Experimento 8
Parte a

[PDLILLAS ABSTENERSE:]

|

Equilibrio sélido-liquido y solido-vapor -
Aislamiento de naftaleno y determinacion
de punto de fusion.

Objetivos:

Que utilices el equilibrio solido-vapor para el aislamiento de una sustancia organica.
Que utilices el punto de fusion como criterio de identificacion y pureza de la
sustancia obtenida.

Materiales del Hogar:

Algunas bolitas de naftalina.
Hielo.

Introduccion:

La naftalina es un conocido antipolillas que estd compuesto en su mayor parte
por naftaleno. Este es una sustancia organica que tiene una gran tendencia a pasar a
fase vapor sin pasar por el estado liquido (volatiliza) a presion atmosférica. En esta



practica se utilizaras esa tendencia del naftaleno para aislarlo de otros constituyentes
del producto comercial. Una vez aislado determinaras su punto de fusion.

Materiales y reactivos:

Tubo kitasato Vaso de precipitados (50 mL)
Tubo de ensayo Mortero

Glicerina Pie universal

Tripode Tela metélica

Vidrio de reloj Agarradera con nuez
Mechero Tapon de goma

Termdmetro Bandas de goma

Espatula Capilares

Procedimiento:

Toma 2 6 3 esferas de naftalina y pulverizalas utilizando un mortero o algin
objeto pesado. Introduce el polvo obtenido dentro de un tubo kitasato. Adapta un
tapon agujereado a la boca del tubo, haciéndole pasar por dicho agujero un tubo de
ensayo (figura 1).

Una vez armado el aparato, sostenlo con una agarradera sobre un tripode con
tela metélica y llena el interior del tubo de ensayo con hielo molido y agua fria.
Calienta con suavidad el tubo kitasato utilizando el mechero (figura 2).

Observarads que a medida que se caliente el sdlido, el naftaleno contenido en
la naftalina se volatilizara, condensandose (sublimando) como un soélido puro en la
superficie fria del tubo mas pequefio. Retira el mechero y podras recoger el sélido
puro sobre un vidrio de reloj raspando la superficie de tubo pequefio. Determina el
punto de fusion al so6lido obtenido por el mismo método descrito en el Experimento
5.
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Parte b

AR

Temperatura de fusion de mezclas de
sustancias.

Objetivo:

Que compares la temperatura de fusion de un solido puro con la de mezclas
que resultan de hacer agregados crecientes de una segunda sustancia (este fendmeno
es conocido como descenso crioscopico).

Materiales del hogar:

Naftaleno puro; podria ser el obtenido en la parte anterior, pero muy
probablemente necesites mas y por lo tanto deberas recurrir al que trae el kit de
laboratorio entregado a tu escuela.

Introduccion:

En este trabajo usards como sustancia pura el naftaleno (Punto de fusion:

aproximadamente 80 C) y medirds dicha temperatura como asi también la de
mezclas del mismo con pequefias cantidades de acido benzoico.
Es importante que comprendas que la presencia de “impurezas” hace que el punto de
fusion de la sustancia descienda y ademads tal descenso resulta ser directamente
proporcional a la cantidad de impureza o segundo componente que hay en la
muestra.

Esta propiedad se puede observar por ejemplo en el hecho que el hielo con
agregados de sal de mesa (NaCl) funde a menos de 0 °C.

Algo similar ocurre con la temperatura de ebullicion: el agua salada hierve,
dependiendo de la cantidad de sal, a mayor temperatura que lo habitual (100°C).



Materiales y reactivos:

1 vaso de precipitados de 100 mL

4 tubos de hemolisis de vidrio Pyrex.
1 mortero chico.

1 espatula chica.

acido benzoico

termdémetro digital.

mechero Bunsen.

gradilla para tubos de hemolisis.
pinza de madera

Procedimiento:

Coloca el naftaleno en el mortero y muélelo bien. A continuacion prepara 3
mezclas de la siguiente manera:
e mezcla 1: 7 puntas de espatula de naftaleno + 1 de 4cido benzoico
e mezcla2: 6 puntas de espatula de naftaleno + 2 de acido benzoico
e mezcla 3 : 5 puntas de espatula de naftaleno + 3 de acido benzoico

Luego de preparadas es muy importante que las mezclas solidas estén bien
homogeneizadas.

Coloca un poco de cada mezcla en sendos tubos de hemolisis Pyrex (2 6 3
cm de altura) y en el cuarto tubo introduce naftaleno puro. Con cada uno de ellos
procede de la siguiente manera:

e Sujeta el tubo con una pinza de madera y coloca el termOémetro en su
interior.

e (alienta el tubo suavemente hasta la completa fusion de su contenido.!

o Retira el mechero y a continuacion mide la temperatura de enfriamiento
del sistema en funcién del tiempo (una medida de temperatura cada 10
segundos, aproximadamente).

e Representa graficamente la temperatura en funcion del tiempo para los cuatro
Casos.

Al finalizar el trabajo y para limpiar los tubos, vuélvelos a calentar hasta
fundir su contenido y vuélcalo rapidamente sobre un vidrio de reloj. Si te hubieran
quedado restos de so6lido en los tubos, limpialos primero con agua caliente y luego
con escobilla y detergente.

I Conviene que calientes los tubos en bafio de agua.



Parte C

AAA

Extraccion acido-base. Recuperacion de
las drogas utilizadas

Objetivos:

Que puedas separar una mezcla de naftaleno-benzoico y que utilices el
método de extraccion acido-base para recuperar los materiales empleados.

Introduccion:

El reciclaje de materiales es un método para evitar contaminaciones del
ambiente. Es particularmente deseable poder recuperar dichos materiales con sus
caracteristicas originales, evitando descomposiciones del producto de partida. La
experiencia siguiente es un ejemplo de esto ultimo.

Por otra parte, el método de extraccion 4cido-base es muy utilizado cuando
alguna de las sustancias a recuperar presentan caracteristicas acidas o basicas.

Hay pocos grupos funcionales organicos suficientemente acidos o basicos
para poder interactuar con bases o 4acidos inorganicos. Entre ellos pueden
mencionarse los acidos carboxilicos y los fenoles, que reaccionan con bases fuertes
para dar las sales correspondientes, segin representamos con las siguientes
ecuaciones:

R—COOH + NaOH ----- > R—COO Na* + H,0

¢ )—OH + NaOH ----- > )0 Na" + HO

Las aminas reaccionan con acidos inorganicos fuertes para dar también sales
solubles en agua:

R-NH, + HCl — R-NH; CI”



El método consiste en:
1. disolver la mezcla organica a separar en un solvente con las siguientes
caracteristicas:
e debe ser inerte
e todos los componentes deben ser solubles en ¢l
e debe ser inmiscible con el agua
e debe tener un punto de ebullicion bajo
2. Agregar una solucion 4acida o bésica para extraer a la fase acuosa el
componente deseado (como una de sus sales).
Neutralizar dicha fase acuosa (pH=7 a 25°C).
Extraer nuevamente con solvente organico.
5. Evaporar en forma separada ambas fracciones orgéanicas hasta sequedad para
poder recuperar ambos compuestos.

P w

Materiales y reactivos:

Pie universal

Aro con nuez

Ampolla de decantacion

Vaso de precipitados

Erlenmeyer

Erlenmeyer con tapa

Agarradera c/nuez

Tela metalica

Balon de destilacion 1
Mechero

Cabezal de destilacion

Refrigerante

Alargadera de destilacion

Tubo de ensayo

Tubo Kitasato

Embudo Hirsh

Equipo para determinar punto de fusion
Mezclas de naftaleno-benzoico del Experimento 8b 1-2g

—_— N = N = = = N

— e N = e e

Acetato de etilo 100ml

Carbon y celite (si fuese necesario) minima cantidad
Na,SO, (anhidro) 1 cucharada
Papel de filtro

Capilares



Procedimiento:

Juntar las diferentes mezclas de naftaleno-benzoico utilizadas en el

Experimento 8b.2 Tomar 1 a 2 gramos de la nueva mezcla y disolverla en 30 mL de
acetato de etilo. Verter la solucion dentro de una ampolla de decantaciéon (verificar
que el robinete se encuentre cerrado) colocando siempre un recipiente debajo (ver
Figura 1).

Agregar a la ampolla 15 mL de una solucion
acuosa de NaOH 5 % p/v. Tapar la ampolla y agitar unos
minutos, liberando los gases que se forman dentro de la
ampolla luego de cada agitacion.

Recoger la fase acuosa (més densa) en un /g\
Erlenmeyer de 125 mL y repetir toda la operacion dos veces
mas, juntando las distintas fases acuosas en el mismo
Erlenmeyer.
Lavar la fase organica con porciones de 15 mL de
agua destilada hasta que las aguas de lavado no resulten

basicas. Desechar las aguas de lavado.

Transferir la fase organica a un Erlenmeyer de
125mL con tapa y agregar aproximadamente una cucharada
de Na,SO, anhidro.

Luego de unos minutos, filtrar la solucién orgénica
por medio de un papel plegado sobre un balén de 125 mL .
(ver Figura 2) para ser destilada posteriormente. Flgura 1

Armar un equipo de destilaciéon como se explica en el Experimento 12b y
destilar el solvente organico. Calentar el sistema en bafio de agua.

Figura 2

El residuo que queda en el balon corresponde al naftaleno, que debe recristalizarse
(ver Experimento 5) utilizando etanol como solvente.

2 Para acelerar el proceso de disolucion del solvente organico se recomienda moler previamente la mezcla con
un mortero.



A la fase acuosa basica se agregara lentamente acido clorhidrico 20% hasta
pH 1-2. Se observard la precipitacion de un solido blanco (el 4dcido benzoico) el que
se filtra utilizando vacio y se recristaliza de agua.

Finalmente se tomaran los puntos de fusion de ambos (ver Experimento 5)
para determinar su pureza. Si no coincidiesen con los informados en los textos (ver
Datos) se debe recristalizar nuevamente hasta que el punto de fusidon coincida con el
informado.

Datos (a p = 1 atm)
Punto de ebullicion del acetato de etilo (CH;COOCH,CHj3;): 77°C
Punto de fusion del naftaleno: 80,5 °C

Punto de fusion del 4acido benzoico: 122,4 °C



