Qué producto de reaccion se forma cuando al fenol se le afade una solucion de hidréxido de sodio?

2. Para precipitar el cido fenoxiacético producido, la solucién acuosa obtenida de la extraccion con carbonato de sodio
al 15% de la fase etérea se acidula con dcido clorhidrico. Escriba la reaccién quimica que se lleva a cabo.

3. Explica en qué consiste la reaccion concertada de una sustitucion nucleofilica bimolecular (SN2)

4. Enumera las aplicaciones del dcido fenoxiacético producido en la practica.
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Cruz-Sosa, F,, Lopez y Célis, I., Haro-Castellanos, J.A., Barba Chévez, J.M.A. Manual de Prdcticas de Laboratorio Quimica Orgdni-
ca I. UAM-Iztapalapa pp. 94, México, 2012.

Manual de Prdcticas de Quimica Orgdnica Il (clave 1412). Facultad de Quimica, UNAM pp. 41-48, México, 2017.
McMurry, J. Quimica Orgdnica. 62 Ed., Thomson Paraninfo., pp. 344-345, México, 2020.

Wade, L.G. Quimica Orgdnica. 72 Ed. Vols. 1y 2., Pearson Educacion, México, 2011.
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Diagrama de flujo (disposicion de residuos)

Etapa 1

Mezclar en matraz bola 1 g de fenol y 5 mL de hidroxido de sodio
al 33% y mantenga la mezcla en agitacion durante 5 minutos.
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Capitulo 6. Aminas

Laboratorio Integral de Quimica Orgénica

Anilinas

Anaranjado de metilo

|

|
|
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Practica 6.1 Sintesis de p-nitroanilina

Etapa 1. Preparacion de acetanilida

Resumen gréfico

Investigacion previa

e Reaccidn de acetilacion

o Obtencion de amidas a partir de aminas

e Grupos protectores, proteccion del grupo amino
Derivados de los dcidos carboxilicos

Objetivo

o Obtencion de la acetanilida a partir de la anilina y anhidrido acético.

NH> (CH5CO0),0 NT(
3 2
?
@ CH3;COOH © 0
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Laboratorio Integral de Quimica Orgénica

Material Reactivos
Equipo Quickfit Anilina
Soporte universal Anhidrido acético
Mantilla con agitacion Acido acético glacial
Barra magnética Agua destilada
Pinzas de tres dedos con nuez (2) Hielo

Pipetas graduadas de 5 mL (3)
Matraz Kitasato 500 mL
Embudo Biichner
Pipeta Pasteur
Microespatula
Propipeta (2)

Vaso de precipitados de 50 mL
Papel filtro
Piseta con agua
Pipetas graduadas de 10 mL (3)
Cristalizador

Metodologia
Etapa 1

En un matraz bola de 50 mL coloque 6 mL de anilina (medir con pipeta y propipeta), 6 mL de anhidrido acético [precaucion: el
anhidrido acético es muy irritante] y 5 mL de &cido acético glacial. Agregue una barra magnética. Adapte un refrigerante al matraz
en posicion vertical y calentar a reflujo durante 15 minutos en la mantilla de calentamiento.

Etapa 2

Enseguida, vierta la mezcla de reaccion caliente, lentamente sobre 50 mL de agua helada contenida en un vaso de precipitados
de 100 mL. Enfriar el contenido del vaso en un cristalizador con hielo, separar por filtracion al vacio el sélido con un embudo
Biichner y lavar el precipitado con pequenas porciones de agua helada, hasta obtener un pH neutro en el agua de filtracion (agua
que sale del embudo Biichner). Dejar secar la acetanilida sobre papel filtro al aire.

Etapa 3

Una vez que el producto esté seco, pesar para calcular el rendimiento y determinar el punto de fusion en un aparato Fischer-
Jones (punto de fusion 113-115 °Q).

NOTA: Conserve el producto en una caja de Petri desechable para desarrollar la segunda etapa de la sintesis de la p-nitroanilina.
Destape la caja de Petri en su casa o en donde la vaya a guardar con el objetivo de que el producto esté seco para la etapa 2.
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Cuestionario

1. Investigar hacia qué posicidn orientan los siguientes grupos funcionales en las reacciones de sustitucion electrofilica
aromética: fenol, amino, metilo, metoxilo, ciano, nitro, aldehido y carboxilo. {Cudles son activantes (grupos donadores de
densidad electrdnica) y cudles son desactivantes (grupos atractores de densidad electronica)?

2. {Por qué causa no se emplea una alta concentracién de 4cido acético al preparar la acetanilida? y también ¢Por qué
motivo no es deseable una baja concentracion del mismo?

3. {Qué uso medicinal tiene la acetanilida?

Bibliografia
Brewster, R.Q. Curso Prdctico de Quimica Orgdnica, Editorial Alhambra, Madrid, 1970

Cruz-Sosa, F., Lopez y Célis, 1., Haro-Castellanos, J.A., Barba Chavez, J.M.A. Manual de Prdcticas de Laboratorio Quimica Orgd-
nica Il. UAM-ztapalapa 2012, 87 pp.

Morrison, R.T,, Boyd, RN. Quimica Orgdnica. 5° Ed. Addison Wesley Longman de México, S.A. de C.V. México, 1998

Pavia, D.L,, Lampman, G.M., Kriz, G.S., Engel, R.G. Introduction to Organic Laboratory Techniques: a small-scale approach.
Thomson Learning, Inc., Brooks/Cole. 2nd Ed., USA, 2005.

Vogel, A. 1., (1989) Textbook of Practical Organic Chemistry, 5th Ed., Longman Scientific and Technical, London, 1989.

Diagrama de flujo (disposicion de residuos)
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Laboratorio Integral de Quimica Organica

Etapa 2. Preparacion de p-nitroacetanilida

Resumen grafico

Investigacion previa

e Reaccion de nitracion

e Sustitucion electrofilica aromatica

e Derivados de los dcidos carboxilicos
e (Colorantes

Objetivo

e FEfectuar la nitracion de la acetanilidad para obtener la p-nitroacetanilida.

HNO N
@ T so, T

T<20°C O,N
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Material Reactivos
Equipo Quickfit Acetanilida
Soporte universal Acido nitrico
Parrilla eléctrica con agitacion Acido sulftrico
Barra magnética Agua destilada
Cristalizador Hielo

Pinzas de tres dedos con nuez (2)
Pipetas graduadas de 10 mL (2)
Matraz Kitazato 500 mL
Embudo Biichner
Pipeta Pasteur
Propipeta (2)

Vaso de precipitados de 50 mL
Microespétula
Piseta con agua
Termoémetro
Papel filtro
Papel indicador de pH
Mortero con pistilo

Vaso de precipitados 100 mL

Metodologia
Etapa 1

En un matraz esférico de dos bocas de 100 mL coloque una barra magnéticay 6 mL de dcido sulfurico concentrado (medido con
una pipeta graduada de 10 mL). Iniciar la agitacion magnética y disolver poco a poco 3 g de acetanilida finamente pulverizada
en un mortero

Etapa 2

Una vez que todo el sélido se haya disuelto, equipar el matraz esférico de dos bocas con un embudo de adicién (la boca vertical
con el termémetro y la otra boca con el embudo de adicion), poner el embudo a enfriar en un bafo de hielo con sal hasta que
la temperatura de la mezcla al interior del matraz llegue a una temperatura cercana a los 0 °Cy entonces agregar lentamente
(gota a gota) 3 mL de 4cido nitrico concentrado por medio de un embudo de adicién cuidando que la temperatura de la mezcla
no pase de 20 °C (si la temperatura excede esta temperatura el producto de reaccién se oxida y se pierde), terminada la adicion
continuar la agitacion por 15 min mds en el bafio de hielo.

Etapa 3

Verter la mezcla de reaccion en un vaso de precipitados de 250 mL conteniendo 60 mL de agua destilada fria, dejar agitando
por 5 min y después filtrar al vacio el material sélido con un embudo Biichner, lavando con agua destilada fria para eliminar el
acido, hasta pH neutro del agua del filtrado.

NOTA: Conserve el producto en una caja de Petri desechable para desarrollar la tercera etapa de la sintesis de la p-nitroanilina.
Destape la caja de Petri en donde la vaya a guardar con el objetivo de que el producto esté seco para la etapa 3.
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Laboratorio Integral de Quimica Orgénica

Cuestionario

1. {Por qué en la nitracion de la acetanilida se forma casi exclusivamente el derivado sustituido en la posicion para (p-)?

2. {Cudl grupo es un activador (grupo donador de electrones) mds fuerte entre el grupo amino de la anilina y el grupo
acetamido de la acetanilida? {Por qué?

3. La nitracién de la anilina no acetilada da una mezcla de productos, aproximadamente dos tercios de meta (m-) y un
tercio de para (p-). {Por qué?
Bibliografia
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Diagrama de flujo (disposicion de residuos)
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Etapa 1

Colocar en un matraz de dos bocas acido sulfirico concentrado
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Disolver lentamente la acetanilida
(obtenida en la sesion anterior)
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Filtrado - - - -

—>| Liquido
i
- X 1
1 Colectar las 1
:_ muestras :
- ——— -

= = Linea punteada indica las actividades que producen desechos

’Recuperar para desechos a incinerar
D2- Recuperar por profesor para uso posterior

D3>Residuos a neutralizar y desechar en tarja

Aminas




Laboratorio Integral de Quimica Orgénica

Etapa 3. Preparacion de p-nitroanilina

Resumen gréfico

Investigacion previa

e Hidrdlisis en medio dcido

e Desproteccion del grupo amino
Transformacion de una amida a una amina

Colorantes
Objetivo

e Ffectuar la hidrdlisis en medio &cido de la p-nitroacetanilida para obtener la p-nitroanilina.
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Material Reactivos
Equipo Quickfit p-nitroacetanilida
Soporte universal Acido clorhidrico concentrado
Mantilla eléctrica con agitacion Solucion de hidréxido de sodio al 40%
Barra magnética Agua destilada
Cristalizador Hielo

Pinzas de tres dedos con nuez (2)
Probeta de 100 mL
Matraz Kitazato 500 mL
Embudo Biichner
Matraz Erlenmeyer de 250 mL
Vaso de precipitados de 50 mL
Microespétula
Piseta con agua

Papel filtro
Papel indicador de pH
Termdmetro
Pipeta
Propipeta
Metodologia
Etapa 1

En un matraz bola de 100 mL, coloque 2 g de p-nitroacetanilida y la barra magnética, aflada una mezcla de 5 mL de écido clor-
hidrico concentrado disuelto en 5 mL de agua destilada.

NOTA 1: Si el equipo no tiene los 2 g de p-nitroacetanilida obtenidos de la practica anterior, ajustar el peso de la p-nitroacetanilida
y los volt-menes de dcido clorhidrico concentrado y de agua.

Etapa 2

Adapte un refrigerante al matraz en posicion vertical y caliente a reflujo durante 15 minutos con la mantilla de calentamiento
hasta que la p-nitroacetanilida se haya disuelto y la mezcla de reaccion se vuelva transparente, contintie el calentamiento por 15
minutos més.

NOTA 2: Si el sélido no se disuelve totalmente a los 15 minutos del calentamiento, agregue 5 mL més de dcido clorhidrico
concentrado.

Etapa 3

Una vez que toda la p-nitroacetanilida se ha disuelto, transvase la mezcla de reaccion a un matraz Erlenmeyer de 250 mL sumer-
gido en un bafo de hielo y cuando la temperatura se encuentre debajo de los 10 °C agregue una solucion de hidréxido de
sodio al 40% enfriada en hielo hasta obtener un pH alcalino (verifique con papel indicador que el pH sea de 8-9), se requieren
aproximadamente de 20 a 30 mL de la solucién bésica. Enfriar, filtrar a vacio con un embudo Biichner, lavar con agua desti-
lada fria hasta pH neutro del filtrado acuoso. Determinar el punto de fusion de la p-nitroanilina (punto de fusion tedrico de la
p-nitroanilina 146-148 °C) y pesar para calcular el rendimiento.
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NOTA 3: Guarde el producto en una caja de Petri desechable y después de calcular el rendimiento y determinar el punto de
fusion en un aparato Fischer-Jones entregue la p-nitroanilina al Profesor(a) para que lo deposite en un lugar seguro y no con-

tamine.

Cuestionario

1. {Por qué razén se debe de nitrar la anilina en tres etapas?

2. {Cudl es el mecanismo de reaccion para la hidrolisis de la p-nitroacetanilida?

3. {Por qué la p-nitroanilina es soluble en écido clorhidrico?

4. {Cudl es la funcion de la disolucion de NaOH al 40% para la obtencion del producto final?

5. {Cudl es la importancia que tienen las aminas aromaticas en la industria quimica?

Bibliografia
Brewster, R.Q. Curso Prdctico de Quimica Orgdnica, Editorial Alhambra, Madrid, 1970

Cruz-Sosa, F., Lopez y Célis, 1., Haro-Castellanos, J.A., Barba Chavez, J.M.A. Manual de Prdcticas de Laboratorio Quimica Orgd-
nica Il. UAM-Iztapalapa 2012, 87 pp.

Morrison, RT, Boyd, R.N. Quimica Orgdnica. 5 Ed., Addison Wesley Longman de México, S.A. de CV. México, 1998

Pavia, D.L,, Lampman, G.M., Kriz, G.S., Engel, R.G. Introduction to Organic Laboratory Techniques: a small-scale approach.
Thomson Learning, Inc., Brooks/Cole. 2nd Ed., USA, 2005.

Vogel, A. 1., (1989) Textbook of Practical Organic Chemistry, 5th Ed., Longman Scientific and Technical, London, 1989.
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Diagrama de flujo (disposicion de residuos)
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Etapa 1

Colocar en un matraz bola p-nitroacetanilida, acido
clorhidrico concentrado y agua destilada

Etapa 2

Calentamiento a reflujo hasta que la p-nitroacetanilida se haya
disuelto y la mezcla de reaccion se vuelva transparente

Etapa 3 N

Enfriar la mezcla de reaccion en un matraz sumergido en un bafio de hielo

Adicionar NaOH 40% frio hasta obtener un pH alcalino

|

Enfriar la mezcla y filtrar a vacio »| Liquido
T
1
A 4 I!
Lavar el solido obtenido con agua helada :_ Colectar las 1
hasta pH neutro del filtrado | muestras !
L _____
| A
|
Dejar secar el solido - . I
(p-nitroanilina) Filtrado | ------ !
A\ 4
Determinar punto de i 9"-_(3_1__1:_1____?1__1’
fusion y rendimiento L ooectar las muestras |

= = Linea punteada indica las actividades que producen desechos

‘Recuperar para desechos a incinerar
D2- Recuperar por profesor para uso posterior

D3>Residuos a neutralizar y desechar en tarja

Polaridad en los compuestos orgénicos
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Practica 6.2 Preparacion de anaranjado de metilo

Investigacion previa

e Compuestos azo

e Sales de diazonio

e Indicadores dcido-base

e Reacciones de diazotacidn y de copulacion

e Compuestos arométicos con grupo donador de densidad electronica
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Objetivo

e Sintesis de un colorante o indicador mediante dos reacciones: diazotacion y copulacion.

1) La reaccion de diazotacion se efecttia, generalmente aminas aromaticas primarias por accion del dcido nitroso sobre la
amina, en presencia de dcido mineral, esta reaccion proporciona una sal de diazonio.

NH,

SO;H

® o
N=N CI
NaN02
HCI
SOzH

2) La reaccion de copulacion implica la reaccion de la sal de diazonio con determinados compuestos arométicos que con-
tengan un grupo con tendencia a liberar electrones como son: -OH, -NR, -NHR o bien -NH,.

®

N
® 0o
N=N CI

(CH3)3

-
vy

SO;H

®

N(CH3)3
D
HOS4S

Material

Reactivos

Vaso de precipitados de 50 mL (4)
Matraz Erlenmeyer de 125 mL
Pipetas de 5 mL (2)
Propipetas (2)

Pipeta Pasteur
Matraz Kitazato 500 mL
Embudo Biichner
Cristalizador
Espatula
Piseta con agua
Papel filtro
Papel indicador de pH

Acido sulfanilico
N,N-Trimetilanilina
Acido clorhidrico 2N
Acido clorhidrico N
Acido clorhidrico 1%
Hidréxido de sodio 2N
Hidréxido de sodio TN
Hidréxido de sodio 1%
Agua destilada
Hielo
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Metodologia
Etapa 1

En un vaso de precipitados de 50 mL mezcle 1 g de écido sulfanilico con 2.5 mL de NaOH 2N. Agregue esta mezcla a otro vaso
de precipitados de 50 mL que contenga 0.4 g de nitrito de sodio en 5 mL de agua.

Etapa 2

Vierta la mezcla obtenida en la etapa 1 en un vaso de precipitados de 50 mL que contenga 2.5 mL de HCI 2N enfriado en hielo
y después verter el producto resultante sobre una disolucién de 0.6 g de N, N-dimetilanilina (densidad = 0.96 g/mL) en 5 mL de
HCl 1N contenidos en un matraz Erlenmeyer de 125 mL.

Etapa 3

Neutralice la mezcla obtenida en la etapa 2 con NaOH 1N y en cuanto se tenga reaccion ligeramente alcalina, se observa la sal
sodica del colorante bajo la forma de cristales color pardo-anaranjado. Deje en reposo la mezcla durante 20 minutos y filtre en
el embudo Biichner con vacio, anade al matraz Erlenmeyer la menor cantidad posible de agua destilada fria y con el agua lave
el solido formado.

Etapa 4

Disuelva una pizca de anaranjado de metilo en agua y adicione unas cuantas gotas de HCl 19, vuelva a alcalinizar con una
solucion de NaOH 1%. Observe los cambios de color.
Cuestionario

1. Escribir el mecanismo de la reaccion que se lleva a cabo para obtener anaranjado de metilo
2. Explique brevemente cuales son los compuestos azoicos y de tres ejemplos de ellos

3. Cudles son los usos y aplicaciones del producto obtenido

Bibliografia
Brewster, R.Q. Curso Prdctico de Quimica Orgdnica, Editorial Alhambra, Madrid, 1970.

Brewster, R.Q., Vander Werf, CA, Mc Ewen, W.E. Obtencion del anaranjado de metilo (un colorante diazoico). En: Curso de
Quimica Organica Experimental, Editorial Alhambra, Madrid, Espana, pp. 175-177 1972

Bruice Yurkanis, P. Quimica Orgdnica. Pearson Educacion 52 Ed., México, 2008.

Carey, F. Quimica Orgdnica. Mc. Graw-Hill Interamericana, 32 Ed., México, 1999

Manual de Experimentos de Quimica Orgdnica Il, Facultad de Quimica, UNAM., pp. 97-105. México, 1992
Morrison, R.T.,, Boyd, RN. Quimica Orgdnica. 5° Ed., Addison Wesley Longman de México, S.A. de C.V. México, 1998

Vogel, A.l. Practical Organic Chemistry, Part 1, Scale Preparations, Longmans, 2" Ed., London, 1970.
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Diagrama de flujo (disposicion de residuos)
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Etapa 1

Mezclar acido sulfanilico e NaOH 2N | posteriormente
agregar a una disolucion de nitrito de sodio

Etapa 2

Adicionar la mezcla a una solucion de HC1 2N fiia

A

Verter el producto resultante en una disolucion de

N,N-dimetilanilina en HCI

Etapa 3

Y

Neutralizar con NaOH 1IN, hasta observar la
formacion de cristales color pardo-anaranjado

Y

Dejar en reposo

y filtrar a vacio

>»| Liquido

Y

Lavar el solido con agua helada

Y

Dejar secar el solido
(anaranjado de metilo )

Etapa 4

Y

alcaliniza la muestra

Observar los cambios cuando se acidifica y |

1
I___y____l

1 Colectarlas 1
l muestras !

== Linea punteada indica las actividades que producen desechos

’Recuperar para desechos a incinerar

D2- Recuperar por profesor para uso posterior

D3->Residuos a neutralizar y desechar en tarja
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Capitulo 7. Aldehidos y cetonas
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Practica 7.1 Sintesis de acido bencilico

Etapa 1. Sintesis de benzoina

Resumen gréfico

Investigacion previa
e (ianohidrinas
e o-hidroxicetonas
e Aciloinas
e (Condensacién benzoinica
Objetivo
e (Obtencion de la benzoina, un intermediario en la sintesis del dcido bencilico.

1) El benzaldehido al exponerse a la accidn de la solucion de cianuro de sodio en presencia de un alcohol sufre una con-
densacion para dar un compuesto con dos grupos funcionales.

O _H o
, NaCN
CH.CH,OH
e O 0
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Material Reactivos
Equipo Quickfit Benzaldehido
Soporte universal Cianuro de sodio (iPRECAUCION!)
Parrilla eléctrica con agitacion Etanol
Barra magnética Agua destilada
Pinzas de tres dedos con nuez (2) Hielo

Pipeta graduada de 5 mL
Cristalizador
Matraz Kitazato 500 mL
Embudo Biichner
Microespatula
Propipeta
Papel filtro
Piseta con agua

Metodologia
Etapa 1

En un matraz redondo de 250 mL agregue la barra magnética, 1.5 g de cianuro de sodio (NOTA: este compuesto es altamente
téxico y debe de ser manejado con extrema precaucion; absorbido en el organismo es altamente tdxico y puede llegar a ser mor-
tal; en caso de entrar en contacto con los ojos lavar con agua abundante, si entra en contacto con la piel lavar con agua y jabdn
inmediatamente, si se inhala o deglute buscar ayuda médica inmediata), 15 mL de agua destilada y 25 mL de etanol, cuando el
solido se haya disuelto, adicione 15 mL de benzaldehido, caliente a reflujo durante 1 hora con agitacién constante.

Etapa 2

Deje enfriar el matraz y vierta la mezcla de reaccion lentamente sobre 100 mL de agua helada contenida en un vaso de preci-
pitados de 250 mL sumergido en un cristalizador con hielo, separar por filtracion al vacio el sélido con un embudo Biichner y
lavar el precipitado con pequefias porciones de agua helada, hasta obtener un pH neutro en el agua de filtracion. Dejar secar la
benzoina sobre papel filtro al aire.

Etapa 3

Una vez que el producto esté seco, pesar para calcular el rendimiento y determinar el punto de fusién en un aparato Fischer-
Jones (punto de fusion 132 °Q).

NOTA: Conserve el producto en una caja de Petri desechable para desarrollar la segunda etapa de la sintesis del dcido bencilico.
Destape la caja de Petri en donde la vaya a guardar con el objetivo de que el producto esté seco para la etapa 2.
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Cuestionario

1. Escriba el mecanismo de reaccion de la obtencién de la benzoina a partir de benzaldehido.
2. {Qué funcidn realiza el ion cianuro en este tipo de reacciones?

3. {Por qué no se usa el grupo hidroxilo en lugar del grupo cianuro en la reaccion?

Bibliografia

Dominguez, XA, Dominguez, S. Quimica Orgdnica Experimental. Limusa. México, 1982.

Fieser, L. Experimentos de Quimica Orgdnica. Reverté. Barcelona, 1967.

Pine, S.H., Hendrickson, J.B., Cram, D.J., Hammond, G.S. Quimica Orgdnica. McGraw-Hill 22 Ed., México, 1988.
Vogel, A. 1., (1989) Textbook of Practical Organic Chemistry, 5" Ed., Longman Scientific and Technical, London, 1989.

Diagrama de flujo (disposicion de residuos)

Etapa 1

| Mezclar cianuro de sodio y etanol, agitar hasta disolucion total |

A
| Adicionar benzaldehido y calentar a reflujo |

Etapa? )

| Enfriar y adicionar lentamente la mezcla en un vaso con agua fria |

A 4

Filtrar a vacio Liquido l=
l

I
Lavar el solido con agua fiia hasta pH neutro 1 Colectarlas 1

en el filtrado :_ _ _m_ufist_ra_s L
A
Dejar secar el sélido
(benzoina)
Etapa 3 l

Determinar punto de fusion y BN Colocar en caja :
rendimiento :_ petri |
—————————— 4

== Linea punteada indica las actividades que producen desechos

‘Recuperar para desechos a incinerar
D2- Recuperar por profesor para uso posterior

D3->Residuos a neutralizar y desechar en tarja
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Etapa 2. Sintesis de bencilo

Resumen gréfico

Investigacion previa
e Oxidacion
e -Hidroxicetonas
e Dicetonas
e a-Dicetonas aromaticas

Objetivo

e Oxidacion de un grupo hidroxilo de un carbono secundario perteneciente a la benzoina para obtenerse el bencilo
(a-dicetona aromatica).
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Barra magnética
Pinzas de tres dedos con nuez)
Pipeta graduada de 10 mL
Cristalizador
Vaso de precipitados de 50 mL
Matraz Kitazato 500 mL
Embudo Biichner
Espétula
Propipeta
Papel filtro

Piseta con agua

Material Reactivos
Matraz Erlenmeyer de 250 mL Benzoina
Soporte universal Acido nitrico
Parrilla eléctrica con agitacion Etanol

Agua destilada
Hielo

Metodologia

Etapa 1

Colocar en un matraz Erlermeyer de 250 mL 5 g de benzoina y 15 mL de écido nitrico. Caliente la mezcla en una campana de

extraccién en bafo Maria con agitacion durante 1 hora o hasta que dejen de salir vapores de color café.

Etapa 2

Deje enfriar el matraz y vierta la mezcla de reaccidn lentamente sobre 100 mL de agua helada contenida en un vaso de preci-
pitados de 250 mL sumergido en un cristalizador con hielo, separar por filtracién al vacio el sélido con un embudo Biichner y
lavar el precipitado con pequenias porciones de agua helada, hasta obtener un pH neutro en el agua de filtracion. Dejar secar el

bencilo sobre papel filtro al aire.

Etapa 3

Una vez que el producto esté seco, pesar para calcular el rendimiento y determinar el punto de fusion en un aparato Fischer-

Jones (punto de fusion 95 °C).

NOTA: Conserve el producto en una caja de Petri desechable para desarrollar la tercera etapa de la sintesis del dcido bencilico.

Destape la caja de Petri en donde la vaya a guardar con el objetivo de que el producto esté seco para la etapa 3.

Cuestionario

1. Escriba el mecanismo de la reaccion de oxidacion de la benzoina a bencilo
2. {Qué tipos de oxido de nitrégeno se presentan en la reaccion?

3. {Cudl es la toxicidad de los dxidos de nitrégeno y sus sintomas?
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Bibliografia

Dominguez, X.A.,, Dominguez, S. Quimica Orgdnica Experimental. Limusa. México, 1982.

Fieser, L. Experimentos de Quimica Orgdnica. Reverté. Barcelona, 1967.

Pine, S.H., Hendrickson, J.B., Cram, D.J., Hammond, G.S. Quimica Orgdnica. McGraw-Hill 22 Ed., México, 1988.
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Diagrama de flujo (disposicion de residuos)

Etapa 1

Mezclar benzoinay acido nitrico

\
Calentar la mezcla en bafio Maria

Etapa? v

Enfriar v adicionar lentamente la mezcla en un vaso con agua fiia con hielo

|

Filtrar a vacio Liquido

l i

Lavar el sélido con agua fria hasta pH neutro en el filtrado

&

1
1 Colectar las 1
:_ muestras :

Dejar secar el solido

(bencilo)
Erapa 3 W
Determinar puntode fusiony | _ _): _(;o_loza; ;n_caj a_ N
rendimiento I petri :

= = Linea punteada indica las actividades que producen desechos

‘Recuperar para desechos a incinerar
D2- Recuperar por profesor para uso posterior

D3>Residuos a neutralizar y desechar en tarja
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Etapa 3. Sintesis de acido bencilico

Resumen grafico

Investigacion previa

1,2-diarildicetonas
1,2-difeniletanodiona

Acidos a-hidroxicarboxilicos
e Reagrupamiento molecular
e Migracion de un carbanion

Objetivo

e QObtencion de un 4cido a-hidroxicarboxilico aromatico como resultado del reagrupamiento de un grupo fenilo por la
accion de una base fuerte.

HO
COOH
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Material Reactivos
Equipo Quickfit Bencilo
Soporte universal Hidroxido de potasio
Parrilla eléctrica con agitacion Acido clorhidrico
Mantilla de calentamiento Etanol
Barra magnética Agua destilada
Pinzas de tres dedos con nuez (2) Hielo

Pipeta graduada de 10 mL (2)
Cristalizador
Matraz Kitazato 500 mL
Embudo Biichner
Espétula
Propipeta
Papel filtro

Piseta con agua

Metodologia
Etapa 1

En un matraz redondo de 250 mL agregue la barra magnética, 2.5 g de hidréxido de potasio, 5 mL de agua destilada y 7.5 mL de
etanol, cuando el sélido se haya disuelto, adicione 2.5 g de bencilo, caliente a reflujo durante 30 minutos con agitacién constante.

Etapa 2.1 (opcional)

Si al terminar el reflujo, en el matraz redondo hay un sélido. Filtre el contenido del matraz utilizando un embudo Biichner con
vacio. Disuelva el residuo que quedo en el embudo Biichner en un vaso de precipitados de 250 mL con 50 mL de agua fria,
adicione acido clorhidrico con agitacién hasta pH dcido (vire del papel indicador a rojo) y filtre el precipitado de &cido bencilico
utilizando vacio; lave éste completamente con agua fria (para remover el cloruro).

Etapa 2.2 (opcional)

Si al terminar el reflujo, en el matraz redondo no hubo sélido. Pase la mezcla de reaccion a un vaso de precipitados de 250 mL y
gradualmente acidifique la mezcla de reaccién con dcido clorhidrico concentrado hasta pH dcido, verifique con papel indicador.
Filtre el precipitado de 4cido bencilico utilizando vacio; lave éste completamente con agua fria (para remover el cloruro). Deter-
minar en un aparato Fischer-Jones el punto de fusion del dcido bencilico (punto de fusion tedrico 150-152 °C) y el rendimiento

NOTA: Guarde el producto en una caja de Petri desechable y entregue el 4cido bencilico al Profesor(a) para que lo deposite en
un lugar seguro y no contamine.
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Cuestionario

1. Escriba el orden dptimo migratorio en una transposicion de los siguientes dtomos o grupos: H-, -CH,, CH,-CH -, CH,CO-
Y C6H5_

2. Escriba el mecanismo de la reaccion para la obtencion del &cido bencilico a partir de bencilo
Bibliografia
Dominguez, X.A., Dominguez, S. Quimica Orgdnica Experimental. Limusa. México, 1982.
Fieser, L. Experimentos de Quimica Orgdnica. Reverté. Barcelona, 1967.
Pine, S.H., Hendrickson, J.B., Cram, D.J., Hammond, G.S. Quimica Orgdnica. McGraw-Hill 22 Ed., México, 1988.
Vogel, A. 1., (1989) Textbook of Practical Organic Chemistry, 5 Ed., Longman Scientific and Technical, London, 1989.

Diagrama de flujo (disposicion de residuos)

Etapa 1

| Mezclar hasta total disolucion: hidroxido de potasio, agua destilada y etanol |

A
| Adicionar el bencilo (obtenido en la sesion anterior) |

A\ 4
| Calentar a reflujo con agitacion constante |

Erapa?
A\ 4

| (Hay un solido en el matraz? |

Etapa 2.1 Etapa 2.2
I Colectar las muestras |
Gl e
A
1
1
| Filtrar a vacio |—-)| Liquido | Acidificar la mezcla con
¢ HCI concentrado
¥

Disolver el solido con agua y - .
—)l Filtr:
adicionar HCI hasta pH acido [irar a vacio |

| Lavar el solido con agua fria |

| Dejar secar el solido (acido bencilico) |

) R :
l
| Determinar punto de fusion y rendimiento |- - -): COlECtzI las
| muestmas |

= = Linea punteada indica las actividades que producen desechos

‘Recuperar para desechos a incinerar

D2- Recuperar por profesor para uso posterior

D3>Residuos a neutralizar y desechar en tarja
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Practica 7.2 Reaccion de Cannizzaro:
obtencidn de alcohol bencilico y acido benzoico

Resumen gréfico

Investigacion previa
e Reaccion de Cannizzaro
e Dismutacion de un aldehido sin hidrégeno en o
e Reaccion de desproporcion
e Transferencia de un ion hidruro H

Objetivo

e Obtencion de alcohol bencilico y del dcido benzoico.

1) Dos moléculas de benzaldehido al exponerse a la accion de la solucion de hidréxido de potasio concentrado sufren una
desproporcion para dar una mezcla de un alcohol y la sal de un dcido carboxilico, la sal en medio 4cido regenera el dcido
carboxilico.
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Material Reactivos
Equipo Quickfit Benzaldehido
Soporte universal Hidréxido de potasio
Anillo metalico Acido clorhidrico
Mantilla eléctrica con agitacion Eter
Barra magnética Sulfato de sodio anhidro
Pinzas de tres dedos con nuez (2) Agua destilada
Pipeta graduada de 10 mL Hielo

Cristalizador
Matraz Kitazato 500 mL
Embudo Biichner
Espétula
Propipeta
Papel filtro

Piseta con agua

Metodologia
Etapa 1

En un matraz de bola de 50 mL disuelva 3 g de hidréxido de potasio en 15 mL de agua. A esta solucion bdsica adicione 5 mL de
benzaldehido y caliente a reflujo durante 45 min. Después, enfrie el matraz con la mezcla de reaccién a temperatura ambiente,
después al chorro de agua v, si es necesario, adicione suficiente agua para disolver algun precipitado de benzoato de potasio
que se haya quedado en el matraz.

Etapa 2

Vierta la mezcla en un embudo de separacion, lave el matraz con 5 mL de éter y adicione éste al embudo de separacidn. Agite
el embudo para asegurar una extraccion eficiente del alcohol bencilico por el éter. Deje reposar el embudo de adicion 5 minutos
y 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 separacion y vuelva a extraerla con otros 5 mL de éter, repita la operacion de separacién de las dos
fases y combine los dos extractos etéreos (que contiene el alcohol bencilico). Guarde la solucidn acuosa para la separacion del
acido benzoico.

Etapa 3

Obtencidn del alcohol bencilico (fase etérea). Trate los extractos etéreos combinados de la siguiente manera: Retina la fase etérea
y coldquela en un vaso de precipitados limpio y seco de 50 mL, agregue 2 g de sulfato de sodio anhidro, agite y deje reposar
5 minutos, después decante la fase etérea en un vaso de precipitados de 50 mL. Remueva el éter por evaporacién con bafo
Maria (tener precaucion con éste procedimiento, pues el éter puede explotar con cualquier flama). Mida el volumen del alcohol
bencilico obtenido para calcular el rendimiento.
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Etapa 4

Obtencidn del &cido benzoico (fase acuosa). En un cristalizador con hielo coloque un vaso de precipitados de 250 mL que con-
tenga una mezcla de 50 mL de 4cido clorhidrico concentrado y 100 mL de agua fria, adicioné la solucidn acuosa (fase inferior
en el embudo de separacién), terminada la adicion continte la agitacion, verifique que el pH de la fase acuosa sea acido con
papel indicador. Filtre el precipitado en un embudo Biichner con vacio lavando con un agua fria. Pese el dcido benzoico obtenido
cuando este seco para obtener el rendimiento.

NOTA: Guarde el &cido benzoico en una caja de Petri desechable y después de calcular el rendimiento y determinar el punto de
fusion (122 °C) en un aparato Fischer-Jones entregue el &cido benzoico al Profesor(a) para que lo deposite en un lugar seguro y
no contamine. El alcohol bencilico depositelo en un frasco o garrafon destinado ubicado en el Laboratorio para guardar desechos
liquidos.

Cuestionario

1. Escriba el mecanismo de la reaccion de Cannizzaro con benzaldehido.

N

{Cudl compuesto se oxida y cual compuesto se reduce en la reaccion?
3. Mediante reacciones, escriba una reaccidn de Cannizzaro cruzada entre dos aldehidos diferentes.
4. Defina condensacion alddlica. Escriba un ejemplo mediante una reaccion.
5. {Qué objeto tiene agregar dcido clorhidrico a la solucién acuosa obtenida en la practica?
6. {Qué aplicaciones tienen los productos obtenidos?
Bibliografia
Brewster, R.Q. Curso Practico de Quimica Organica, Editorial Alhambra, Madrid, 1970.

Cruz-Sosa, F,, Lopez y Célis, |., Haro-Castellanos, J.A., Barba Chévez, J.M.A. Manual de Prdcticas de Laboratorio Quimica Orgdni-
ca /. UAM-Iztapalapa pp., 87. México, 2012.

Dominguez, X.A.,, Dominguez, S. Quimica Orgdnica Experimental. Limusa. México, 1982.

Vogel, A. 1., (1989) Textbook of Practical Organic Chemistry, 5th Ed., Longman Scientific and Technical, London, 1989.
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Diagrama de flujo (disposicion de residuos)

Etapa 1

| Agregar benzaldehido a una solucién de hidréxido de potasio y calentar a reflujo |

\
| Enfriar a temperatura ambiente, si es necsario disolver con agua el precipitado (benzoato de potasio) |

| Lavar el matraz con éter _| Lavados con éter |

Etapa 3

apa Etapa? v \L T

Colectar las fases P Colectar las fases

etéreas (—' Coloca en un embudo de separacion I—) ACHOSAS
v Etapa 4
Secado con sulfato de Liquido decantado Acidificar con HCL diluido en un
sodio anhidro (fase etérea) cristalizador
Y

\ - . . Secar el sélido
Solido | Evaporacion del éter | | Filtrar al vacio | > (icido benzoico)

Y

A
N
’ | Alcohol bengcilico | |Fihfﬂd0 (liquido) | Determinar punto de
1

_______ L | fusion y rendimiento

|

1 Recolectar la muestra ;( A - N ___ |

:_ de todoslos equipos 1~ _l Obtener el rendimiento | 1 Recolectar e _& — .
------------ . ! los filtrados | ‘

Colectar las
________ : muestras

= = Linea punteada indica las actividades que producen desechos

‘Recuperar para desechos a incinerar
D2- Recuperar por profesor para uso posterior

D3>Residuos a neutralizar y desechar en tarja
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Practica 7.3 Condensacion de Claisen-Schmidt:
Obtencion de dibenzalacetona

Resumen gréfico

Investigacion previa

e Reacciones de aldehidos y cetonas.

e Condensacion alddlica y otros ejemplos de condensacion de Claisen.

e Compuestos carbonilicos enolizables y no enolizables.

e Usos de la dibenzalacetona.

Objetivo

e Obtener un producto de uso comercial por condensacion aldélica mixta.

0]

2 + )J\

NaOH

H,O/Etanol
t.a.
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Barra magnética
Pinza de tres dedos con nuez
Pipeta graduada de 5 mL
Probeta graduada de 25 mL
Termdmetro
Vaso de precipitados de 250 mL
Matraz Erlenmeyer 125 mL
Matraz Kitazato 500 mL
Embudo Biichner
Microespétula
Propipeta
Papel filtro
Piseta con agua
Pipeta pasteur con bulbo

Material Reactivos
Equipo Quickfit Benzaldehido
Soporte universal Hidréxido de sodio
Parrilla eléctrica con agitacion Acetona
Cristalizador Etanol

Agua destilada
Hielo

Metodologia

Etapa 1

En un matraz Erlenmeyer de 125 mL se colocan 1.25 g de hidréxido de sodio, 12.5 mL de agua y 10 mL de etanol. Posteriormente
Se agrega, poco a poco Yy agitando 1.25 mL de benzaldehido y 0.5 mL de acetona. Se mantiene la agitacion por 30 minutos, cui-
dando de mantener la temperatura entre 20y 25 °C con un bao de agua. El precipitado que se forma se filtra a vacio, haciendo

3 lavados con agua fria (5 mL c/u).
Etapa 2

Posteriormente, se recristaliza de etanol.

NOTA 1: Si al recristalizar la solucidn se torna de un color rojizo, es posible que se encuentre atin alcalina, por lo que serd nece-
sario neutralizar la solucién con una mezcla HCI:H,O (1:1). Medir punto de fusion.

NOTA 2: Todos los residuos liquidos deberan ser tratados y NUNCA desechados a la tarja directamente. Los desechos acuosos

deben ser neutralizados antes de desecharlos.
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Cuestionario

Laboratorio Integral de Quimica Orgénica

1. Elorden de los factores si altera el producto. iPor qué se debe de adicionar primero el benzaldehido y después la acetona
a la mezcla de reaccion?

2. Explica la razén por la que tinicamente se obtiene un solo producto y no una mezcla.

3. {Qué es la crotonizacion? Explica este procedimiento haciendo el mecanismo de la reaccion.

4. {Por qué es importante que la solucién no esté alcalina al recristalizar?

Bibliografia

Bruice Yurkanis, P. Quimica Orgdnica. Pearson Educacion 5° Ed., México, 2008.

Manual de Experimentos de Quimica Orgdnica /|, Facultad de Quimica, UNAM., pp. 109-113. México, 1992. NOTA: esta practica
ha sido tomada y modificada del presente Manual.

Diagrama de flujo (disposicion de residuos)

Etapa 1
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= — Linea punteada indica las actividades que producen desechos
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D2- Recuperar por profesor para uso posterior

‘Residuos a neutralizar y desechar en tarja
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Capitulo 8. Acidos carboxilicos y derivados

Aridos carbexilicos y dervidodos
0
Il
H...-“'EHD_H
1] 0 0 ] 0
\ bt {
B 0T R M R M,

Acido acetilsalicilico

¥
-

-

=
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Practica 8.1 Esterificacion de Fischer

Resumen grafico

Investigacion previa
o fFsteres
o Derivados de écidos carboxilicos
o Esterificacion de Fischer
e Equilibrio de reaccidn, principio de Le Chatelier
o (atdlisis con dcidos minerales
o Aromas, aditivos

Objetivo

e Sintetizar un éster mediante la reaccion de condensacion de un acido carboxilico con un alcohol en medio &cido.
1) Por ejemplo, la obtencion del acetato de isoamilo (conocido como aceite de pera o aceite de platano).

0]

0
+ R,—OH —————> + H,0
)k 2 H,SO, R1)J\O/Rz 2

R OH
! reflujo
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Material

Reactivos

Equipo Quickfit
Soporte universal (2)
Mantilla eléctrica con agitacién
Barra magnétihca
Pinzas de tres dedos con nuez (2)
Pipeta graduada de 10 mL
Probeta graduada de 50 mL
Vaso de precipitado de 100 mL (3)
Espatula
Propipeta
Papel filtro
Papel indicador de pH
Piseta con agua

Acido acético
Acido férmico
Acido propidnico
Alcohol etilico
Alcohol etilico absoluto
Alcohol butilico
Alcohol isoamilico
Acido sulfdrico concentrado
Cloruro de sodio solucion saturada
Bicarbonato de sodio al 10%
Sulfato de sodio anhidro
Agua destilada
Hielo

Anillo metalico
Cristalizador
Vidrio de reloj
Termdmetro
Cristalizador
Embudo de vidrio

Metodologia
Etapa 1

En un matraz esférico de 50 mL afiadir el alcohol (6 mL), el &cido carboxilico (9 mL) y la barra de agitacion. A cada equipo, €l
profesor(a) indicard al inicio de la préctica qué mezcla (4cido carboxilico y alcohol) le corresponde. Posteriormente, afiadir cuida-
dosamente 1.5 mL de dcido sulfdrico concentrado, vertiendo cuidadosamente por las paredes del matraz. Adaptar al matraz un
refrigerante en posicion vertical, de manera que se dé un reflujo del vapor que vaya condensando. Agitar la mezcla de reaccion
y cuidar que la ebullicion sea suave.

Etapa 2

Mantener la mezcla a reflujo por 45 minutos (contados desde que comienza la ebullicion), dejar enfriar a temperatura ambiente
y afladir 10 mL de agua destilada. Separar las fases formadas en el embudo de separacién (acuosa y organica); separe la fase
acuosa inferior y lave la fase organica superior con una porcion de 10 mL de la solucion salina saturada y luego con dos porciones
de la solucion de bicarbonato de sodio al 10% (10 mL ¢/u); se hace un ultimo lavado con agua destilada (10 mL) o hasta que el
pH sea neutro. La fase acuosa se desecha (Ver nota).

NOTA 1: Neutralizar los desechos acuosos antes de tirarlos a la tarja.
Etapa 3

Separar la fase organica, verter en un vaso de precipitados, secar con sulfato de sodio anhidro (lo necesario hasta obtener un
liquido transparente), posteriormente decantar en un vaso de precipitados para determinar el volumen obtenido y calcular el
rendimiento. Si el profesor (a) lo cree pertinente, el producto se puede purificar por destilacion.

NOTA 2: Con cuidado, compara el olor de tu producto con los reactivos iniciales. También puedes checar los productos de otros
equipos. (A qué te recuerda el aroma de tu producto? ¢Y los de los otros equipos?
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Cuestionario

1. {Qué papel juega el dcido en esta reaccion? Explicalo dibujando el mecanismo de reaccion.

2. Explica detalladamente cada uno de los pasos que se deben de seguir cuando se termina la reaccion. Es decir, para qué
se hacen los lavados, la adicion de agua y diversas sales, etc.

3. Describe otros métodos para preparar ésteres. (al menos 3)

4. Bajo las condiciones de reaccion que utilizaste no es posible alcanzar un rendimiento completo, épor qué no es posible?
{Qué seria necesario hacer para lograr mejorar el rendimiento?

5. Enumera las aplicaciones de los ésteres producidos en la préctica.

6. (Qué significa que un aditivo alimentario tenga la calificacion GRAS?

Bibliografia
Armarego W.LF, Lin Chai, C.L. Purification of Laboratory Chemicals. 5 Ed., Elsevier Science, USA, 2003.
Bruice Yurkanis, P. Quimica Orgdnica. Pearson Educacion 5 Ed., México, 2008.

Cruz-Sosa, F,, J.A, Lopez y Célis, Haro-Castellanos, ., Barba Chévez, J.M.A. Manual de Practicas de Laboratorio Quimica Orgdni-
ca I. UAM-Iztapalapa pp. 94, México, 2012.

McMurry, J. Quimica Orgdnica. 62 Ed., Thomson Paraninfo., pp. 344-345, México, 2008.
Olguin, S. Manual de Prdcticas de Laboratorio de Quimica Orgdnica I. UAM-ztapalapa pp. 60. México, 1996.

Wade, L.G. Quimica Orgdnica. \olumen 1y 2. 72 Ed., Pearson Educacion. México, 2011.
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Diagrama de flujo (disposicion de residuos)

Etapa l

Mezclar alcohol etilico y acido carboxilico

Y

Adicionar H,SO, concentrado

Etapa 2 v

Calentar a reflujo

Y

Enfriar y adicionar agua destilada
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= = Linea punteada indica las actividades que producen desechos

‘Recuperar para desechos a incinerar
D2- Recuperar por profesor para uso posterior

D3->Residuos a neutralizar y desechar en tarja
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Practica 8.2 Obtencion de salicilato de metilo

Resumen grafico

Investigacion previa
e [steres
e Derivados de acidos carboxilicos
e Esterificacion de Fischer
e Equilibrio de reaccidn, principio de Le Chatelier
e (atdlisis con dcidos minerales
e Compuestos bioldgicamente activos: medicamentos

Objetivo

e Preparar un éster mediante la reaccion de condensacion del &cido salicilico y metanol en medio dcido.

1) El cido salicilico contiene un grupo carboxilo y un grupo fenol, ambos grupos funcionales pueden formar ésteres. El
carboxilo del dcido salicilico y el hidroxilo del alcohol reaccionan en medio 4cido para dar un éster.

O~__OH 0._0O
CH3OH

OH OH

Y

H, reflujo
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Material Reactivos
Equipo Quickfit Acido salicilico
Soporte universal Acido sulfurico concentrado
Parrilla eléctrica con agitacion Metanol
Mantilla de calentamiento Bicarbonato de sodio al 10%
Barra magnética Sulfato de sodio anhidro
Pinzas de tres dedos con nuez (2) Agua destilada
Pipeta graduada de 10 mL (2) Hielo

Probeta graduada de 50 mL
Embudo de separacion de 250 mL
Vaso de precipitado de 100 mL (3)

Espétula
Propipeta
Papel filtro
Papel indicador de pH

Piseta con agua

Metodologia
Etapa 1

En un matraz esférico de 100 mL coloque 3 g de dcido salicilico, 9 mL de metanol y la barra de agitacion. Posteriormente, afadir
cuidadosamente 3 mL de dcido sulftirico concentrado, resbaldndolo por las paredes del matraz. Adaptar al matraz un refrigerante
en posicion vertical, de manera que se dé un reflujo del vapor que vaya condensando. Agite la mezcla de reaccion y cuide que
la ebullicién sea suave.

Etapa 2

Mantener la mezcla a reflujo por 45 minutos (contados desde que comienza la ebullicion), dejar enfriar a temperatura ambiente
y afiadir 15 mL de agua destilada. Separar las fases formadas en el embudo de separacion (acuosa y organica); separe la fase
acuosa inferior y lave la fase orgénica superior con una porcién de 20 mL de la solucién salina y luego con dos porciones de la
solucion de bicarbonato de sodio al 10% (15 mL c¢/u); se hace un dltimo lavado con agua destilada (10 mL) o hasta que el pH
sea neutro. La fase acuosa se desecha (ver nota).

NOTA 1: Debes de neutralizar los desechos acuosos antes de tirarlos a la tarja.
Etapa 3

La fase orgdnica se separa, se vierte en un vaso de precipitados, se seca con sulfato de sodio anhidro (lo suficiente hasta que se
tenga un liquido transparente), se decanta en un vaso de precipitados limpio y seco y se mide el volumen obtenido para calcular
el rendimiento. Si queda tiempo suficiente, el producto se puede purificar por destilacion.

NOTA 2: El salicilato de metilo depositelo en un frasco o garrafén destinado ubicado en el Laboratorio para guardar desechos
liquidos.
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Cuestionario

1. Investigue el mecanismo de reaccion de la préctica.

2. {Cudl es el uso industrial del salicilato de metilo? Mencione tres ejemplos.

Bibliografia

Eaton, David. Laboratory investigations in organic Chemistry. McGraw-Hill Book Company. NY, USA, 1989.

Dominguez, X.A. y Dominguez S. Quimica Orgdnica Experimental. Limusa. México, 1982.

Pavia, D.L,, Lampman, G.M., Kriz, G.S., Engel, R.G. Introduction to Organic Laboratory Techniques: a small-scale approach.

Thomson Learning, Inc., Brooks/Cole. 2nd Ed., pp. 353-356. USA, 2005.
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Practica 8.3 Obtencion de acido acetilsalicilico (aspirina“®)

Resumen grafico

Investigacion previa

o Fsteres

e Derivados de dcidos carboxilicos

e Reaccion de acetilacion

e Acido acetilsalicilico

e Compuestos biolégicamente activos: analgésicos

Objetivo

e Preparar un éster mediante la reaccion de condensacion del 4cido salicilico con anhidrido acético en medio écido.

0 OHOH ioj\ 0o OHO
> ol
o Y
)J\OH
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Material Reactivos
Equipo Quickfit Acido salicilico
Soporte universal Anhidrido acético
Parrilla eléctrica con agitacion Acido sulftrico concentrado
Barra magnetica Solucion saturada de bicarbonato de sodio

Pinzas de tres dedos con nuez (2)
Pipeta graduada de 10 mL
Cristalizador
Probeta graduada de 50 mL
Vaso de precipitado de 250 mL (2)
Vaso de precipitado de 500 mL
Microespétula
Embudo Blichner
Matraz Kitazato de 500 mL
Propipeta
Papel filtro
Papel indicador de pH
Piseta con agua

Sulfato de sodio anhidro
Agua destilada
Hielo

Metodologia
Etapa 1

En un matraz esférico de 250 mL coloque 5 g de &cido salicilico, después agregue 10 mL de anhidrido acético y la barra de
agitacién. Inicie la agitacion y posteriormente, afiadir cuidadosamente 0.5 mL de écido sulftrico concentrado, resbaléndolo por
las paredes del matraz. Adaptar al matraz un refrigerante en posicion vertical y calentar en bafio Maria por debajo del punto de
ebullicién del agua.

Etapa 2

Mantener la mezcla a reflujo por 15 minutos (contados desde el agua del bafio Maria esté caliente), dejar enfriar a temperatura
ambiente y afiadir con precaucion 5 mL de agua destilada fria destilada fria y después afade 35 mL més. Transfiera la mezcla
a un vaso de precipitados de 250 mL y enfrie en un cristalizador con hielo, hasta que precipite un sélido. En caso de que no
precipite raspe las paredes del vaso con una microespatula para inducir la precipitacion, manteniendo el matraz sumergido en
el bafio de hielo.

Etapa 3

A la suspension anterior, manteniendo la agitacidn 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 contintie la agitacion hasta que termine la formacién
de burbujas (que indica la formacién de la sal del &cido). Filtre la solucion con vacio, deseche el sélido en caso de haberse
formado y coloque el filtrado acuoso en un vaso de precipitados, agregue gota a gota dcido clorhidrico concentrado hasta pH
acido, enfrie con hielo la suspension obtenida hasta la formacidn de un precipitado, filtre con vacio y lave con agua destilada fria
hasta pH neutro.

NOTA: Guarde el producto en una caja de Petri desechable y después de calcular el rendimiento y determinar el punto de fusion
(138 °C) en un aparato Fischer-Jones. Por decision del equipo se pueden quedar con la aspirina o entregarlo al Profesor(a) para
que lo deposite en un lugar seguro y no contamine.
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Cuestionario

1. Cudl es el propésito de tratar el cido acetilsalicilico formado con la solucién acuosa saturada de bicarbonato de sodio
2. Cudl es la funcién de un catalizador
3. Describa otro método de esterificacion de fenoles.

4. Cudles son los usos v aplicaciones del producto obtenido

Bibliografia
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Cruz-Sosa, F, Ldpez y Célis, I, Haro-Castellanos, J.A., Barba Chévez, JM.A. Manual de Prdcticas de Laboratorio Quimica Orgdnica
/1. UAM-Iztapalapa pp., 87. México, 2012.

Pavia, D.L., Lampman, G.M., Kriz, G.S., Engel, RG. Introduction to Organic Laboratory Techniques: a small-scale approach.
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Practica 8.4 Saponificacion: preparacion de jabon
Resumen grafico

Investigacion previa
e Derivados de dcidos carboxilicos
e Aceites y grasas
e Sales de 4cidos carboxilicos
e Reaccion de saponificacion, hidrdlisis alcalina
e Formacion de micelas, moléculas anfipaticas
e Jabdn

Objetivo

e (Obtener jabdn mediante la reaccion de saponificacion de una grasa en medio bdsico.

Material Reactivos
Equipo Quickfit Grasa vegetal o animal
Soporte universal Hidréxido de potasio Etanol
Parrilla eléctrica con agitacion Cloruro de sodio solucion saturada
Barra magnética Agua destilada
Pinzas de tres dedos con nuez (2) Hielo
Pipeta graduada de 10 mL Gasa

Cristalizador (2)
Probeta graduada de 1000 mL
Matraz Erlenmeyer de 500 mL

Espatula
Vaso de precipitados de 1 L
Vidrio de reloj
3 tubos de ensaye
Propipeta
Papel filtro
Papel indicador de pH

Piseta con agua

Metodologia
Etapa 1

En un matraz esférico de 250 mL coloque 5 g de grasa vegetal y la barra de agitacion. Agregue 50 mL de una solucion etandlica
de hidroxido de potasio TN (KOH 1N =56 g/L). Adaptar al matraz un refrigerante en posicion de reflujo y caliente en bafio Maria
durante 45 minutos con agitacion. Suspenda el calentamiento y continde agitando en el agua caliente la mezcla de reaccién
durante 15 minutos. Enfrie y compruebe que la saponificacién estd completa disolviendo un poco de jabon formado en 10 mL
de agua destilada, no deben observarse gotas de grasa en la parte superior.
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Etapa 2

Trasvase la mezcla de reaccion a un matraz Erlenmeyer de 500 mL, afiada 120 mL de agua destilada y continde la agitacion, luego
agregue 50 mL de una solucion saturada de cloruro de sodio y siga agitando durante 15 minutos. En seguida vacié el contenido
del matraz Erlenmeyer en un vaso de precipitados de 1000 mL y coléquelo en un bafio de hielo, usando el cristalizador, agite-
vcon una espétula o una varilla de vidrio; si nota que el jabdn no precipita afiada el volumen necesario de la solucion saturada
devcloruro de sodio hasta que precipite el jabdn.

Etapa 3

Debido a que la filtracion por medio del embudo Biichner y el matraz Kitazato es demasiado lenta, se recomienda al equipo
colocar el solido formado en una tela de gasa doblada cuatro veces y exprimir para liberar el agua.

NOTA: Guarde el producto en una caja de Petri desechable y pese el jabdn cuando esté seco. Por decision del equipo se pueden
quedar con el jabdn o entregarlo al Profesor(a) para que lo deposite en un lugar seguro y no contamine.
Cuestionario

1. Describa como ejerce su accion limpiadora el jabon.
2. {Cudles larazon de agregar la solucion jabonosa obtenida con una solucion saturada de cloruro de sodio?
3. {Qué es un champu? Investigue cudles son sus principales componentes.

4. (Cudles la diferencia entre el jabon sélido para el bario y el jabon liquido para las manos?

Bibliografia

Fessenden R.J., Fessenden J.S. Techniques and Experiments for Organic Chemistry. Boston: Weber & Schmidt, USA, 1983.
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Diagrama de flujo (disposicion de residuos)
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Capitulo 9. Carbohidratos
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Practica 9.1 Analisis de monosacadridos y disacaridos en alimentos

Resumen gréfico

on

-
{
-

Investigacion previa
e (Carbohidratos
o Aldosas y cetosas
o Monosacéridos y disacaridos
e (sazonas
o |dentificacidn de aztcares

Objetivo

o Realizar pruebas fitoquimicas que permitan demostrar la presencia de algunos monosacéridos y disacéridos en diferentes
productos de origen natural, mediante la comparacion con estdndares

HO_
' OH
(o}
HO .,
HO OH H o ‘\\(_) OH HOH H
e HO e
y OH ’ ’ "o OH
HO \ Y HO
i OH 1o or " OH
H H OH H H
-D-GALACTOPIRANOSA SACAROSA B-D-GLUCOPIRANOSA
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Material

Reactivos

Parrilla eléctrica con agitacion
Embudo de filtracion tallo corto
Matraz Erlenmeyer de 25 mL (2)

Mortero con pistilo

Reactivo de Fehling
Reactivo Benedict
Fenilhidrazina y 4cido acético glacial o
Clorhidrato de fenilhidrazina y acetato de

Pinzas de tres dedos con nuez (2) sodio
Pipeta graduada de 1 mL
Pipeta graduada de 2 mL

Pipeta graduada de 5 mL

Carbon activado (si fuera necesario)
Acido clorhidrico

Glucosa
Probeta 25 mL Fruct
o T
Cristalizador udos-a
Gradilla para tubos de ensayo Mandarina
Leche

Tubos de ensayo (6)

Papel de filtro Agua destilada

Metodologia

Etapa 1

a) Preparacion del reactivo de Fehling (Licor de Fehling)

Solucion A: Disuelva 1.75 g de sulfato ctprico (cristales pequerios, cuidadosamente seleccionados que no presenten sefiales
de florescencia o de humedad adherida), en agua y afore a un de volumen de 50 mL.

Solucién B: Prepare 50 mL de una solucion de hidréxido de sodio al 5%, y después afade 7.5 g de tartrato de sodio y potasio
cristalizado.

NOTA: Almacene por separado las soluciones en recipientes pequerios bien cerrados (resistente a los alcalis para la solucion).
Mezcle voltimenes iguales de las soluciones Ay B, al momento de su uso.
b) Preparacion del reactivo de fenilhidrazina (fenilhidrazina o clorhidrato de fenilhidrazina)

Mezcle 2 g de fenilhidrazina, 2 mL de acido acético glacial y 18 mL de agua. Filtre con carbdn activado si la solucion no esté clara.

NOTA: se puede utilizar clorhidrato de fenilhidrazina en lugar de la fenilhidrazina.

Mezcle 2 ¢ de clorhidrato de fenilhidrazina, 3 ¢ de acetato de sodio y 15 mL de agua destilada. Filtre con la ayuda de carbon
activado.
Etapa 2

a) Tubo | Determinacion de azticares reductores

Mezcle 1 mL de solucidn Ay 1 mL de solucion B (reactivo de Fehling), adicione 2 0 3 gotas de una solucion de glucosa al
10% y caliente a ebullicion en bafo Maria durante 8 minutos. Al calentar el tubo, la solucién de glucosa y licor de Fehling, que a
temperatura ambiente se habia mantenido de color azul, se decolora y se observa la formacion de un precipitado rojo. Repita el
experimento usando una disolucion de sacarosa con la misma concentracion. Compare los resultados.

b) Tubo Il Formacion de osazonas

Disuelva 0.2 g del carbohidrato (glucosa, fructosa o sacarosa) en 5 mL de agua en un tubo de ensaye, agregue 3 mL del
reactivo de fenilhidrazina. Caliente la mezcla en un bafio Maria durante 10 a 20 minutos.
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Observe los cristales en un microscopio de bajo poder o bien filtre los cristales y determine el punto de fusion. El tiempo de
formacion de la osazona y la apariencia de los cristales serd diferente para los distintos azticares.

Etapa 3

Andlisis de azticares reductores (monosacaridos) en alimentos

a) Tome una mandarina, elimine la cascara, y corte en trozos pequefios. Obtenga el jugo machacando con el pistilo en un
mortero y agregue 10 mL de agua. Filtre por gravedad para liberar de impurezas el jugo suficiente para ocupar la mitad
de un tubo de ensaye, el resto del jugo se reserva para un ensayo posterior. En seguida agregue al tubo 2.5 mL de Licor
de Fehling, A + B, caliente suavemente a temperatura de ebullicion y observe que el tubo adquiere un color verde oscuro
ante la presencia de Licor de Fehling y al calentarse se observa la formacién de un precipitado rojo. NOTA: Debido a que
en el primer experimento realizado con la sustancia testigo: glucosa (monosacérido), al agregarle Licor de Fehling A + B
y calentar también se forma un precipitado rojo, se puede inferir la presencia de monosacéridos (glucosa) en la fruta de
la mandarina.

b) En untubo de ensaye adicione leche hasta la mitad, agregue 2.5 mL de Licor de Fehling, A + B, caliente a la llama y observe
que la leche, en su color natural (blanco), al mezclarse con el Licor de Fehling, se torna de un color violeta. Si al calentar
la solucion, se forma un precipitado rojo, se puede inferir que la leche contiene monosdcaridos.

Etapa 4
Analisis en alimentos

En un tubo de ensaye adicione hasta la mitad jugo de mandarina, agregue 3 mL del reactivo de fenilhidrazina, caliente la mezcla
en bafio de agua durante 10 a 20 minutos. NOTA: observe los cristales en un microscopio dptico o bien filtre los cristales y deter-
mine el punto de fusion. Compare con el resultado obtenido en la prueba del tubo Il en la Etapa 2.

Cuestionario

1. {Cudl es la funcion 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 que
o0sazona se obtendria de cada par.

3. {En qué casos dos 0 més azticares pueden formar la misma osazona?
4. {Qué efecto puede tener la fenilhidrazina en el organismo humano?

5. {Por qué razon se utiliza el clorhidrato de fenilhidrazina como reactivo en lugar de usar fenilhidrazina base directamente?
Bibliografia
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Arias Garcia, L, Hernandez Vazquez, L, Navarro Ocafa, A, Manual de Laboratorio de Productos Naturales para el Mddulo de Ob-
tencién de Materias Primas para la Produccion de Medicamentos. UAM-Xochimilco, 1a Ed., 106 pp. México, 2914. NOTA:
esta practica ha sido tomada y modificada del presente Manual.
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Diagrama de flujo (disposicion de residuos)
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Practica 9.2 Preparacion de glucosazona

Resumen grafico

Investigacion previa
o (Carbohidratos
o Aldosas
e Monosacaridos
e (Osazonas de monosacéridos

Objetivo

e Obtencion de la osazona de la D-glucosa.

1) Laformacion de la osazona destruye el centro asimétrico adyacente al grupo carbonilo. Los azticares son en general so-
lubles en agua y dificilmente pueden recristalizarse, sin embargo, sus osazonas precipitan en agua y presentan un punto
de fusion bien definido, por lo cual este tipo de derivados se utiliza para identificar monosacaridos.

CHO NHNM: 1o ZNNHCgHs
H——OH 3 —NNHCgHs
HO——H HO——H
H——OH . H——OH
H——OH H——OH
CHZOH CH,OH
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Material Reactivos
Matraz Erlenmeyer de 125 mL D-glucosa
Soporte universal Clorhidrato de fenilhidrazina
Parrilla eléctrica con agitacion Acetato de sodio anhidro
Barra magnética Agua destilada

Pinzas de tres dedos con nuez Hielo
Pipeta graduada de 10 mL
Cristalizador
Probeta graduada de 100 mL
Matraz Kitasato 500 mL
Embudo Bichner
Espatula
Propipeta
Papel filtro
Piseta con agua

Metodologia
Etapa 1

En un matraz Erlenmeyer de 125 mL disuelva 3 g de acetato de sodio anhidro o trihidratado y 2 g de clorhidrato de fenilhidrazina
en 20 mL de agua (precaucion: evite el contacto con la fenilhidrazina ya que es tdxica). Agregue una barra magnética y coloque
el matraz en la mantilla de calentamiento. Proceda a la agitacidn magnética hasta la disolucion de los reactivos Finalmente afiada
1 g de D-glucosa.

Etapa 2

Caliente el matraz de reaccion en bafio Maria hasta que precipite un sélido, que es la glucosazona, tiempo aproximado 30 minu-
tos. Enfrie a temperatura ambiente con agitacion magnética y después en un bafio de hielo (use el mismo cristalizador del bafio
maria cambidndole el agua caliente por hielo), continuando con la agitacion magnética.

Etapa 3

NOTA 1: Debido a que se obtiene poca cantidad de la glucosazona (mg del producto) se sugiere al equipo tarar el papel filtro
en balanza analitica (registrar el peso de papel filtro) antes de colocarse en el embudo Biichner para filtrar con vacio. Lave tres
veces con agua fria y seque el producto al aire en una caja Petri desechable. Pesar para calcular el rendimiento, descontando el
peso del papel filtro.

NOTA 2: Guarde el producto en una caja de Petri desechable y después de calcular el rendimiento y determinar el punto de
fusion (138 °C) en un aparato Fischer-Jones. Entregue la glucosazona al Profesor(a) para que lo deposite en un lugar seguro y
no contamine.
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Cuestionario

1. {Cudl es la funcion 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
que osazona se obtendria de cada par.

3. {En qué casos dos 0 mds aztcares pueden formar la misma osazona?

4. {Qué efecto puede tener la fenilhidrazina en el organismo humano?

5. {Por qué razon se utiliza el clorhidrato de fenilhidrazina como reactivo en lugar de usar fenilhidrazina base directamente?
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Diagrama de flujo (disposicion de residuos)

Etapa l

Acetato de sodio anhidro y clorhidrato de fenilhidrazina

Y

Calentar y agitar hasta disolucion

Etapa?

A 4

Adicionar D-glucosa y calentar a bafio maria hasta que
precipite un solido (glucosazona)

N

Enfriar con agitacion magnética y después en un bafio de hielo

Etapa 3

Filtrar el solido a vacio y lavar con agua destilada

Solido Filtrado (liquido)

I

’ 1
------ -- ——— Y ____

| [
i Colectar las ! Determinar rendimiento 1 Colectar las

muestras i y punto de fusiéon :_ muestras

= = Linea punteada indica las actividades que producen desechos

’Recuperar para desechos a incinerar
D2- Recuperar por profesor para uso posterior

D3>Residuos a neutralizar y desechar en tarja
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Capitulo 10. Compuestos heterociclicos

CAFEINA
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Practica 10.1 Extraccion de cafeina

Resumen grafico

Investigacion previa
o Alcaloides
o (offea arabica
o (afé
o (afeina
e Bebidas comerciales con cafeina.

Objetivo

o Aislar la cafeina del grano del café por medio de una extraccidn y realizar su purificacion por recristalizacion.

~ i N/
T
0 ITJ N

CAFEINA
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Material Reactivos
Equipo Quickfit Muestra de café
Soporte universal (2) Cloruro de metileno
Parrilla eléctrica con agitacion Alcohol etilico
Barra magnética Carbonato de sodio

Cristalizador
Pinzas de tres dedos con nuez (2)
Pipeta graduada de 10 mL
Probeta graduada de 100 mL
Vaso de precipitado de 100 mL (2)
Matraz Erlenmeyer de 250 mL
Embudo de separacién de 250 mL
Embudo Blichner
Matraz Kitasato de 250 mL
Mortero con pistilo
Espatula
Propipeta
Papel filtro
Anillo metalico
Vidrio de reloj

Sulfato de sodio anhidro
Agua destilada
Hielo

Piseta con agua

Metodologia
Etapa 1

Percolacion. Pesa en la balanza 10 g de café. Transfiérela al matraz bola de 100 mL y afade 50 mL de agua destilada. Posterior-
mente pesa 3 g de carbonato de sodio y adiciénalos a la mezcla. Coloca el matraz en la parrilla de calentamiento a bafio Maria
y calienta a ebullicion con agitacion magnética suave y constante durante 20 minutos. Pasado este tiempo filtra la mezcla a vacio
cuando aUin estd caliente y deja enfriar a temperatura ambiente.

Etapa 2

Extraccion. Una vez que el filtrado estd atemperado, coldcalo en el embudo de separacion y aiddele 30 mL del disolvente elegido
(cloruro de metileno). Realiza la extraccion agitando suavemente por 2 minutos para evitar la formacion de emulsiones; separa
la fase organica y resérvala. Repite la extraccion de la fraccion acuosa 2 veces mas con otros 60 mL (30 mL c/u) del disolvente.
Junta las 3 fracciones de disolvente orgénico y agrega un poco de sulfato de sodio anhidro al extracto organico para absorber
el agua remanente. Decanta cuidadosamente en un matraz bola y evapora el disolvente por destilacion simple (usando bafio
Maria). Deja enfriar y pesa el matraz de bola con la cafeina sélida.

NOTA: Pesa el matraz vacio antes de afadir la mezcla, para que por diferencia conozcas la cantidad de sélido que obtendrds.
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Etapa 3

Recristalizacion. Manteniendo una agitacion constante afiade poco a poco agua a la cafeina mientras calientas la mezcla, hasta
que el sélido se disuelva. Es muy importante usar la menor cantidad de agua para lograr esto. Posteriormente deja enfriar
lentamente a temperatura ambiente y luego coloca el matraz en el cristalizador con hielo y espera la formacion de los cristales
de cafeina. Filtra los cristales al vacio y pésalos. Mide punto el punto fusidn (235 °C) y reporta la cantidad de cafeina por g de
muestra que hayas obtenido.

Cuestionario

1. Dibuja la estructura de la cafeina e identifica en ella TODOS los grupos funcionales que la conforman.
2. {Para qué se usa el carbonato de sodio en la extraccion de la cafeina?
3. {En qué otra bebida se encuentra presente la cafeina ademds del café? (En qué proporcion?

4. lateofilina y la teobromina son moléculas similares a la cafeina, iddnde se pueden encontrar esas moléculas? {Como se
clasifican? Dibuja sus estructuras y sefala sus diferencias.

5. {De dénde se obtiene la cafeina que se afade a la Coca-Cola y otras bebidas del tipo?
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Diagrama de flujo (disposicion de residuos)

Laboratorio Integral de Quimica Orgénica

Etapa I: Percolacion

Caf¢ molido, agua destilada y Na,CO;
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Practica 10.2 Extraccion de nicotina

Resumen grafico

Investigacion previa
o Alcaloides
o Nicotiana tabacum L.
e Nicotina
e Tabaco

Objetivo

o Aislar la nicotina de a partir de tabaco molido de cigarros con hidréxido de sodio, filtracidn al vacio y posterior extraccion
con éter etilico.

N~ X

~

NICOTINA
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Material Reactivos
Equipo Quickfit Tabaco en polvo de cigarros
Soporte universal (2) Eter etilico
Parrilla eléctrica con agitacion Hidréxido de sodio al 5%
Barra magnética Agua destilada

Cristalizador
Pinzas de tres dedos con nuez (2)
Pipeta graduada de 10 mL
Probeta graduada de 100 mL
Vaso de precipitado de 100 mL (2)
Matraz Erlenmeyer de 250 mL
Embudo de separacién de 250 mL
Embudo Blichner
Matraz Kitasato de 500 mL
Mortero con pistilo
Espatula
Propipeta
Papel filtro
Piseta con agua

Metodologia
Etapa 1

Preparacion de la muestra. Pesa en la balanza 10 g de tabaco obtenido de cigarros previamente molido en un mortero. Transfié-
relo al matraz bola de 500 mL y afiade 100 mL de hidréxido de sodio al 5%, coloca el matraz en la parrilla eléctrica con agitacion
y mantén la agitacion magnética suave y constante durante 15 minutos (NOTA 1: sin calentar); pasado este tiempo filtre la mezcla
avacio en un embudo Biichner. NOTA 2: guarda el filtrado en un vaso de precipitados. El residuo sélido que quedo en el embudo
Biichner se vuelve a transferir al matraz bola de 500 mL y afiade 30 mL de agua destilada y se agita por 10 minutos, vuelve a
filtrar la mezcla a vacio en un embudo Biichner y junta el segundo filtrado con el primer filtrado. Finalmente, el residuo de tabaco
se desecha en el cesto de la basura.

Etapa 2

Extraccion. Transferir el filtrado a un embudo de separacion y adicionar 25 mL de éter etilico para extraer la fase acuosa (capa
inferior), invierte el embudo de separacion varias veces para permitir la homogeneizacidn de los reactivos. Realice la extraccion
agitando suavemente por 2 minutos para evitar la formacion de emulsiones; separe la fase organica en un vaso de precipitados
de 100 mL y resérvala. Repite la extraccion de la fraccion acuosa dos veces mds con otros 25 mL de éter etilico (cada vez con
25 mL de éter etilico). Junta las 3 fracciones de disolvente organico y evapora el disolvente por destilacidn simple (usando bafio
marfa). Al evaporar el éter etilico se obtiene un residuo aceitoso, la nicotina.

Cuestionario

1. Lanicotina es soluble en disolventes orgénicos a pH alcalino, da el mecanismo de reaccion entre la nicotina diprotonada
y el hidréxido de sodio.

2. En muy bajas concentraciones la nicotina se encuentra en otras especies de plantas de la familia Solandcea. Mencione al
menos tres plantas que la contengan.
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3. La nicotina es el principal alcaloide del tabaco. (A qué tipo de compuestos orgénicos se les llama alcaloides?

4. Escriba al menos tres efectos de la nicotina en el cuerpo humano
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Laboratorio Integral de Quimica Organica

Practica 10.3 Obtencion de bencimidazol

Resumen grafico

Investigacion previa

e Compuestos aromaticos heterociclicos

e Benzoderivados nitrogenados posicién 1,3

e Formacion de ciclos de 5 miembros fusionados al benceno
e Compuestos bioldgicamente activos: bencimidazoles

Objetivo

e Preparar el bencimidazol mediante la reaccion entre la o-fenilendiamina y el &cido férmico para la formacién de un ciclo
de cinco miembros con nitrégenos en posicion-1,3 fusionado al benceno.

NH, o ©:N\>
+ 3
EXNH2 HJ\OH NH

100 °C

Francisco Cruz Sosa * Ignacio Lopez y Celis » Sergio Andrés Alatorre Santamaria « Yenizey Merit Alvarez Cisneros
* Jorge Armando Haro Castellanos « Rosa Maria Galicia Cabrera 127



m Universidad Auténoma Metropolitana/Unidad Iztapalapa/Division de Ciencias Biologicas y de la Salud

Casa abierta al tiempo

Material Reactivos
Equipo Quickfit o-fenilendiamina
Soporte universal Acido formico
Parrilla eléctrica con agitacion Hidréxido de sodio
Mantilla de calentamiento Agua destilada

Barra magnética
Pinzas de tres dedos con nuez (2)
Pipeta graduada de 5 mL
Cristalizador
Probeta graduada de 50 mL
Vaso de precipitado de 100 mL
Microespétula
Embudo Blichner
Matraz Kitasato de 500 mL
Pipeta Pasteur
Propipeta
Papel filtro
Papel indicador de pH
Piseta con agua

Hielo

Metodologia
Etapa 1

En un matraz esférico de 50 mL coloque 1.2 g de o-fenilendiamina, después agregue 2.8 mL de dcido férmico al 90% y una barra
magnética. Coloque el matraz dentro de una mantilla de calentamiento y ponga al matraz un refrigerante en posicion vertical con
mangueras, caliente a reflujo con agitacion por 1 h.

Etapa 2

Pasado este tiempo, enfriar el matraz de reaccion a temperatura ambiente y verter la mezcla de reaccion en un vaso de precipita-
dos de 100 mL, enfriar en un bafio de hielo el vaso de precipitados con la mezcla de reaccion, agregar gota a gota una solucion
de hidréxido de sodio al 10% hasta pH basico, para que precipite un sélido.

Etapa 3
Enfrie en un bario de hielo el vaso de precipitados con el precipitado formado, filtre con vacio y lave con agua destilada fria hasta
pH neutro. Seque lo mds posible, pese para determinar el rendimiento y calcule el punto de fusién del producto (171 °C) en un

aparato Fischer-Jonhs.

NOTA: Guarde el producto en una caja de Petri desechable y entregue el producto formado al Profesor(a) para que lo deposite
en un lugar seguro y no contamine.
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Cuestionario
1. {Cudl seria el producto de reaccion entre la o-fenilendiamina y el &cido acético en lugar de utilizar dcido férmico en la
reaccion de obtencion del benzimidazol? Dibuja el esquema de esa reaccion.

2. {Cudl es la funcién del hidréxido de sodio al 10% en la precipitacion del producto de reaccion?

3. (Para qué indicaciones terapéuticas se aplican algunos derivados del benzimidazol? Por ejemplo: albendazol, mebenda-
zol, benomilo, etc.
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Diagrama de flujo (disposicion de residuos)
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ANEXO 1

Indicaciones para el desarrollo del informe e instrucciones
para el registro de resultados (formato tradicional y pdster)

Caratula

1) Titulo de la préctica 2) Numero del equipo 3) Integrantes del equipo: apellidos y nombre(s) en orden alfabético 4) Clave
del grupo de Quimica Organica 5) Nombre del Profesor(a) 6) Trimestre vigente.

Introduccion

Breve introduccion al topico de la practica. La introduccidn debera tener una extension entre 200 a 300 palabras. Al final de la
introduccion se deberd incluir el objetivo del trabajo.

Metodologia

La representacion gréfica de las etapas del desarrollo experimental realizado en la préctica de laboratorio se podré elaborar con
iméagenes que cada equipo tomaré en cada etapa del proceso (ver ejemplo).

Matraz esférico con reactivos

Producto Lavado Filtrado

Ademds de la representacion gréfica con imédgenes, se deberd elaborar una representacion gréfica de las etapas del desarrollo
experimental realizado en la practica de laboratorio con simbolos gréficos, los cuales estaran unidos entre si con flechas que
indican la direccion de flujo del proceso (ver ejemplo).
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Caracterizacion:

e Apariencia, color
e Punto de fusidn

Registro de resultados

MEDIR
REACTIVOS Y
ANADIR A
MATRAZ
{[PRECAUCION
AL ANADIR
HS04 PONER A
REFLUJO
(15 MIN)

ENFRIAR (0 °C),
NEUTRALIZAR Y

FILTRAR

ACIDIFICAR,
FILTRARY

LAVAR

>

SECAR,PESARY
CARACTERIZAR

Registro de resultados en compuestos organicos solidos. Pesar el compuesto sélido obtenido cuando esté completamente seco
en una balanza electrénica digital. Calcular el rendimiento en % (ver ejemplo) y el punto de fusidn. Con base en las fichas téc-
nicas de los reactivos, consulte su pureza.

(@] (0]
OH Oy OH
OH )kok > o
0 g
M ©
OH
reflujo
Nombre Acido salicilico Anhidrido acético Acido sulfurico Acido acetilsalicilico
Cantidad 5g 10 mL (10.8 ) 0.5mL -
PM (g/mol) 138.12 102.09 - 180.16
Moles (mol) 0.0362 0.1058 catalizador 1
Equivalentes 1 2.9 catalizador 0.0362
Producto (mol) - - -
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Célculos:
Determinacion del reactivo limitante:
Recordar que n=m/PM 6=m/V/
Donde n = no. de moles (mol), m=masa (g), PM = peso molecular (g/mol), 6= densidad, I/ = volumen (mL).
Acido salicilico
n= (5 g)/(138.12 g/mol) = 0.0362 mol REACTIVO LIMITANTE
Anhidrido acético
m=(V)(8) = (10 mL)(1.08 g/mL) = 10.8 g; n= (10.8 )/(102.09 g/mol) = 0.1058 mol
Determinacion del rendimiento (%)

Ya que el reactivo limitante fue determinado, la estequiometria de la reaccion nos dice que por cada mol de dcido salicilico
obtendremos una mol de 4cido acetilsalicilico. Asi, la cantidad méxima de producto (en moles) deberé ser 0.0362 mol (no. de
moles méaximo tedrico). Suponiendo que se obtuvieron 6.32 g de producto, se tiene que:

Acido acetilsalicilico
n=(6.32 £)/(180.16 g/mol) = 0.0351 mol (no. de moles préctico)

El rendimiento se calcula dividiendo el no. de moles obtenido entre el no. de moles méximo teorico y el resultado se mul-
tiplica por 100%:

Rendimiento = [(no. moles préctico)/ no. de moles maximo tedrico] x 100%
=[(0.0351 mol)/ (0.0362 mol)] x 100%
=97%

Presentacion de los resultados en compuestos organicos liquidos. Medir el volumen obtenido del compuesto liquido obteni-
do con una pipeta. Para calcular el rendimiento del compuesto liquido obtenido en % se debe de tomar en cuenta la densidad
para convertir los mililitros a gramos.

o= m/|/' &= densidad, m=masa (g)V/ = volumen (mL)
Discusion

La discusion de los resultados obtenidos se hara con base en el rendimiento en 9% del o de los productos organicos obtenidos
y en relacién con el rendimiento tedrico del o de los productos obtenidos. Hacer un analisis de la hipdtesis planteada y si esta
fue refutada o validada.

Conclusion

La conclusion guarda una relacion directa con los objetivos. Por lo tanto, se haré con base en el desarrollo de la metodologia (si
hubo problemas de temperatura, ensamble del equipo y/o falta de algun reactivo) y si se obtuvieron los compuestos esperados,
el rendimiento alcanzado y la pureza del compuesto obtenido.
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Cuestionario

Contestar el cuestionario que se incluye en cada practica del presente Manual
Bibliografia

Elaborar una lista en orden alfabético de los libros, manuales o articulos consultados

Ejemplos de como escribir las referencias:
Carey, F. Quimica Orgdnica. Mc. Graw-Hill Interamericana, 32 Ed., pp.122-127, México, 1999.
Garcia Sanchez, M.A. Manual de Prdcticas de Quimica Orgdnica . UAM-Iztapalapa México, 2002.
McMurry, J. Quimica Orgdnica. 62 Ed., Thomson Paraninfo. México, 2008.
Merck. The Merck Index. Whitehouse Station, 14th Ed., N.J. USA. 2006.
Olguin, S. Manual de Prdcticas de Laboratorio de Quimica Orgdnica I. UAM-Iztapalapa México, 1996.

United States Department of Agriculture. Foreign Agricultural Service , 2010. Corn Area, Yield, and Production. [En linea] (Actua-
lizado).
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Laboratorio Integral de Quimica Organica
Universidad Auténoma Metropolitana-Iztapalapa
Departamento de Biotecnologia

Profesor:
NUMERO Y TITULO DE LA PRACTICA CENTRADO, CON LETRAS MAYUSCULAS Y NEGRITAS (LETRA ARIAL 11)

Apellido e inicial del nombre de los autores. Letra Arial 11, centrado.
Ejemplo: Salas A, Fuentes-Vargas FM., Garcia-Islas H.M.

Numero de Equipo:
Palabras clave: tres palabras clave (Arial 10, centrado).

Introduccion. Utiliza este formato (Tamafio de hoja, mérgenes, interlineado, tipo de letra, etc.), tomando en cuenta el tamafo
de hoja, encabezado, margenes, tipo y tamafio de fuente. Optimiza el espacio para escribir los aspectos més importantes de tu
trabajo. En la seccion de Introduccion, proporciona informacion que resalte la importancia de la practica. Numera las referencias
en el orden en que las citas y en el texto solo debe aparecer el niimero correspondiente [1].

Objetivo. Define claramente el objetivo general de la practica.

Metodologia. La metodologia se hard con base en fotografias que el equipo tomaré en cada etapa del desarrollo experimental
y la ilustrardn en un diagrama de flujo.

Matraz con reactivos Reflujo Filtracion Lavado Producto

Resultados y Discusion. Pesar el compuesto sélido obtenido cuando esté completamente seco en una balanza electrénica digi-
tal. Calcule el rendimiento en %y el punto de fusion. Para un compuesto organico liquido, medir el volumen obtenido y calcular
el rendimiento en %. Con base en bibliografia actual discute tus resultados.

PM=138g PM=180g rendimiento practico %
o o
Oy _OH O, OH 6.52 —_—— 100%
)k k materia prima producto (aspirina) g
OH 0 o acido salicilico  &cido acetil salicilico P::l)d_:' producto X%
o Y obtenido (g)
)k [e] 5 g (materia prima) X 180 g
OH = 138g
reflujo e g (producto) X 100
X=6.528 6528

Conclusiones. La conclusion se hard con base en el desarrollo de la metodologfa: si se obtuvieron los compuestos esperados, €l
rendimiento alcanzado (%) y la pureza del compuesto obtenido (punto de fusion).

Cuestionario. En una hoja aparte contestar el cuestionario que se incluye en cada préctica del presente Manual.
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Bibliografia. Escribe las referencias en letra Arial 9. Puedes incluir de dos a tres referencias. Numera las citas en el texto en orden
de aparicion y entre paréntesis cuadrados.

1. Carey, F. Quimica Orgdnica. Mc. Graw-Hill Interamericana, 3 Ed., pp.122-127, México, 1999
2. Garcia Sdnchez, M.A. Manual de Prdcticas de Quimica Orgdnica . UAM-Iztapalapa, México, 2002
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