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Introduccién

La quimica del carbono es la encargada del estudio de todos los compuestos
formados por este elemento que en la actualidad ascienden a mas de 10.000
derivados. El 4tomo de carbono tiene la capacidad de formar largas cadenas
lineales o ramificadas, lo cual da origen a una gran diversidad de compuestos que,
ademas, pueden formar enlaces con otros 4tomos, lo cual modifica su reactividad
y sus propiedades. Por ello, resultaria muy dificil estudiar cada compuesto por
separado, razon por la cual se ha procurado agruparlos de acuerdo con caracte-
risticas fisicas y quimicas similares a fin de facilitar su estudio. En esta quimica se
estudian, ademas, las sustancias responsables de la vida (carbohidratos, lipidos,
acidos nucleicos y proteinas); las sintéticas como farmacos, polimeros, pesticidas,
pinturas, jabones, detergentes, perfumes, cosméticos y insecticidas, entre otras.
Todo esto demuestra la gran importancia y aplicacién que tiene el estudio de
la quimica del carbono, para lo cual se requiere estructurar ese pensamiento
cientifico en el estudiante mediante el seguimiento y aplicacién de protocolos
basados en el método cientifico.

Este segundo volumen de la serie Manual de précticas de quimica orgénica
aplicada, forma parte de una serie de libros en los que se pretende instruir al
estudiante para que conozca métodos de sintesis, aislamiento, purificacién y ca-
racterizacién de compuestos organicos. En particular, en este tomo, el estudiante
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abordara teméticas relacionadas con reacciones de sustitucién nucleofilica,
sustitucion electrofilica aromatica, condensaciones alddlicas, extraccién de
metabolitos de interés farmacolégico, sintesis de detergentes a partir de lipidos,
obtencién de polimeros y anélisis de la reactividad de carbohidratos y vitaminas.
También se incluyen como anexos fichas de seguridad, montajes experimentales
y algunos equipos utilizados actualmente en el campo de la quimica organica.
En las siguientes practicas de laboratorio el estudiante aplicaré el conocimiento
sobre técnicas de sintesis, aislamiento, purificacién y caracterizacion, junto con
un anélisis de la reactividad de grupos funcionales y de espectroscopia.

Con este manual se pretende, ademds, que el estudiante fortalezca su capacidad
de observacién, interpretacién de resultados y elaboracién de informes que
avalen o refuten una hipdtesis, para de esta manera generar conclusiones que
sirvan de base para futuras experiencias. Este ejercicio de aplicacién del método
cientifico es la clave para la apropiacién del conocimiento de la quimica orga-
nica por parte del estudiante, lo cual le permitira avanzar en su camino como
investigador e intérprete de resultados y fenémenos presentes en la naturaleza.
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Para tener en cuenta durante la practica

La preparacion previa de las practicas es muy importante para evitar futuros
errores durante su desarrollo. Se deben investigar aquellos aspectos que sirven
de fundamento para la prictica y sintetizar aquello que se pretende analizar,
comprobar o refutar. Si existe una duda, se debe consultar de inmediato al ins-
tructor, pues las inseguridades solo conduciran a errores que, incluso, pueden
causar accidentes.

La puntualidad en el inicio y finalizacién de la practica es muy importante, pero
esta depende a su vez de una buena preparacion previa a la préctica, consistente
en la elaboracién de diagramas de flujo en el cuaderno de laboratorio a fin de
registrar los datos mds importantes y relevantes de la practica, resultado de
mediciones, densidades, masas, volimenes, concentraciones, cambios de colo-
racion, apariciéon de precipitados, célculos de rendimiento, etc. Ello permitira
guardar un registro claro y coherente de los hechos mas importantes ocurridos
durante el ejercicio, cumpliendo asf con las normas de las buenas précticas de
laboratorio.

Se recomienda, ademds, hacer un buen trabajo en equipo que haga posible la
construcciéon de redes y alianzas de cooperacion que faciliten el progreso y la
adquisicién de resultados positivos, que, en dltimas, conducirin al éxito de una
compafifa, un grupo de investigacién o un departamento.
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Es importante tener en cuenta que los recursos naturales deben ser utilizados
de una manera sostenible y responsable para evitar su agotamiento y evitar
el deterioro del medioambiente, razén por la cual todos los residuos y dese-
chos producidos en las pricticas, deben ser tratados antes de ser depositados
o vertidos al exterior. En ese sentido, el Anexo 1 presenta una tabla con los
reactivos empleados en todas las practicas y una descripcién de sus principales
caracteristicas y formas de desactivacion.

Durante la prictica de laboratorio, todas las personas deben usar la bata de
laboratorio abotonada, guantes de nitrilo acordes con el tipo de sustancia que
se vaya a emplear a fin de evitar accidentes como quemaduras y cortadas y gafas
de seguridad para proteger los ojos de cualquier salpicadura. No se deben calzar
sandalias ni chanclas, sino zapatos cerrados antideslizantes. El vestuario debe
estar compuesto por ropa gruesa y larga que evite cualquier tipo de contacto
con salpicaduras de reactivos quimicos. Nunca usar vestidos, pantalones cortos
ni exhibir joyas. El cabello debera estar siempre recogido. Recuerde que estas
recomendaciones son obligatorias.

Otras advertencias importantes son no comer, beber, fumar o mascar chicle
durante la ejecucién de la prictica, asi como no correr, jugar, empujarse o
arrojarse liquidos por broma ya que estas conductas pueden desembocar en
lesiones graves. En caso de alarma, no gritar ni causar panico; por el contrario,
informar inmediatamente al instructor y estar atento a sus instrucciones y reco-
mendaciones. Nunca se debe pipetear con la boca ya que esto puede producir
contaminacién en quien lo hace, sin importar que la pipeta haya sido lavada
previamente. Es posible que después de este procedimiento queden residuos de
productos quimicos. No manipular un reactivo sin conocer su ficha técnica o
grado de peligrosidad y dar aviso inmediato de cualquier derrame de sustancias
quimicas en el laboratorio. No usar equipo alguno de laboratorio sin haber
recibido antes una instruccién acerca de su manejo.

Finalmente, las mujeres embarazadas no deben manipular sustancias toxicas
de ningln tipo, amén de informar sobre su estado al instructor para recibir las
adecuadas instrucciones a fin de evitar cualquier peligro para el futuro bebé.

El informe se debe preparar con la debida anticipacién para ajustar el marco
tedrico, los resultados y el andlisis de forma adecuada, de manera que reflejen un
correcto analisis, el planteamiento de los resultados y las conclusiones. Con este
fin se ha elaborado una gufa para la presentacién de informes que contiene las
pautas para la correcta presentacién de los datos y los resultados en un informe
tipo articulo. A continuacién se describe la guia de presentacion.
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Para tener en cuenta durante la prdctica

Elinforme de la préctica de laboratorio se debe presentar por grupos conformados
desde el inicio del curso por maximo tres estudiantes y todos deben aportar a
su elaboracién. Recuerde que para la introduccién y marco tedrico no se debe
copiar textualmente la literatura, sino hacer un andlisis cuidadoso y redactar
una idea con base en lo lefdo y al final citar la referencia. Evite el parafraseo y
el plagio. El informe se presentara bajo el formato tipo articulo cuya estructura
se describird a continuacion:

* Miéximo cinco péginas tamafio carta (21,59 cm de ancho y 27,94 cm de
alto), interlineado sencillo, contenido a doble columna (7,5 cm de ancho
de columna), fuente Arial once puntos, mérgenes de tres centimetros en el
borde superior, dos en el inferior y dos y medio en las margenes laterales.

* El titulo en Arial once puntos, en mayuscula, centrado y en negrita. No debe
exceder las quince palabras.

* Lainformacién del autor o los autores debe ir debajo del titulo a dos interli-
neas, en maytscula e incluir el primer y segundo nombre (si lo tiene), primer
apellido e inicial del segundo (si lo tiene y seguido de un punto) y centrado.

Titulo. Debe ser centrado y debe reflejar el objetivo principal de la prictica,
es decir, debe estar alineado con lo que se pretende medir, obtener o analizar
en la practica. La idea es que los estudiantes propongan el titulo de la préctica.

Por ejemplo si el objetivo de la practica es analizar la reactividad de los halu-
ros de alquilo, el titulo de la practica deberia ser “andlisis de la reactividad de
haluros de alquilo”.

1. Autores e institucién de origen. Los autores del informe se deben escribir
en orden alfabético, en forma continua y con el siguiente formato:

* El primer apellido, todo en maytsculas.

* El segundo apellido sélo se escribe su inicial en maytscula y se cierra con un
punto y se separa por una coma.

e El nombre inicia con maytscula y el resto del nombre en mindscula.
* (Cada integrante debe ir separado del otro por punto y coma.

* La institucién a la que pertenecen se debe escribir justo después de citar a
los integrantes y debe ser lo suficientemente especifica.
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2. Fecha de recepcion. La fecha de recepcion se escribe dos lineas después de
haber finalizado los autores y no debe ir precedida por ningin titulo.

3. Palabras clave. Se escriben de 3 a 5 palabras clave que permiten la identifi-
cacion del contenido del informe.

4. Resumen. Se escribe de forma impersonal para resaltar los aspectos més
relevantes del trabajo como los objetivos, la metodologia, las conclusiones y los
resultados de la investigacién de una manera muy breve y directa.

5. Introduccion. En esta seccion se deben responder preguntas como por qué
y para qué se hizo la experimentacién. Se debe incluir el marco tedrico y un
resumen de los principales estudios previos o antecedentes a la experiencia y
su relevancia para el avance del campo respectivo y la aplicacién en el 4rea.
Ademais, se deben discutir los alcances, las limitaciones y la metodologia em-
pleada de una manera muy breve. No incluye aspectos como las conclusiones,
resultados y discusién del trabajo.

6. Datos, célculos y resultados. Se deben reportar con las cifras significativas
apropiadas, de acuerdo con los datos de origen; es decir, de los obtenidos a
partir de las mediciones, los cuales estdn condicionados a la precision de los
instrumentos. Las ecuaciones se deben escribir usando un editor de ecuaciones
y se reportardan en orden de aparicion, al lado derecho de la ecuacién entre
paréntesis y abreviado (Ec. 1). Los resultados incluyen la siguiente informacién:

* Datos primarios: valores medidos, masas obtenidas, etc.

* (Cilculos: presentar una muestra de célculo a partir de los datos primarios.
Por ejemplo: calculo del porcentaje de error de una medicion, etc.

* Resultados: corresponde a observaciones obtenidas del experimento o los
valores obtenidos a partir de un célculo.

e Se redacta de forma impersonal. Por ejemplo: se elabord, se encontro, se
obtuvo, etc.

* Involucra la presentacién de tablas, gréficos y figuras de los resultados.

Tablas
Son conjuntos de ntimeros, valores, unidades y datos relacionados entre sf,
presentados en forma de columnas para facilitar su interpretacién. Se uti-
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Para tener en cuenta durante la prdctica

lizan asteriscos y notas explicativas al pie de la tabla para hacer una breve
descripcion.

Figuras

Pertenecen a este grupo los esquemas, diagramas, organigramas, mapas y otros
objetos graficos que se utilizan para explicar la informacién pertinente al informe.
De nuevo, para explicar algiin elemento pertinente de la figura se hace como
nota al pie de la figura.

7. Analisis de resultados. Se presenta la discusion de los resultados obtenidos
durante la practica. Se trata de analizar, el significado y la utilidad de los resul-
tados obtenidos. Comparar los resultados con los conceptos, datos y resultados
reportados en la literatura, por los autores o investigadores. Deben aparecer las
ecuaciones quimicas de las reacciones llevadas a cabo durante la practica y su
discusién, correctamente balanceadas utilizando estructuras quimicas que se
deben dibujar con algtn software disponible para esta funcién (generalmente
chemdraw) como esquemas, las cuales deben llevar el mismo tamafio y tipo de
letra del texto y excelente legibilidad del esquema a fin de incorporarlo al docu-
mento. Algunas preguntas, como las siguientes y las que aparecen en la guia de
cada préctica, pueden ayudar a enfocar la discusién o anélisis de los resultados:

* (Los resultados obtenidos son consistentes con los reportados en la teoria?
e (Se cumplieron los objetivos propuestos en la prictica?

* (Cudles fueron las posibles causas de error? Mencionar las posibles fuentes de
error que afectaron el valor de los resultados obtenidos; por ejemplo, errores
asociados a las limitaciones instrumentales o errores humanos que involucran
la capacidad de observacion en una escala de medida, etc.

8. Conclusiones. Deben estar relacionadas con los objetivos definidos para la
practica. Incluir como minimo tres conclusiones. Las conclusiones presentan de
forma objetiva, légica, coherente y ordenada los resultados de la investigacion.
No se hacen recomendaciones de ningin tipo dentro de las conclusiones.

9. Bibliografia. Corresponden a las referencias bibliograficas de los libros, arti-
culos cientificos, direcciones electrénicas, etc., que se hayan consultado para el
trabajo. Se usaran las normas APA, las cuales se pueden aplicar directamente
con una herramienta de Word 2010. En este punto es necesario que el instruc-
tor le explique como utilizar la herramienta de insercién de citas bibliograficas.
Estas deben ser claras y completas. Como minimo, deben citar una referencia
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de libros de quimica, aparte de las referencias de paginas web. El formato para
citar las referencias es el siguiente:

Para libros:

Los libros segtin las normas APA se deben citar dentro del texto una vez se hayan
utilizado ideas de otra fuente, redactadas de manera propia, entre paréntesis
como se muestra a continuacion:

(Duran Ramirez, Moncada Durango, Rodriguez Rondén, Rey Obando, y Cha-
morro Viveros, 2007)

La cita en la seccion de referencias aparecera de manera automatica organizada
por orden alfabético de los autores de la siguiente manera:

Durin Ramirez, E, Moncada Durango, E., Rodriguez Rondén, G. A., Rey
Obando, A. M., y Chamorro

Viveros, D. R. (2007). Frutas que curan. Bogot4, Colombia: Grupo Latino
Editores.

Para articulos de revistas cientificas

Los articulos de revistas cientificas se deben citar entre paréntesis una vez
finalice la idea que extrajo de otra fuente, redactada en sus propias palabras
como sigue: (Montagnac, Davis, y Tanumihardjo, 2009), la cual aparecerd en
la seccién de bibliografia de la siguiente manera:

Montagnac, J. A., Davis, C. R., y Tanumihardjo, S. A. (2009). Nutritional Value
of Cassava for Use as a Staple Food and Recent Advances for Improvement.
Comprehensive Reviews in Food Science and Food safety, 8, 181-194.

Para documentos de pdginas web

El texto se cita de nuevo entre paréntesis una vez finalizado el texto asf: (Favier,

1977).
El cual aparecerd en la seccion de bibliografia de la siguiente manera:

Favier, ]. C. (1977). Valeur alimentaire de deux aliments de base africains: le
manioc et le sorgho. (O. (. Outre-mer)., Ed.) Recuperado el 7 de diciembre de
2008, de http://www.congoforum.be/upldocs/manioc.pdf
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Practica 1

Reaccion de sustitucion
nucleofilica Sn1 y Sn2.
Reactividad de haluros de alquilo.
Obtencion del dcido fenoxiacético
mediante la sintesis
de Williamson






Objetivos

* Ejemplificar una reaccién de sustituciéon nucleofilica alifatica bimolecular

(Sn2).
e Sintetizar el 4cido fenoxiacético mediante la sintesis de Williamson.

* Analizar la variacion en el rendimiento de la reaccién con respecto al cambio
del tiempo del calentamiento y la concentracién de uno de los reactivos.

Introduccién

Los compuestos organicos se agrupan en familias con base en sus grupos
funcionales. Una de las més importantes son los halogenuros de alquilo, muy
Gtiles al ser materias primas versatiles para preparar otros grupos de familias de
compuestos organicos (Carey E C., 2000).

Los halogenuros de alquilo presentan una formula general R-X, donde R es un
grupo alquilo y X un atomo de halégeno, el cual puede ser E Cl, Br o I. Los
halogenuros de alquilo se clasifican de acuerdo con el tipo de carbono que que
estd anclado al halégeno (Morrison y Boyd, 1998) (Figura 1):
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Figura 1
Estructura primaria, secundaria o terciaria de los halogenuros de alquilo

H R R
R—(I:—X R—(I:—X R—(II—X
H H R
Primario Secundario Terciario

(1°) (2°) (3°)
Fuente: (Morrison y Boyd, 1998)

Como miembros de una misma familia, los halogenuros de alquilo normalmente
reaccionan de manera similar(reacciones de sustitucién nucleofilica alifatica;
sin embargo, de acuerdo con la sustitucién que exhiban, tienden a diferir en
la velocidad de reaccién y estos cambios ocasionan diferencias mas marcadas.

Las reacciones de sustitucion nucleofilica (Figura 2) son aquellas en las cuales
una base de Lewis acttia como un nucledfilo y remplaza el sustituyente halégeno
en el carbono. Cuando el nucledfilo (una especie rica en electrones) ataca al
centro carbonado, el enlace carbono-halégeno del halogenuro de alquilo se
rompe en forma heterolitica para formar un nuevo enlace carbono-nucleéfilo
y liberar el hal6geno, el cual actiia como grupo saliente.

Figura 2
Reaccién de sustitucidon nucleofilica
S0 -
Nucledfilo Nu: Rd ——> R—Nu + X: Grupo
saliente

Producto
Halogenuro de

alquilo

Fuente: los autores

En general, los nucledfilos son bases fuertes, mientras que los grupos salientes o
nucle6fugos se caracterizan por ser bases débiles. Si se relacionan dos bases, la
miés fuerte normalmente es la de mayor poder nuecleofilico y que aquella que es
mejor grupo saliente suele ser la més débil. No obstante, esta correlaciéon entre
grado de basicidad por una parte, y poder de salida por la otra, no se cumple
para grupos de nucledfilos o grupos salientes que se encuentren fuertemente
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Prdctica 1- Reaccion de sustitucién nucleofilica Sy1 y Sn2.
Reactividad de haluros de alquilo.Obtencién del dcido fenoxiacético mediante la sintesis de Williamson

relacionados, como por ejemplo, aquellos que posean el mismo atomo central

(Morrison y Boyd, 1998).

Debido a la gran versatilidad de las reacciones de sustitucién nucleofilica, es
posible preparar muchos productos a partir de los halogenuros de alquilo. En la
Tabla 1 se ven algunos nucledfilos comunes en orden aproximado de reactividad

(McMurry J. , 2001).

Tabla 1
Nucleofilos més comunes en orden de reactividad
Estructura Nombre
CH3‘,S‘.? Metanotiolato
B SH Hidrosulfuro
N=C: Cianuro
:‘N_=N+=N_: Azida
ST Yoduro
CH3.6? Metéxido
r OH Hidréxido
2 :Cél:_ Cloruro
:NH;3 Amoniaco
CH,COO0 : Acetato
(CHg)sN Trimetilamina
H: Hidruro

Mediante observaciones experimentales, se encontré que la reaccion de sus-
titucién nucleofilica alifitica se lleva a cabo mediante dos mecanismos. El
primero, involucra la sustitucién nucleofilica bimolecular S\ 2, en la cual estan
involucrados tanto el halogenuro de alquilo como el nucleéfilo en el paso clave
de la reaccién. El segundo es la sustitucion nucleofilica unimolecular Sy1, el
cual involucra en el paso clave de la reaccion solo el halogenuro de alquilo. A
continuacion se ilustran cada uno de los mecanismos.
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Figura 3

Mecanismos de sustitucién nucleofilica, Sy1 y Sy2

T
R4 H R4 R4
H\:-.(" S : & : LH _
C—X — Nu—C-—-X — N—C” + X
Nu™ / A\
R R
2 R2 2
Mecanismo Sy2
R4 Rt/\ N R4
~ | __MNu |
R3—C—X . Rs;—C* + X " R3y—C—Nu
| | P
Paso limitante ;
R de la velocidad Rz Paso rapido Ry

Mecanismo Sy1
Fuente: (Morrison y Boyd, 1998); (Carey E C., 2006)

Como se observa, cada uno de los mecanismos de reaccion tiene su particula-

ridad. A continuacién se hace una comparacién entre los aspectos més impor-

tantes de cada uno de ellos (Carey E C., 2000).

Tabla 2
Comparacion de los mecanismos Sy1 y Sy2 de sustitucién nucleofilica en
halogenuros de alquilo.

Sni

Sn2

La reaccién se efecttia mediante dos

pasos: la ionizacién del halogenuro de
alquilo y formacién de un carbocatién
(etapa determinante de la reaccién), y

el ataque del nucledfilo al carbocation.

La reaccién se efecttia en un solo paso
mediante el cual la formacién y ruptura
del enlace se da en forma sincrénica sin
la formacién de intermediarios.

La cinética de la reaccién es de primer

orden: V=k[R-X]

La cinética de la reaccién es de segundo
orden: V=k[R-X][Nu-]

La reactividad relativa de los grupos
salientes sigue el siguiente orden:

RI>RBr>RCl>>RE

La reactividad relativa de los grupos
salientes sigue el siguiente orden:

RI>RBr>RCl>>RE
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Sxl

Sn2

La reaccion se efecttia mediante dos
pasos: la ionizacién del halogenuro de
alquilo y formacién de un carbocatién
(etapa determinante de la reaccion), y
el ataque del nucledfilo al carbocation.

La reaccidn se efectta en un solo paso
mediante el cual la formacién y ruptura
del enlace se da en forma sincrénica sin
la formacién de intermediarios.

La velocidad es regida por la estabilidad
del carbocatién que se forma en el

paso determinante de la reaccién. Los
halogenuros de alquilo terciarios solo
pueden reaccionar por el mecanismo
Sx1. Reactividad de los halogenuros

de alquilo en el mecanismo Sy1:
R;CX>R,;CHX>RCH;X>CH;X.

La velocidad es regida por efectos
estéricos (impedimento en el estado
de transicién). Los halogenuros de
metilo y de alquilo primarios pueden
reaccionar solo por el mecanismo
Sn2. Reactividad de los halogenuros
de alquilo en el mecanismo Sy2:

CH;X>RCH,X>R,CHX>R;CX.

La velocidad de Ia sustitucién no
depende de la concentracién ni

de la naturaleza del nucledfilo. La
participacién del nucleofilo se observa
despues del paso clave de la reaccion.

La velocidad depende tanto de la
naturaleza del nucleéfilo como de su
concentracion.

La velocidad aumenta con la polaridad
creciente del disolvente mediada por su
constante dieléctrica .

Las velocidades de sustitucién se
ven incrementadas con el empleo
de disolventes polares aproticos;
el nucledfilo presenta una minima
solvatacién y aumenta el caracter
nucleofilico.

La reaccién no es estereoespecifica: la
racemizacién acompana la inversién
cuando el grupo saliente esta localizado
en un centro de quiralidad.

La reaccién es estereoespecifica: se
efectud la inversién completa de la
configuracién. El ataque nucleofilico se
lleva a cabo por el lado opuesto al que se
encuentra el grupo saliente.

El carbocatién intermediario puede
experimentar rearreglos

Al no existir carbocationes intermediarios,
no hay posibilidad de que se efecttien
rearreglos.

La sintesis de éteres de Williamson, ha sido uno de los métodos més empleados
para obtener este tipo de compuestos (Figura 4). Este método se basa en la
reaccién entre un halogenuro de alquilo (R-X) y un i6n alcoxido (RO”) o un
ion fenoxido (ArO7), a través de una sustitucién nucleofilica alifatica bimole-
cular S\2. Esta sintesis se ve mejorada cuando en los sustratos se encuentran

halogenuros de metilo o halogenuros de alquilo primarios. A pesar de que la
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sintesis de Williamson se descubrié hace mas de un siglo (1850), ha sido uno
de los mejores metodos para obtener éteres simétricos y éteres asimétricoss

(Wade L. G., 2004).

Figura 4
Esquema general de la sintesis de éteres de Williamson
. ) Sp2
RO o A0 + RyX ROR; o ArOR; +
lon lon Halogenuro de Eter Eter
alcoxido fenoxido alquilo dialquilico  alquil-arilico

Fuente: (Kurti y Czaké, 2005)

Materiales
Un bafio de hielo.

Un bafio marfa eléctrico.

Un agitador de vidrio.

Una probeta graduada de 25 ml.

Un matraz Erlenmeyer de 125 ml.
Unas pinzas de tres dedos con nuez.
Un vidrio de reloj.

Un refrigerante con mangueras.

Una pipeta graduada de 10 ml.

Un vaso de precipitados de 150 ml.
Un matraz Erlenmeyer de 50 ml con corcho.
Un vaso de precipitados de 250 ml.
Un embudo Buchner con alargadera.
Un matraz Kitasato con manguera.
Un embudo de separacién con tapon.
Una espéatula.

Un matraz pera de una boca.
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Reactivos

0,5 g de fenol.

2,5 ml de una disolucién de NaOH al 33 %.

0,5 g de 4cido monocloroacético.

5,0 ml de HCI concentrado.

15 ml de éter etilico.

7,5 ml de una disolucién de carbonato de sodio al 15 %.

Protocolo

La siguiente practica fue adaptada de la literatura: (Vogel, 1966), (Avila-Zarraga,
Manrique-Garcia, y Garcfa-Gavilan, 2009).

Figura 5
Esquema general de la sintesis del 4cido fenoxiacético
OH OCH,COOH
1) NaOH
+  CICH,COOH
2) Hel
Ac. monocloroacético .
Fenol p.f. = 61-63°C Acido fenoxiacético
p.f. = 40-42°C p.f. = 98-99°C

Fuente: (Avila—Zarraga, Manrique-Garcia, y Garcfa-Gavilan, 2009)

Con el objetivo de analizar el cambio que se presenta en el rendimiento de la
reaccién (obtencién de acido fenoxiacético)en relacién con la variacién del
hidréxido de sodio y del tiempo de calentamiento, la obtencién del producto
final se efectuara variando las condiciones de reaccién, de acuerdo con el
siguiente Cuadro:

Tiempo de calentamiento

Disol. NaOH 33 % 10 min. 15 min. 20 min.

Cantidades estequiométricas
1,0
1,5
2,0
2,5

27



Manual de practicas de quimica orgénica aplicada II - Carlos David Grande Tovar - Edwin Flérez Lépex

Se disuelven en un matraz 0.5 g de fenol en la cantidad asignada de disolucién
de hidréxido de sodio al 33 % P/V, como lo indica la Tabla anterior. El matraz
se cierra con un tapon de corchoy se agita durante dos minutos. Seguidamente,
se agregan 0.5 g de 4cido monocloroacético, se tapa de nuevo el matraz y se
agita por dos minutos més (si la mezcla forma una emulsién o no se disuelve
adecuadamente, agregar de 1 a 3 ml de agua). Una vez se homogeniza la solu-
cién, se retira el tapén y el matraz se lleva a un bafio Marfa equipado con un
sistema de reflujo; la mezcla de reaccion se calienta por el tiempo indicado por
la Tabla. Después de este tiempo, se deja enfriar, se diluye con 5 ml de agua y se
acidula con 4cido clorhidrico concentrado hasta obtener un un pH de 3. Una
vez se tiene este valor, se siguen los siguientes pasos:

1. La mezcla se vierte a un embudo de separacién y se extrae con éter etilico
(3 x 5 ml). Se juntan los extractos orgdnicos y se vierten en otro embudo
de separacion.:

2. La fase orgdnica (los extractos etéreos), se lavan con agua (3 x 5 ml).
3. La fase orgdnica se extrae con una disolucién de Na,COsal 15 % (3 x 2.5 ml).

4. La fase orgénica alcalina se acidula con 4cido clorhidrico concentrado has-
ta obtener un pH de 1. La disolucién se enfria en un bafio agua-hielo para
favorecer la precipitacion del producto. El sélido obtenido se filtra al vacio,
se lava con agua destilada, se seca y se determinan el punto de fusién y su
rendimiento.

Los resultados se registran en el cuadro y mediante Ia elaboracién de una gra-
fica con todos los resultados obtenidos por el grupo, se determina la cantidad
de hidréxido de sodio y el tiempo de reaccién necesarios para lograr el mayor
rendimiento del producto.

Cuestionario

1. {Qué reaccion se efectia entre el fenol y el hidréxido de sodio?
{Cuél es la reaccién entre el 4cido monocloroacético y el hidréxido de sodio?

Escriba el mecanismo de reaccién de la reaccién que se hizo en esta practica.

> »™

4Efectué los célculos necesarios para obtener la cantidad teérica de NaOH
al 33 % P/V solicitada para que la reaccién se realice cuantitativamente.
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10.

11
12

13

14

{Qué sucederia si se llega a utilizar una cantidad menor de NaOH a la
cantidad estequiométrica empleada?

Mediante un diagrama de flujo explique la manera como se debe efectuar
el proceso de aislamiento o purificacién del producto obtenido.

En el proceso de purificacién del producto, se hizo una extraccién 4cido-
base empleando una disolucién de Na;COj5 al 15 % como disolvente activo,
{Qué ocurrirfa si se emplea una disolucion diluida de NaOH?

Con base en los resultados experimentales obtenidos por todo el grupo,
{cudles deberfan ser las condiciones de reaccién acordes para obtener el
mayor rendimiento del producto obtenido? Sustente su respuesta.

{Qué diferencia existe entre una especie bésica y una especie nucleofilica?

{Qué otros grupos salientes se pueden emplear en una reaccién de sus-
titucién nucleofilica alifatica? Escriba una reaccién de cada uno de ellos
ejemplificAndolos.

. {Cémo se puede explicar la estabilidad de los carbocationes?

.{Por qué se dice que la velocidad de reaccion en la sustitucién nucleofilica

bimolecular Sy2 es susceptible a factores estéricos?

. {Cudles son los métodos empleados a nivel de laboratorio para la obtencién

de halogenuros de alquilo?

. {Cudles son las aplicaciones industriales de este tipo de compuestos?
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Practica 2

Estudio de la reactividad
de compuestos aromdticos.
obtencion del
Amarillo Martius:
Sustitucion electrofilica
aromdtica






Objetivos

* Ejemplificar una reaccién de sustitucion electrofilica aromética SgA,
mediante la nitracién indirecta del 1-naftol para obtener un compuesto
dinitrado.

e Obtener un compuesto disulfonado a partir de la sulfonacién del 1-naftol.

¢ Obtener el colorante artificial Amarillo Martius, mediante el intercambio
de los grupos sulfonicos en el compuesto disulfonado por los grupos nitros
en el compuesto 2,4-dinitro-1-naftol, para posteriormente obtener la sal
por reaccién con hidréxido de amonio

Introduccién

Los compuestos aromaticos son hidrocarburos derivados del benceno. El benceno
se caracteriza por una estabilidad poco usual que viene dada por la particular
disposicién de los dobles enlaces conjugados. Estos compuestos recibieron en
principio este nombre debido a los olores intensos, normalmente agradables,
que presentan en su mayorfa. El nombre genérico de los hidrocarburos aroma-
ticos mono y policiclicos es “areno” y los radicales derivados de ellos se llaman
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radicales “arilo”, compuestos todos derivados del benceno. El benceno es una
molécula ciclica, con forma hexagonal y un orden de enlace intermedio entre
un enlace sencillo y un enlace doble. Hechos xperimentales comprueban que los
enlaces en esta molécula son equivalentes, de ahi que el benceno se represente
como una estructura resonante entre las dos férmulas propuestas por Kekulé

(figura 6) (Carey E C., 2006), (McMurry J., 2001), (Morrison y Boyd1998):

Figura 6
Estructura general del benceno

9-—0=0

Estructura resonante Hibrido de
del benceno resonancia

Fuente: los autores

Para que un compuesto organico sea considerado aromatico debe cumplir las
siguientes caracteristicas (McMurry J. , 2001):

1. Ser ciclico, plano y conjugado.

2. Presentar una estabilidad inusual. El benceno, por ejemplo, tiene un calor
de hidrogenacién de 150 kJ/mol, menos que el que podria esperarse para el
ciclohexatrieno.

3. Tener un nimero de Hiickel de electrones 7, 4n + 2, deslocalizados sobre
el anillo aromatico.

4. Reaccionar con electréfilos para dar productos de sustitucién en los que se
retiene la conjugacién ciclica, en lugar de productos de adicién en los cuales
aquella se pierde.

Cuando un sistema pi rico en electrones, por ejemplo, un anillo aromético,
reacciona con un electréfilo (E*), se efecta una reaccion que se denominada
sustitucién electrofilica aromética (SgA) en la cual el electréfilo, especie hibida
de electrones, sustituye un hidrégeno del sistema aromatico:
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Figura 7
Esquema general de la reaccion de sustitucion electrofilica aromatica

H H
H H SEA H E
+ Et ——» + H*
H H H H
H H

Fuente: los autores

Se pueden introducir en el anillo aromatico muchos sustituyentes diferentes
por reacciones electrofilicas de sustitucion. Si seleccionamos los reactivos apro-
piados, es posible halogenar el anillo aromatico (sustituirlo con un halégeno:
—E —Cl, —Br, —I); nitrarlo (reemplazarlo con un grupo nitro: -NO,); sulfonarlo
(cambiarlo por un grupo sulfénico: —-SO3H); alquilarlo (sustituirlo con un gru-
po alquilo: —R); o acilarlo (remplazarlo con un grupo acilo: <COR). Podemos
partir de materias primas sencillas y preparar miles de compuestos aromaticos

sustituidos (McMurry J. , 2001).

Figura 8
Esquema general de la reaccion de sustitucion electrofilica aromatica

©/SO3H

: NO, Sulfonacion R

Nitracion \ Alquilacién
H /

— O
o r

Halogenacion

Fuente: (McMurry J., 2001).

35



Manual de practicas de quimica orgénica aplicada II - Carlos David Grande Tovar - Edwin Flérez Lépex

El mecanismo de reacciéon mediante el cual ocurren todas estas transformaciones
es muy similar (Figura 9). En el primer paso de la reaccion, un electréfilo acepta
un par de electrones del sistema 7 del benceno para formar un carbocatién.
El carbocation formado en este paso es un ion arenio o catién ciclohexadie-
nilo. Es un carbocatién alilico estabilizado por la deslocalizacion electronica
representada por la resonancia entre las estructuras contribuyentes. Una vez
formado, el cation ciclohexadienilo pierde rdpidamente un protdn, se restablece

la aromaticidad del anillo y se forma el producto de sustitucion electrofilica
aromatica (Carey E C., 2006).

Figura 9
Mecanismo de la sustitucién electrofilica aromatica

H 5t :5 H H H
H HoE—Y Lent H HE H HE H HE
ento
~A —_— > -~
H H H H H H H H
H H H

Estructuras resonantes del carbocation ciclohexadienilo

l Rapido

Fuente: (Carey E C., 2006).

Cuando los anillos arométicos presentan sustituyentes, es posible que estos
“activen” o “desactiven” el anillo aromético hacia la sustitucion electrofilica
aromética y a su vez el sustituyente tiende a dirigir la sustitucién a posiciones
especificas (Wade L. G., 2004), (McMurry J., 2001). En la Tabla 3 se resume
la orientacién y los efectos en la velocidad de las reacciones de sustitucién
electrofilica aromdtica para una variedad de sustituyentes. Las caracteristicas
principales de la tabla se muestran a continuacién (Carey E C., 2006).

1. Todos los sustituyentes activadores son directores orto y para.
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2. Los sustituyentes hal6genos son ligeramente desactivadores, pero son
directores orto y para.

3. Los sustituyentes fuertemente desactivadores son directores meta.

Tabla 3
Clasificacion de los sustituyentes para la reacciones de sustitucion
electrofilica aromatica (SgA)

Activadores Desactivadores

Sustituyente Efecto de la Sustituyente Efecto de la
orientacién orientacion

Director orto Director orto

NH, (Amino) ~X=F,C, B, 1 (Halogeno)

y para y para
_‘NR (Alquilamino) Director orto ~CH,X (Halometilo) Director orto
y para y para
. Director orto O Director meta
—NR; (Dialquilamino ara I
2 (Dialq )| ~CH (Formilo)
I3 Director orto O Director meta
-OH (Hidroxilo) y para I
L X4 .
—CR (Acilo)
O Director orto O Director meta
oo . . y para Il .
~NHCR (Acilamino) —COH (Acido carboxilico)
” Director orto O Director meta
—OR (Alcoxi y para I ,
e ( ) —COR (Ester)
O Director orto O Director meta

Il
—Q.CR (Aciloxi) —COCi (Cloruro de acilo)

-R (Alquilo) D;recmr oo | —C = (Ciano) Director meta
y para

-Ar (Arilo) ?;r;jor oto | _SO3H (Acido sulfénico) Director meta

—CH=CR; (Alquelino) D;recmr orto | _CF;3(Trifluorometilo) Director meta
y para

-NO; (Nitro) Director meta

La sal de amonio del 2,4-dinitro-1-naftol es conocida como Amarillo Martius,
el cual se usa como colorante antipolilla para la lana (1 g de este colorante
tifie 200 g de lana). Este compuesto y sus propiedades fueron descubiertos por
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Karen Alexander Von Martius en 1868, de alli su nombre. El Amarillo Martius
es obtenido mediante la sulfonacién aromdtica de 1-naftol empleando H,SOy4
concentrado, seguido de la nitracién del 4cido disulfénico con una mezcla de
acido nitrico y acido sulftrico en medio acuoso (Fieser y Williamson, 1992).

Materiales

Dos matraces Erlenmeyer de 25 ml.
Un bafio de hielo.

Dos matraces Erlenmeyer de 50 ml.
Un bafio Marfa eléctrico.

Dos pipetas graduadas de 1 ml.

Un embudo de vidrio.

Una probeta graduada de 25 ml.
Un embudo Buchner con alargadera.
Un termémetro.

Un matraz Kitasato con manguera.
Un agitador de vidrio.

Un vaso de precipitados de 150 ml.
Una espétula.

Unas pinzas de tres dedos con nuez.

Reactivos

0,25 g de 1-Naftol.

1,5 ml de hidréxido de amonio concentrado.
0,5 ml de 4cido sulftrico concentrado.

0,5 g de cloruro de amonio.

0,25 ml de 4cido nitrico concentrado.

2,0 ml de una disolucién al 2% de NHACI.

Protocolo

Este procedimiento fue adaptado de las practicas de laboratorio de Cremlyn y
Still, 1967; y Dominguez, 1973.
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Figura 10
Esquema general de la obtencién del Amarillo Martius

o) NH4
O H2304 *SoaH HNO3/HS0, * NH,OH *NO:
1-Naftol SOsH
p.f. = 95-96°C Acido naftil-1-hidroxi-2,4-disulfénico 2,4-Dinitro-1-naftol Amarillo Martius

pf. = 144-145°C

Fuente: (DominguezDominguez, 1973)
Preparacion del acido naftil-1-hidr6xi-2,4-disulfonico

En un matraz Erlenmeyer de 25 ml, se adicionan 0.25 g de 1-naftol y seguida-
mente de 0.5 ml de H,SO4 concentrado. La mezcla de reaccion se agita hasta
obtener una disolucién de color rojo y se lleva a un bafio Marfa. Se calienta
por cinco minutos y se deja enfriar a temperatura ambiente. Posteriormente, se
adicionan 1.5 ml de de agua destilada y se agita hasta obtener una disolucién
transparente (la disolucién contiene el producto; no requiere que se afsle para
continuar con la siguiente reaccion).

Preparacion del 2,4-dinitro-1-naftol

La disolucion anterior se enfria en un bafio de hielo-agua. Se adicionan bajo
agitacién 0.25 ml de de HNOj3 concentrado y se cuida que la temperatura no
sobrepase los 15 °C. Seguido de esto, se retira la mezcla de reaccién del bafio de
hielo-agua y se calienta en un bafio Marfa con agitacién constante hasta que
alcance una temperatura de 50 °C, la cual se mantiene por algunos minutos.
Seguidamente se deja enfriar la mezcla y se afiaden 2 ml de agua y se agita
hasta obtener una pasta homogénea. El sélido obtenido se filtra al vacio y se
lava con agua frfa.

Obtencién de la sal de amonio del 2,4-dinitro-1-naftol

El sélido obtenido se trasfiere a un matraz Erlenmeyer de 50 ml y se adicionan
8.0 ml de agua tibia. Sin dejar de agitar, se adicionan 1.5 ml de NH4OH con-
centrado y la mezcla de reaccién se calienta a bafio Marfa bajo agitacién, hasta
que en su totalidad se disuelva el sélido. Luego, la mezcla caliente se filtra por
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gravedad y se adicionan al filtrado 0.5 g de NH4Cl; la mezcla de reaccion se
agita y se enfria en un bafo de hielo. El precipitado obtenido se separa por
filtracion al vacio, se lava con un disolucién de NH4Cl al 2 % y se determina
el punto de fusion y el rendimiento del producto (Amarillo Martius es de color
naranja opaco).

Cuestionario

1. Escribalos mecanismos de reaccién de cada una de las reacciones efectuadas
en esta practica.

2. (Por qué el 1-naftol no se nitré directamente?

3. (Por qué la mezcla de 1-Naftol y 4cido sulftrico concentrado se debe ca-
lentar?

4. {Cémo se forma el ion nitronio NO, a partir de la mezcla nitrica HNO3/
H,SO4?

5. {Coémo puede usted comprobar que se obtuvo el Amarillo Martius en la
practica efectuada?’

6. Escriba los productos que se pueden formar cuando se hace reaccionar el
anisol con bromo molecular en 4cido acético.

7. Teniendo en cuenta la reaccién anterior, {cudles productos se forman en
mayor proporcién y por qué!?

8.  Escriba los productos que se pueden formar de la nitracién del clorobenceno.

9. Teniendo en cuenta la reaccién anterior, {cuiles productos se forman en
mayor proporcién y por qué’?

10. Escriba el mecanismo de reaccién para la formacién de m-nitrobenceno a
partir nitrobenceno.
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Practica 3

Estudio de la reactividad
de compuestos aromdticos:
Sintesis de 2,4-dinitrofenil hidrazina
y 2,4-dinitrofenil anilina
Sustitucion nuclofilica aromdtica






Objetivos

* Diferenciar entre los dos mecanismos involucrados en una reaccién de sus-
titucién nucleofilica aromatica SyAr: el mecanismo de adicién-eliminacion
y el mecanismo de eliminacién-adicién o via bencino.

e [lustrar una reaccién de sustitucién nucleofilica aromatica, mediante la
sintesis de la 2,4-dinitrofenilhidrazina y la 2,4-dinitrofenilanilina.

Introduccién

Por lo general, las reacciones de sustitucién aromética ocurren por un meca-
nismo electrofilico; sin embargo, los haluros de arilo (Ar-X; donde Ar = anillo
aromatico y X = E CI, Br o I), que tienen sustituyentes electroatractores,
pueden experimentar sustitucién nucleofilica aromética SyAr (McMurry J.,
2008), (Figura 11). Los nucledfilos pueden desplazar los iones haluro de los
haluros de arilo, sobre todo si hay grupos orto o para respecto al haluro que sean
fuertemente electroatractores (Wade L. G., 2004).
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Figura 11
Esquema general de la sustitucién nucleofilica aromatica SyAr
X Nu
GEA Presién o calor > GEA
+ “Nu SNAr + X
GEA GEA

Fuente: los autores

Una de las reacciones mds importantes de los compuestos arométicos es la
sustitucion electrofilica aromatica (SgA) gracias a la gran cantidad de aplica-
ciones que tiene para una amplia variedad de compuestos arométicos. Por el
contrario, las aplicaciones de la sustitucién nucleofilica aromética (SyAr) son
restringidas. En la SyAr, un nucledfilo fuerte reemplaza a un grupo saliente y
aunque aparentemente es similar a las reacciones de sustitucién nucleofilica
alifaticas Sy1y Sy2, es, en realidad, diferente debido a que los haluros de arilo
son inertes a las condiciones de Sy1 y Sy2 (Carey E C., 2006), (McMurry J. ,
2008), (Wade L. G., 2004).

Las reacciones Sy1 no ocurren con haluros de arilo dado que la disociacion del
haluro es energéticamente desfavorecida por la inestabilidad del catién arilo
potencialmente producido. Las reacciones Sy2 no ocurren con los haluros de
arilo ya que el carbono halosustituido del anillo aromatico est4 protegido esté-
ricamente de la aproximacién lateral (McMurry J. , 2008).

Se necesitan nucledfilos fuertes para la sustitucion nucleofilica aromaética y
para que la velocidad de reaccion sea proporcional a la concentracién del nu-
cledfilo; en consecuencia, el nucleéfilo ha de estar involucrado en el estado de
transicion. Los sustituyen electroatractores que activan el anillo respecto a la
sustitucién nucleofilica aromatica, lo que sugiere que en el estado de transicién
hay una carga negativa en aquel. De hecho, es dificil que se den las sustituciones
nucleofilicas arométicas sin que haya por lo menos un grupo electroatractor
poderoso (este efecto es el opuesto al de la sustitucién electrofilica aromaética,
en la cual los grupos electroatractores inhiben la reaccién) (Wade L. G., 2004).

La sustitucién nucleofilica aromética (Figura 12) se ha estudiado detalladamente
y con base en los reactivos se han propuesto dos mecanismos, uno de los cuales
es similar al mecanismo de la sustitucién electrofilica aromdtica, excepto por
la implicacién de nucledfilos y carbaniones en lugar de electréfilos y carboca-
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tiones. En el otro, estd implicado un reactivo intermedio interesante e inusual

denominado bencino (Wade L. G., 2004).

Mecanismo de adicién-eliminacién

Figura 12
Mecanismo de adicién-eliminacién en SyAr
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Fuente: (Carey E C., 2000).

El mecanismo de aceptacion general para la sustitucién nucleofilica aromética
en lo haluros de arilo con sustituyentes electroatractores, como el grupo nitro,
es un mecanismo de adicién-eliminacién en dos etapas, el cual se ilustra en la
reaccion del p-fluoronitrobenceno con metéxido de sodio o potasio. En este
mecanismo, la adicién del nucleéfilo al halogenuro de arilo es seguida por la
eliminacién del grupo saliente. El mecanismo de adicién-eliminacién en SyAr
se caracteriza por (Carey E C., 20006):

* Lacinética es de segundo orden; el paso determinante de la velocidad de
reaccién (paso lento) implica tanto el halogenuro de arilo como el nucleéfilo.

* El paso de adicion nucleofilica es el determinante de la reaccion debido
a que es necesario sacrificar el caricter aromético del anillo para formar
el anién ciclohexadienilo intermediario. Solo cuando ese intermediario
aromatico estd estabilizado por la presencia de un grupo sustituyente que
atrae electrones fuertemente en posicién orto o para al grupo saliente, la
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energia de activacion para su formacion seré lo suficientemente baja como
para mostrar una velocidad de reaccién razonable.

*  Como los fluoruros de arilo tienen el enlace carbono-halégeno mas fuerte
y reaccionan con més rapidez, el paso determinante de la velocidad no
puede implicar la ruptura del enlace carbono-halégeno. La reactividad
excepcionalmente alta de los fluoruro de arilo, se debe a que el fltor es el
mis electronegativo de los halégenos y su mayor capacidad de atraer a los
electrones aumenta la velocidad de formacion del anién ciclohexadienilo
intermediario en el primer paso del mecanismo; asi, el poder de reactividad
de los halogenuros en este mecanismo para la SyAr es F>CI>Br>1.

Mecanismo eliminacién-adicién o el bencino

Los haluros de arilo sin sustituyentes electroatractores no reaccionan con nu-
cledfilos en la mayor parte de las condiciones; sin embargo, a temperaturas y
presiones altas o con nucleéfilos muy fuertes estas reacciones pueden ocurrir
(McMurry J. , 2008). Las bases muy fuertes como amida de sodio o de potasio,
reaccionan ficilmente con los halogenuros de arilo, incluso con los que no
tienen grupos electroatractores y forman los productos correspondientes a la
sustitucion nucleofilica del halogenuro por la base (Carey E C., 20006).

Durante largo tiempo los quimicos no pudieron explicar ciertas observaciones
sobre la regioquimica de esas reacciones. No se hacia la sustitucién exclusiva-
mente sobre el carbono de donde partia el grupo saliente, si no que se obtenia
una mezcla de regioisémeros en la que el nucledfilo estaba en el carbono que
tenfa originalmente el grupo saliente o en uno de los carbonos adyacentes. Una
solucion a la cuestién del mecanismo de estas reacciones la ofrecié John D.
Roberts en 1953. El mecanismo més consistente con las observaciones experi-
mentales hechas por Roberts evidencia la formacion de un inusual intermediario,
a saber, el bencino, cuyo mecanismo se ilustra a continuacién con la reaccién
del clorobenceno con amiduro de sodio o potasio (Carey E C., 20006).
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Figura 13
Mecanismo de eliminacién-adicién o via bencino en SyAr

Ny —— ©| + H—NH, + :CI
H I"‘.IHZ . .

) g Bencino
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»>_ NH, NH, h
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Fuente: (Carey E C., 2006)

La primera etapa es una eliminacién consistente en una deshidrohalogenacion
del clorobenceno promovida por la base. El intermediario que se forma en este
paso tiene un enlace triple en el anillo aromético y se lo denomina bencino. El
enlace triple del bencino es diferente del enlace triple normal de un alquino.
En el bencino, uno de los componentes 7 del enlace triple forma parte del sis-
tema 7 deslocalizado del anillo aromatico. El segundo componente 7 resulta
del traslape de orbitales hibridos sp’ que se encuentra en el plano del anillo y
no interacciona con el sistema aromético. Este enlace 7 es relativamente débil
porque sus orbitales sp’ contribuyentes no tienen la orientaciéon adecuada para
un traslape efectivo. Como el anillo evita la linealidad de la unidad C-C=C-C
y el enlace 7 es débil, el bencino esta tensionado y es muy reactivo. Esta mayor
reactividad se evidencia en los pasos dos y tres del mecanismo, en los cuales la
base actia como nucleéfilo y se adiciona el enlace tensionado del bencino para
formar un carbanion. Este es un anién de arilo y sustrae un protén del amoniaco
para formar el producto observado (Carey E C., 2006).

El carbanion que tiene el grupo saliente y un carbono orto con respecto a él son
equivalentes en el bencino intermediario. Asf, cuando el sustrato es cloroben-
ceno-1-"C, el grupo amino puede introducirse con igual probabilidad a una de
las dos posiciones y se obtiene una mezcla de regioisémeros.

Materiales

Un agitador de vidrio.
Un vaso de precipitado de 150 ml.
Una probeta de 50 ml.
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Un Buchner con alargadera.

Un Kitasato de 250 ml con manguera.
Un matraz Erlenmeyer de 50 ml

Una espétula.

Un vidrio reloj.

Un recipiente para bafio Marfa.

Un bafo de hielo.

Unas pinzas de tres dedos con nuez.
Una pipeta graduada de 5 ml.

Un termémetro.

Reactivos

1,0 g 2,4-dinitro clorobenceno
0,5 ml de hidrato de hidrazina
15 ml etanol

0,5 ml de anilina

Protocolo

Este protocolo fue adaptado de las practicas de laboratorio de Vogel, 1966; Mo-
hring y Hammond, 1997 Avila—Zarraga, Manrique-Garcia, y Garcia-Gavilan,
20009.
Figura 14
Esquema general de la obtencién de la 2,4-dinitrofenil hidrazina y
2,4-dinitrofenil anilina.

NH2-NH,
NO.
NH,-HN, 2
Cl
NO,
NO,
2,4-dinitrofenil hidrazina
= 2020
NO, NH, p.f. = 198-202°C

2,4-dinitroclorobenceno H
p.f. = 50-52°C N
—~ . L1
O2N NO,

2,4-dinitrofenil anilina
p.f. = 159°C

Fuente: (Avila—Zarraga, Manrique-Garcfa, y Garcfa-Gavildn, 2009)
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Obtencién de la 2,4-dinitrofenil hidracina

Se disuelven en 2.5 ml de etanol y 0.5 g de 2,4-dinitroclorobenceno en un matraz
Erlenmeyer de 50 ml. Una vez disuelta la mezcla, se agregan gota a gota y bajo
agitacién constante, 0.5 ml de hidrato de hidracina. Al terminar la adicién,
la mezcla se calienta por diez minutos sin que hierva, se enfria a temperatura
ambiente y se filtra al vacio. El producto obtenido se lava con 3 ml de alcohol
tibio y luego con 3 ml de agua caliente. Luego de esto, el producto se seca al
vacio, se calcula el rendimiento y se determina su punto de fusion.

Obtencion de la 2,4-dinitrofenil anilina

En un matraz Erlenmeyer de 50 ml y sin dejar de agitar, se adicionan 10 ml de
etanol, de 0.5 g de 2,4-dinitroclorobencenoy 0.5 ml de anilina. La mezcla resul-
tante se caliente en bafio Marfa durante quince minutos sin llegar a ebullicién.
El producto obtenido se filtra al vacio y se recristaliza con etanol. Se toma el
punto de fusién y se determina el porcentaje de rendimiento.

Cuestionario

1. Escriba los mecanismos de reaccién involucrados en cada una de las reac-
ciones efectuadas en el laboratorio.

2. iCuéles son las diferencias que se observan en los dos procedimientos em-
pleados? (A qué se puede atribuir estas diferencias?

3. (Escribir la reaccion general que describe la sintesis de los halogenueros de
arilo. Escriba tres ejemplos.

4. Escriba la estructura quimica de cinco compuestos que sean aptos para
experimentar una sustitucién nucleofilica aromatica.

5. Mencione los usos industriales y en el laboratorio de la 2,4-dinitrofenilhi-
drazina y la 2,4-dinitrofenilanilina.

6. (Qué tipo de sustituyentes favorecen la sustitucién nucleofilica aromatica?
Sustente su respuesta con ejemplos.

7. Haga un paralelo entre las caracteristicas que involucran cada uno de los
mecanismos involucrados en la sustitucion nucleofilica aromética SyAr.

8. (En qué consisti6 el experimento realizado por John D. Roberts en 1953?
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9. (Qué productos se obtienen de la reaccién del m-bromotolueno con una
mezcla de amiduro de potasio y amoniaco? Escriba el mecanismo de reaccién.

10. {Qué otro tipo de reaccién puede comportar el bencino?

11. Una de las aplicaciones de la sustitucién nucleofilica aromatica SyAr es la
formacion del reactivo de Sanger. {Cudl es su estructura? (A partir de qué
reactivos se forma? (Para qué se emplea ese reactivo!?
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Practica 4

Compuestos a, g—insaturados:

obtencion de dibenzalacetona.

Reaccion de condensacion de
Claisen-Schmidt.






Objetivos

e Jlustrar la condensacién aldélica cruzada dirigida a través de la sintesis de
la dibenzalacetona.

* Analizar la variacién en el rendimiento de la reaccién segin el orden en
que se agregan los reactivos.

Introduccién

En quimica organica, una de las reacciones mas importantes es la construccién
de un nuevo enlace carbono-carbono, propiedad que brindan las reacciones
de condensacién. Una reaccién de condensacion alddlica o adicion alddlica
(Figura 15) se efecttia cuando dos compuestos carbonilicos —bien sea aldehi-
do o cetona, los cuales poseen hidrégenos en posicién o al grupo carbonilo
(hidrégenos 4cidos)— se autocondensan en presencia de un catalizador 4cido
0 basico para formar un compuesto B-hidroxialdehido o una B-hidroxicetona

(Carey E C., 2006), (McMurry J. , 2008).
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Figura 15
Esquema general de la adicion aldélica

O H + -
e 17 Q H o OH (I)H
1 |!I 2 + R—C—CH,-R, —_ R1—T—CH2-R2

Carbono a k_ Hidrégenos o R—C-C—R;
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H

R4, Ry, = Hidrégeno, alquilo o0 arilo Producto aldélico

Fuente: los autores

Las tres etapas que constituyen el mecanismo de una condensacién aldélica
catalizada por base, mediante el cual un ataque nucleofilico de un i6n enolato
se lleva a cabo sobre un grupo carbonilico, se enumeran a continuacion:

1. Por accién de una base se efectdia la abstraccién de un protén acido del
carbono o del primer compuesto carbonilico para formar un ién enolato,
el cual serd el responsable de llevar a cabo el ataque nucleofilico al carbono
carbonilico de la segunda molécula.

2. Seguidamente, el i6n enolato que se forma en la anterior etapa, actia como
un nucledfilo fuerte y ataca al carbono carbonilo de una segunda molécula
del aldehido o cetona, para formar un i6n alcéxido.

3. Finalmente, el producto alddlico se forma a través de la abstraccion de un
protén de la base conjugada formada en la primera etapa de la reaccién
(i6n enolato), por parte del i6n alcoxido formado en la segunda etapa de
reaccion, regenerando de esta manera la base.

Si los productos obtenidos en esta condensacion aldélica atn presentan en su
estructura hidrogenos o, mediante un simple calentamiento y en presencia de
un medio 4cido o bésico se hara la deshidratacion de los B-hidroxialdehidos
y las B-hidroxicetonas para obtener compuestos carbonilicos a,f insaturados.
Esta deshidratacién se efecttia con gran facilidad gracias a la estabilidad que

le confiere a estos compuestos la conjugacién del doble enlace con el grupo
carbonilo (Figura 16). (Carey E C., 2006), (Wade L. G., 2004).
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Figura 16
Mecanismo de la adicién-condensacion alddlica catalizada por base.
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Fuente: (Wade L. G., 2004)

Bajo las condiciones mencionadas anteriormente, se obtiene el compuesto
carbonilico a,B-insaturado satisfactoriamente. A altas temperaturas, una vez
formado el aldol este pierde agua rapidamente para formar el compuesto conju-
gado. A la pérdida de una molécula organica pequefia se le conoce formalmente
como condensacion, de alli que esta reaccion en particular reciba el nombre de
condensacion alddlica. Cuando el producto de condensacién obtenido es un
producto altamente conjugado —como el caso en el que el sistema carbonilico
a,B-insaturado se encuentra en conjugacién con un anillo aroméatico— este
producto se obtendra sin la necesidad de emplear altas temperaturas gracias a
la alta estabilidad que exhibe.

Se denomina condensacion aldélica cruzada mixta cuando dos compuesto car-
bonilicos diferentes se condensan para formar un aldol. Si ambos compuestos
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carbonilicos presentan hidrégenos a, esta reaccién puede llevar a problemas
debido a la formacién de cuatro productos: dos productos provenientes de la
condensacién mixta y dos formados de la autocondensacién. Existen estrategias
sintéticas para efectuar con éxito una condensacién alddlica cruzada mixta.

Las condiciones necesarias para ello son basicamente tres(Carey E C., 2006),
(McMurry J. , 2008):

1. Uno de los compuestos carbonilicos no debe poseer hidrogenos o (com-
puesto no enolizable).

2. Este compuesto no enolizable, debe mezclarse inicialmente con el catali-
zador.

3. Para favorecer la reaccién deseada, el compuesto enolizable (compuesto
carbonilico con hidrégenos o) debe adicionarse lentamente a la mezcla
de reaccion, a fin de que el enolato que se estd formando se encuentre en
una concentracién mucho menor con respecto al gran exceso del primer
sustrato y asf evitar la autocondensacién.

Empleando la técnica que se menciond con anterioridad, se asegura que la con-
centracién del compuesto carbonilico enolizable sea muy baja en todo momento
de la reaccién y pueda reaccionar con el compuesto enolizable para evitar su
autocondensacidn, procedimiento conocido como condensacién aldélica cru-
zada dirigida. Cuando en este tipo de reacciones el compuesto no enolizable
posee un sistema aromético, generalmente la pérdida de una molécula de agua
se lleva a cabo sin ningtin problema debido a la conjugacién que exhibe el nuevo
sistema y a la inherente estabilidad que a este le confiere (Carey E C., 2006).

Las condensaciones de Claisen-Schmidt (Figura 17) son aquellas en las cuales
se efecttia una condensacién aldélica cruzada en la cual un aldehido aromético
reacciona con una cetona que posee hidrégenos o (compuesto enolizable).

Figura 17
Ejemplo de una condensaciéon de Claisen-Schmidt
0 - 0
: + )LH = N-SH 4+ HOH

Acetaldehido

Benzaldehido Cinamaldehido

compuesto o, f-insaturado

Fuente: (Carey E C., 20006)
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Materiales

Un vaso de precipitados de 250 ml.
Dos matraces Erlenmeyer de 125 ml.
Un termémetro.

Una probeta graduada de 25 ml.

Un pipeta graduada de 10 ml.

Un matraz Kitazato con manguera.
Unas pinzas de tres dedos con nuez.
Una base de agitaciéon magnética.
Un barra magnética.

Un embudo de vidrio.

Un vidrio de reloj.

Una espatula.

Un agitador de vidrio.

Un bafio maria eléctrico.

Un bafio de hielo.

Un embudo Buchner con alargadera.

Un vaso de precipitados de 150 ml.

Reactivos

3,75 ml de benzaldehido
3,75 g de hidréxido de sodio
1,5 ml de acetona

200 ml de etanol

Protocolo

El siguiente protocolo fue adaptado de las practicas de laboratorio de los autores

Mayo, Pike y Trumper, 2000; Vogel, 1966.
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Figura 18
Esquema de la obtencién de la dibenzalacetona
(0}
0 (o]
H
) N NaOH i AL i
B \dehid Acetona
enzaldehido _
p-e. =56°C Dibenzalacetona

p.e. =178-179°C
p.f. = 110-111°C

Fuente: (Mayo, Pike, y Trumper, 2000)

Meétodo a

En un matraz Erlenmeyer de 125 ml se adicionan 1.25 g de hidréxido de sodio y
1.25 ml de agua, la mezcla de reaccién se agita y cuando estén completamente
disueltos se agregan 10 ml de etanol. A continuacién se adicionan gota a gotay
bajo agitacién constante 1.25 ml de benzaldehido. Seguido de esto, se agregan
poco a poco 0.5 ml de acetona sin dejar de agitar. La agitacién se mantiene por
un lapso de 30 minutos cuidando que la temperatura no supere los 20°C-25°C. El
precipitado obtenido se filtra, se [ava con agua fria, se deja secar y se recristaliza
en etanol. Determine el porcentaje de rendimiento de la reaccién y determine
el punto de fusion del producto obtenido.

Meétodo b

En un matraz Erlenmeyer de 125 ml, se adicionan 1.25 g de hidréxido de sodio y
1.25 ml de agua. La mezcla de reaccién se agita y cuando estén completamente
disueltos se agregan 10 ml de etanol. A continuacion, se adicionan gota a gota
y bajo agitacién constante, 0.5 ml de acetona. Seguido de esto, se agregan poco
a poco 1.25 ml de benzaldehido sin dejar de agitar. La agitacién se mantiene
por un lapso de 30 minutos cuidando que la temperatura no vaya a superar los
20°C-25°C. El precipitado obtenido se filtra, se lava con agua fria, se deja secar y
se recristaliza en etanol. Determine el porcentaje de rendimiento de la reaccién
y el punto de fusién del producto obtenido.

Meétodo ¢

En un matraz Erlenmeyer de 125 ml, se adicionan 1.25 ml de benzaldehido y 0.5
ml de acetona. La mezcla de reaccién se agita y cuando estén completamente
disueltos se agrega una disolucién de 1.25 g de hidréxido de sodio en 12.5 ml de
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agua y 10 ml de etanol. La agitacién se mantiene por un lapso de 30 minutos,
cuidando que la temperatura no vaya a superar los 20°C-25°C. El precipitado
obtenido se filtra, se lava con agua fria, se deja secar y se recristaliza en etanol.
Determine el porcentaje de rendimiento de la reaccion y el punto de fusién
del producto obtenido.

Nota: Si en el proceso de recristalizacion la disolucion se encuentra demasiado
alcalina, esta tomard un color naranja o rojo, por lo que se debe agregar una
disolucién 1:1 de HCI: agua hasta obtener un pH entre 7 y 8.

Con los datos obtenidos durante el trabajo de laboratorio, complete la siguiente
tabla:

Método Orden de adicién de los Punto de fusién Porcentaje de
reactantes rendimiento
A
B
C
Cuestionario

1. iQué otro tipo de condensaciones alddlicas conoce? Némbrelas y dé un
ejemplo de cada una.

2. Los hidrégenos metilénicos de la acetona son relativamente 4cidos. (A qué
se debe este comportamiento?

3. Escriba el mecanismo de la adicién alddlica catalizada por 4cido.

4. Escriba el mecanismo de la reaccién que se desarrollé en el laboratorio
(obtencién de dibenzalacetona).

5. En cada uno de los métodos empleados, obtenga la cantidad de moles uti-
lizados de cada uno de los reactivos, calcule la relacién molar entre ellos y
dé las razones por las cuales se utiliza esta relacién.

6. (Por qué se lleva a cabo de una manera tan sencilla la condensacion (pér-
dida de una molécula de agua) del producto de adicién entre la acetona 'y

el benzaldehido?
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10.

{Cuaél considera usted que es el mejor método para obtener la dibenzalace-
tona? Sustente su respuesta.

Con relacion a la respuesta que dio en la pregunta anterior, {cual cree usted
que es el mejor orden de adicién de los reactivos? Sustente su respuesta.

[lustre con mecanismo incluido dos reacciones de condensacién aldélica
cruzada dirigida que puedan tener utilidad sintética.

Entre los carbonos carbonilicos de una acetona, un aldehido, un éster, un
cloruro de acilo y una amida, {qué centro electrofilico esperarfa que fuera
mas reactivo y por qué? Ordénelos en orden creciente de reactividad.
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Practica 5

Extraccion de
cafeina a partir de
fuentes naturales






Objetivos

*  Analizar los principios que rigen la extraccién de compuestos basada en
diferencias de solubilidad.

e Aplicar la técnica de cristalizacién para la purificacién del compuesto.

* (Caracterizar la cafefna obtenida mediante anlisis cl4sico y espectroscopico.

Introduccién

La cafeina (1,3,7-trimetilxantina), la teobromina (3,7-dimetilxantina) y la
teofilina (1,3-dimetilxantina) son alcaloides pertenecientes a la familia de las
xantinas, que a su vez se derivan de las purinas. Son de caracter sélido y poseen
un sabor levemente amargo, asi como propiedades farmacoldgicas que influyen
en los receptores de adenosina del sistema nervioso central, adem4s de una reco-
nocida propiedad diurética y efectos en el miocardio (Lozano, Garcia, Tafalla, y
Albaladejo, 2007). En dosis bajas, estimulan el sistema nervioso central, inhiben
el suefo, aumentan la capacidad intelectual y la concentracién, estimulan el
musculo cardiaco y aumentan la capacidad de respiracién. La sobredosis produce
arritmia cardiaca, nerviosismo e insomnio. Estin presentes en una variedad de
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productos naturales (Figura 18) incluido el 4rbol de té (Camellia sinensis), el de
guarana (Paullinia cupana) y el de café (Coffea arabica). Su concentracién en
estas especies depende de los factores edafo-climaticos, del procesamiento y de
la etapa de madurez de la planta. Se ha encontrado que la concentracion varfa
entre un 2,0 % y un 4,0 % (entre 30 y 170 mg por 150 ml de bebida) (Garcia
Sanchez, 2002) y obedecen bésicamente a diferencias genéticas y tiempo de
preparacion, (Lozano, Garcia, Tafalla, y Albaladejo, 2007). En el té se considera
que la dosis varfa entre 20-70 mg por cada 100 ml de bebida, por supuesto en
funcion de la preparacién y la genética de la planta.

Figura 19
ImAagenes del café, el té y el guarana.

Guarana (Paullinia cupana) (Fuente: www.dietasinfo.com).
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Té (Camellia sinensis) (Fuente: www.biolib.cz)

El café tiene su centro de origen en la lejana Abisinia (actual Etiopia) alrede-
dor del afio 900 donde se cultivé por primera vez (Lozano, Garcia, Tafalla, y
Albaladejo, 2007). La cafeina fue sintetizada por Friedrich Ferdinand Runge
en 1819 cuando la aisl6 del café y su estructura quimica (Figura 20) elucidada
en 1875 por E. Fischer.

Figura 20
Estructura quimica de la cafeina.

o
N N \ro
< | N
~
N CH,
HsC
o

Fuente: los autores

Las especies m4s relevantes en el mundo en cuanto al consumo y mercado son
la Coffea arabica, con una produccién mundial del 80 % y la Coffea canephora
con el 20 %.
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Ademas del consumo de las bebidas provenientes de los productos naturales,
la determinacién de la presencia y contenido de cafeina es importante, ya que
hoy en dia se prepara un sinfin de bebidas a base de cafeina. Muchos refrescos,
incluso los que se consideran light, contienen cafeina en concentraciones que
varfan entre 15 y 35 mg por cada 180 ml de bebida. Las bebidas energéticas

contienen atin mayor cantidad: alrededor de 80 mg por cada 250 ml (Lozano,
Garcia, Tafalla, y Albaladejo, 2007).

La extraccién se define como la separacién de un componente o compuesto de
una mezcla de reaccién o de su fuente natural con el empleo de un solvente
orgénico en contacto con una fase acuosa. La base de la separacién se da por
las diferencias de solubilidad de los distintos componentes de la mezcla. Las
disoluciones de bicarbonato de sodio convierten los 4cidos carboxilicos en sus
sales sodicas y permiten su separacion en soluciones acuosas. Posteriormente, un
tratamiento con 4cido diluido los convierte nuevamente en acidos y faculta su
separacién con solvente organico. Los compuestos neutros como hidrocarburos,
compuestos halogenados, alcoholes, compuestos carbonilicos, etc., se separan
con solventes organicos (Universidad Complutense de Madrid, 2011).

Al utilizar agua caliente para la preparacién de bebidas de café, no solo se disuel-
ve la cafefna sino también los taninos, compuestos fendlicos polihidroxilados de
origen vegetal, presencia abundante en la corteza de los robles, sabor amargo y
olor caracteristico, ademas de su propiedad astringente. Se los conoce también
por su capacidad antioxidante ya que funcionan como trampas que atrapan
radicales libres. Los taninos se dividen entre los que pueden ser hidrolizados
con agua y los que no.

Cuando los taninos se extraen con agua caliente, algunos se hidrolizan parcial-
mente para formar 4cido gélico. Los taninos son compuestos dcidos debido a la
naturaleza de los grupos fendlicos y del grupo carboxilo. El tratamiento quimico
de los frutos vegetales (té, café, nuez de cola, etc.) con una base como carbonato
de sodio, convierte los taninos dcidos en sus respectivas sales de sodio, las cuales
son muy solubles en agua dada su naturaleza iénica (Aznar, 2011).

En esta préctica se extraera cafeina de una muestra de café y se purificara por
recristalizacién. Ademas, el contenido de cafeina presente en diferentes muestras
se cuantificara por HPLC.

Materiales

Un embudo de separacion.
Un embudo Buchner.

66
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Un equipo de filtracién.

Una varilla de vidrio.

Un matraz aforado de 250 ml.

Una probeta de 100 ml.

Un vaso de precipitados de 250 ml.
Un vaso de precipitados de 100 ml.
Un Erlenmeyer de 50 ml.

Tres pinzas de tres dedos con nuez.
Dos soportes universales.

Dos mangueras.

Un termémetro.

Un matraz aforado de 1000 ml.
Cinco matraces aforados de 100 ml.
Un matraz aforado de 50 ml.

Un matraz aforado de 25 ml.

Una pipeta de 10 ml y otra de 25 ml.
Cinco viales de 10 ml.

Filtros de muestra compatibles con metanol.

Equipos

Una balanza.

Una plancha agitadora y calentadora.

Una unidad de purificacién de agua para laboratorios ELGA, Purelab Classic.
Una balanza analitica Mettler, AB-104-S.

Una manta calefactora selecta, Fibroman-C.

Un cromatdgrafo de liquidos de alta resolucion.

Una columna cromatogréfica de fase Inversa: C18.

Un detector de absorbancia UV (A= 254 nm).

Flujo de la fase mévil: 2 ml/min.

Reactivos

Agua destilada.

Acido sulfdrico (HSO).
Carbonato de sodio (Na CO).
Sulfato de sodio anhidro (Na,SO).
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Diclorometano (CH Cl).

Cafeina (Sigma—AldricB, reactivo analitico).
Carbonato de sodio anhidro.

Cloroformo.

Acetona.

Eter de petréleo.

Agua Milli-Q (Millipore).

Metanol.

Acido acético.

Muestra de café.

Protocolo

El siguiente procedimiento ha sido adaptado de la literatura (Aznar, 2011).

Aislamiento y purificacion de cafeina a partir de muestras de café

1. Calentar con reflujo 100 g de café con 200 ml de agua Milli-Q por veinte
minutos aproximadamente.

2. Filtrar la solucién obtenida inmediatamente (caliente).

3. Adicionar 5 g de carbonato de sodio anhidro hasta que desaparezcan las
particulas s6lidas en suspension.

4. Una vez fria, se extra la solucién anterior con 30 ml de cloroformo en tres
porciones de 10 ml, agitando con cuidado para no formar espuma.

5. Se separa la fase organica y se le afiade una pequefia cantidad de sulfato de
sodio anhidro para eliminar las trazas de agua.

6. Filtrar al vacio la solucién y evaporar el solvente (cloroformo) en un rotae-
vaporador o en campana.

7. Disolver la cafefna obtenida impura en acetona. Calentar y adicionar gota
a gota éter de petréleo hasta que se genera una ligera turbidez.

8. Se formaran cristales de cafeina los cuales se deben filtrar para ser secados
a temperatura ambiente.
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9. luego de ser secados se deben pesar para determinar el rendimiento del
procedimiento.

10. Determinar el punto de fusién de la cafeina obtenida.

Determinacién y cuantificacion de cafeina en muestras de té y café por HPLC

1. Preparar un litro de una solucién compuesta por 30 % de metanol, 0,1 %
de 4cido acético y 69,9 % de agua (su pH debe estar alrededor 3,5).

2. Preparar una curva de calibracién utilizando como solvente la solucién
preparada previamente, a partir de la preparacién de una solucién de
concentracién de 1 000 g/l mediante sucesivas diluciones, hasta obtener
las siguientes concentraciones: 0,025 g/l, 0,050 g/l, 0,075 g/1, 0,100 g/l y
0,125 g/l.

3. Preparary conectar el sistema cromatografico con las siguientes condiciones
para la determinacion:

* Fase movil: metanol / agua Milli-Q (30:70) acidulada a pH 3.5.
* Flujo: 2.0 ml/min.

* Encender el detector de absorbancia a una longitud de onda de 254 nm.

4. Dejar pasar fase mévil durante cinco a diez minutos.
5. Hacer dos inyecciones de cada nivel de concentracién de cafeina.
6. Preparacién de las muestras de bebida:

Muestra de café
1. Disolver 0,5 g de café en 150 ml de agua caliente.

2. Tomar 10 ml de la solucién de café, enrasar a 25 ml con metanol/agua/
acético (30:69,9:0,1) y filtrar 5 ml de la disolucién resultante.

Muestra de té

1. Disolver una bolsa en 150 ml de agua caliente.

2. Tomar de 7 a 10 ml de té, enrasar a 25 ml con metanol/agua/acético
(30:69,9:0,1) v filtrar 5 ml de la disolucién resultante.

Muestra de cola
1. Tomar 15 ml de bebida de cola.
2. Agitar la muestra por cinco minutos antes de la inyeccién para eliminar

el COZ‘

3. Filtrar e inyectar la muestra.
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Cuestionario

1. Explicar los principios béasicos del proceso de extraccion.

2. Describa la estructura, la funcién y las propiedades de los alcaloides, los

taninos, los flavonoides y los fenoles.
3. Investigar la composicién quimica del extracto de té.

4. Investigar los principios basicos de la cromatograffa de HPLC.

5. Explicar el tipo de columna que se utiliza para la cuantificacién de cafeina

en la practica.

6. Determinar, a partir del tiempo de retencién medio del pico de cafeina pa-
troén, qué pico en el cromatograma de la muestra es originado por la cafeina.

7. Calcular las concentraciones de cafeina presentes en las muestras deter-

minadas.

8. (Cudl es la diferencia entre cromatografia de HPLC de fase inversa y de

fase normal?
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Practica 6

Reaccion de saﬁ;oniﬁcacién.
Obtencion de jabones
y detergentes






Objetivos

* Sintetizar detergentes a partir de la reaccién de saponificacion de grasas
(ésteres de 4cidos grasos).

* (Caracterizar fisicoquimicamente los detergentes obtenidos.

Introduccion

Dentro de los lipidos, que son compuestos que se obtienen mediante extraccién
con solvente organico como éter o diclorometano, se encuentran los triglicé-
ridos, ésteres de 4cidos carboxilicos de cadena carbonada larga (entre doce y
dieciocho carbonos) y del glicerol (1,2,3-trihidroxipropano). Debido a que los
lipidos se clasifican con base en sus propiedades fisicas de solubilidad y no en
sus estructuras quimicas, se da una gran diversidad y variedad de lipidos con
funciones y estructuras muy diferentes (Bruice, 2008). Sin embargo, la propiedad
de los lipidos de disolverse en disolventes organicos proviene principalmente de
su riqueza en cadenas hidrocarbonadas que les dan su aspecto aceitoso. Como
cada molécula de glicerol puede reaccionar con tres dcidos carboxilicos, son
también conocidos como triglicéridos o triacilglicéridos (Figura 20) (Morrison
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y Boyd, Quimica organica, 1998). Los triglicéridos se conocen como grasas si
son solidos, o aceites si son liquidos.

Figura 21
Estructura de un triglicérido

Glicerina Triglicérido

H Acido graso

Fuente: los autores

Las ceras son ésteres de 4cidos carboxilicos de cadena larga y alcoholes de
cadena larga. Un ejemplo es la cera de abeja (importante en la estructura del
panal) la cual posee un 4cido carboxilico de veintiséis carbonos y un compo-
nente alcohdlico de treinta carbonos. En general, estos materiales se usan como
recubrimiento para repeler el agua y brillar pisos y en pintura para automdéviles

(Bruice, 2008).

Las prostaglandinas se obtienen a partir del 4cido araquidénico y son las res-
ponsables de regular las respuestas fisiolégicas en los organismos. Dentro de
los lipidos también se encuentran los fosfoacilgliceroles, cuyo grupo hidroxilo
terminal (OH) est4 esterificado con 4cido fosférico y no con un 4cido graso.
Estos forman membranas gracias a que se ordenan en el espacio en forma de
bicapa lipidica semipermeable que regula los procesos de nutricién de la célula
al controlar la entrada y salida de nutrientes. Comprenden, igualmente, los
fosfolipidos (lipidos con un grupo fosfato) y los esfingolipidos, que contienen
esfingosina (amino alcohol) presentes en la membrana lipidica. Finalmente,
se encuentran los terpenos, compuestos que contienen dtomos de carbono en
multiplos de cinco (regla isoprénica) mediante una unién particular, conocida

como “cabeza-cola” (Bruice, 2008); (Carey E C., 2003); (McMurry J. , 2008).

La reaccién de saponificacion se define como la reaccion de hidrdlisis basica de
los ésteres de las grasas y aceites (Wade L. G., 2006). Uno de los productos es
el jabon, una sal sodica de los 4cidos grasos presentes en la grasa por lo cual su
reaccion es denominada de saponificacion, pues la palabra en inglés proviene del
griego saponis que significa jabonoso. La saponificacion se logra por la reaccién
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a altas temperaturas de las grasas de animales y vegetales con una solucién de
hidréxido de sodio.

Eljabon que se utiliza en el proceso de aseo de nuestro cuerpo es una mezcla de
sales de los dcidos carboxilicos que componen la mixtura de la grasa de partida.
El proceso de limpieza se basa fundamentalmente en la propiedad anfipatica
que presentan estas sales de cadenas de 4cidos carboxilicos. Estas cadenas por
su longitud, tienen muy separado el extremo polar —los grupos carboxilatos
(COQ)-del resto no polar (Ia cadena carbonada), por lo cual en solucién estas
se agrupan de tal forma que los extremos polares interaccionan con el agua en
la periferia y la “cola” no polar busca sus homélogas para formar micelas hacia el
centro en donde se disuelve la grasa de nuestro cuerpo; el agua exterior disuelve
las cabezas polares y se logra asf remover del cuerpo.

En solucién, las cadenas de la sal del 4cido carboxilico se agregan de tal forma
que evitan al maximo las repulsiones desfavorables al tiempo que maximizan
las favorables. Estos agregados se conocen como micelas (Figura 22). Las
cabezas polares interaccionan con las moléculas de agua mediante puentes
de hidrégeno, en tanto que las “colas” no polares interaccionan entre ellas y
con moléculas grasosas mediante fuerzas de van der Waals y de dispersién de
London, permitiendo asi que interacciones desfavorables “cabeza-cola” no se
lleven a cabo y se estabilicen estos agregados en el agua para formar emulsiones
estables y eficaces en la limpieza.

Figura 22
Estructura de las micelas

<
K

Fuente: 1()5 autores
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Detergentes

Los alcoholes primarios que se obtienen directamente de las grasas con una
cadena carbonada de Cj;a Cyg, se utilizan para la preparacién de detergentes.
En general, estos agentes de limpieza son similares en su estructura a los jabones,
ya que poseen una cadena carbonada lineal larga (cola no polar) y una cabeza
polar, pero en este caso de la sal del 4cido alquilsulfirico (Figura 23). Estas
cadenas provenientes de alcoholes derivados de 4cidos carboxilicos, se hacen
reaccionar inicialmente con 4cido sulfirico concentrado y posteriormente con
hidréxido de sodio para obtener la sal del acido alquilsulfdrico.

Figura 23
Obtencién del laurilsulfato de sodio a partir del alcohol laurilico
NaOH
HO Iﬁ% HO;S ’\/\/\/\/\/\_a> +Na_0330’\/\/\/\/\/\
alcohol laurilico Acido laurilsulfarico Laurilsulfato de sodio

Fuente: (Morrison y Boyle, 1987)

Por otra parte, se pueden obtener detergentes no iénicos a partir de la reaccién
entre un alcohol derivado de un 4cido carboxilico y éxido de etileno, cuyos
oxigenos establecen puentes de hidrégeno con el agua y le dan solubilidad a
pesar de la larga cadena carbonada (Figura 24).

Figura 24
Obtencion de un etoxilato, un detergente no i6nico, a partir
de alcohol laurilico
base
Ho/\/\/\/\/\/\ + 8H2C_CH2 e CH3(CH2)10CH2(OCH2CH2)8OH

alcohol laurilico !
Un etoxilato

Oxido de etileno
Fuente: (Morrison y Boyle, 1987).

La principal ventaja de los detergentes es su alta solubilidad incluso en “aguas
duras”; es decir, ricas en iones de calcio y magnesio, que en el caso de los jabo-
nes destruirfa su accién limpiadora por la insolubilidad de las sales de calcio y
magnesio que se forman. Sin embargo, es importante tener en cuenta que si se
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obtienen detergentes de cadena carbonada ramificada se contribuye fuertemente
a la contaminacién ambiental ya que estos no son biodegradables, a diferencia
de sus homologos lineales (Figura 25) (Insuasty y Ramirez, 2008).

Figura 25
Estructura quimica de los detergentes biodegradables y no biodegradables.

/\/\/\/\/_Q SOz'Na* SOzNa*

Detergente biodegradable Detergente no biode_glfadable
(cadena lateral no ramificada) (cadena lateral ramificada)

Fuente: los autores

En esta préctica se prepararan jabones y detergentes de cardcter iénico a partir
de grasas y aceites.

Materiales

Dos vasos de precipitados de 100 ml.
Una espétula de acero.

Cinco tubos de ensayo.

Un Erlenmeyer de 50 ml.

Una varilla de vidrio.

Una plancha agitadora y calentadora.

Reactivos

Hidréxido de sodio (NaOHj; solucién al 20 %).
Cloruro de sodio (NaCl).

Acido clorhidrico (HCI) al 5 %.

Acido sulfdrico (HSO).

Cloruro de calcio (CaClz).

Aceite de girasol.

Aceite de castor.
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Procedimiento

Preparacion de un detergente jabonoso

1. Agregar 2,0 ml de solucién de hidréxido de sodio en un vaso de precipitados.

2. Adicionar 0,5 ml de aceite de cocina.

3. Calentar hasta ebullicién la mezcla durante diez minutos o hasta que des-

aparezca la capa aceitosa.

4. Agregar posteriormente 2,0 ml de agua adicionales y adicionar cloruro de

sodio hasta que no se disuelva mas.

5. Calentar de nuevo hasta ebullicién por un minuto.

6. Enfriar y filtrar el s6lido y hacer un lavado cuidadoso con un poco de agua

para eliminar el 4lcali que pueda permanecer sin disolver el jabén.

7. A continuacién se deben examinar las propiedades jabonosas del detergente

diluyendo en los cinco tubos de ensayo un poco del jabén obtenido.

8. En el tubo ntimero 1 (que contiene agua destilada) se agrega un poco de la

solucion preparada con el jabon y se analiza el comportamiento.

9. En el tubo ntimero 2 (que contiene cloruro de calcio) se observa lo que

ocurre al adicionar un poco de la solucién jabonosa.

10. En el tubo niimero 3 se debe adicionar un poco de 4cido clorhidrico a la
solucién jabonosa. Precaucion: se debe adicionar el 4cido a la solucién

jabonosa y no al contrario, ya que puede resultar peligroso.

Preparacién de un detergente no jabonoso

1. Adicionar a un Erlenmeyer de 50 ml previamente inmerso en un bafio
de agua hielo 4cido sulftrico concentrado (2,0 ml) en varias porciones a
un volumen pequefio de aceite de castor (1,0 ml) con agitacién fuerte y

constante.

2. Adicionar el contenido anterior en un volumen igual de agua. Precaucion:
adicionar con mucho cuidado para evitar exotermia debido a la reaccién.

3. Se evidencia la formacién del producto en forma de aceite.

4. Adicionar hidréxido de sodio para neutralizar el 4cido y verificar con papel

tornasol.
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5. Tomar un poco del aceite con gotero y adicionar a un exceso de agua (50 ml).
6. Agitar y registrar las observaciones.

7. Adicionar un poco de la solucién del detergente a una solucién de cloruro
de calcio y registrar las observaciones.

Cuestionario

1. Escribir las ecuaciones de todas las reacciones llevadas a cabo en la practica.

2. Explicar el comportamiento de las soluciones jabonosas y no jabonosas en
presencia de iones de Ca** y Mg*".

3. (Qué es el producto de solubilidad? Explique la definicion de Kps. (Cuél
es la razén para que se formen precipitados en algunas de las reacciones de
4cidos carboxilicos de cadena larga y los iones calcio y magnesio?

4. Explicar cudl es la diferencia entre detergentes aniénicos y catiénicos.
Escribir la estructura de algunos de ellos.

5. Actualmente, icémo se lleva a cabo la obtencién de detergentes a nivel
industrial?
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Practica 7

Sintesis y aislamiento
de polimeros






Objetivos

* Estudiar los principios bésicos de la sintesis del nylon, de resinas de trea-
formaldehido y de caseina-formaldehido.

*  Determinar las caracteristicas fisicas de los polimeros obtenidos.

Introduccién

En la quimica orginica se pueden estudiar moléculas pequefias que cuentan
hasta con setenta y cinco 4tomos. Sin embargo, también se pueden observar
moléculas con cientos e incluso miles de 4tomos constituyentes conocidas como
macromoléculas. Algunas estan presentes en la naturaleza y son vitales para la
existencia, como las proteinas y los carbohidratos y otras son preparadas por el
hombre, como el polietileno o la poliacrilamida (Morrison y Boyle, 1987). Estas
macromoléculas estdn presentes en la vida cotidiana desde tiempos inmemoria-
les, como las herramientas prehistéricas y los refugios hechos principalmente
de madera y paja, cuya resistencia y propiedades se deben a la presencia del

polisacérido celulosa (Wade L. G., 20006).

En general, hoy en dia cuando se habla de polimeros se hace referencia a los
polimeros sintéticos y en otra categoria se ubica a los biopolimeros orgénicos
naturales, como la celulosa, el ADN y las proteinas. La primera vez que se hablé
de un polimero sintético fue alrededor de 1838, cuando se obtuvo policloruro
de vinilo por accidente (Wade L. G., 2006).

Otro hecho importante fue la vulcanizacién del caucho a partir del calenta-
miento en presencia del azufre, descubierta por Charles Goodyear en 1839. Fue
la primera vez que se entrecruzé de manera sintética un biopolimero para darle
resistencia y capacidad de elongacion al material. En general, hay millones de
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polimeros presentes en la cotidianidad del ser humano: en la ropa, los auto-

moéviles, los asientos, las llantas, los lapiceros y los computadores entre muchos
otros (Wade L. G., 2000).

Dentro de los polimeros sintéticos se encuentran los plasticos, los cuales se
moldean en ldminas o tubos mediante un proceso conocido como extrusién
en el cual el polimero se calienta y al enfriarse adquiere la forma de un molde.
Igualmente, los polimeros son componentes basicos de las pinturas y otros
objetos de amplia aplicacién en la vida humana.

Otros polimeros son los elastémeros, cuya alta capacidad de elongacion es
similar a la del caucho, asi como las fibras, las cuales son delgadas, alargadas
y de gran resistencia. Se utilizan principalmente en la industria de los textiles.
Sin embargo, a pesar de su innegable utilidad presentan el inconveniente de
que no son biodegradables, razén por la cual son causa importante de conta-
minacién. Esto ha llevado a desarrollar materiales biodegradables a partir de
polimeros naturales, evitando de esta manera contaminacién por acumulacién
de estos materiales.

Se considera que existen dos clases de polimeros: polimeros de adicién y poli-
meros de condensacion.

Polimeros de adicién o de crecimiento de cadena

Son aquellos que se generan por la adicién de una molécula por vez a un centro
reactivo (catién, radical, anién) del final de una cadena en propagacion, lo cual
permite que esta siga creciendo. Normalmente, los monémeros disponibles para
este tipo de polimerizacion son los alquenos y algunos derivados, los cuales llevan
a cabo sus reacciones de polimerizacion en el doble enlace. El metacrilato de
metilo, el cloruro de vinilo, el etileno y el estireno, son algunos de los monémeros
disponibles para este tipo de polimerizacion (Figura 26).

Figura 26
Polimerizacién del metacrilato de metilo

Polimerizacion via radicales

H CHs libres CHj3

\C: / > { I(_;IZ—C \

/ \ \ \ }n
H C— c=0

O/
\ (0]
CH, CH,

Metacrilato de metilo Polimetacrilato de metilo

Fuente: los autores

84



Prdctica 7 - Sintesis vy aislamiento de polimeros

Polimerizacién por condensacion

Se considera que durante la reaccién de polimerizacién por condensacién,
mientras se forma el nuevo enlace entre las moléculas involucradas, se pierde
una molécula de tamafo pequefio (Wade L. G., 2006). En la policondensacién
cualquier par de moléculas puede reaccionar, generando asi una reaccién en
etapas sucesivas e independientes de las etapas predecesoras, sin que sus centros
reactivos deban estar localizados al final de la cadena (Carey E C., 2003). En
general, se la conoce como polimerizacién de crecimiento por etapas (Figura
27) dado que cada par de monémeros reacciona por etapas y produce la con-
densacién. Los productos de una policondensacion son poliamidas y poliésteres;
el dacrén es un ejemplo de este dltimo (Insuasty y Ramirez, 2008).

Figura 27
Reaccién de obtencion del poli (etilen tereftalato) o PET
? I}
HO—C C—OH + H2(‘3_(|3H2  —
OH OH
Acido tereftalico Etilén glicol
't 0 Cal
I I alor
H;C-0—C C=0-CHj + HoC——CH, —— = CH30H + H20 +
‘OCH;  Metanol  Agua
OH OH Catalizador
Dimetil tereftlato Etilén glicol
Policondensacion
0o 0
Hy H I i H, Hy 5250°C
HO—C—C—E—O—C C—0-C—C—C—OH >
2 2

Dibetahidroxietil tereftalato

f cl) Hy Hy
%o—c C-0-C—C— C+ + HyG——CH,
Hz n OH OH

Etilén glicol
Polietilén tereftalato

Fuente: (Wade L. G., 2006)

Esta practica busca la obtencién de nylon, una poliamina catiénica y unas resinas
de urea-formaldehido y urea-caseina por policondensacion.
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Materiales

Un vaso de precipitados de 25 ml.

Una varilla de vidrio.

Dos recipientes desechables de un volumen aproximado de 5 ml.
Dos goteros.

Un balén de fondo plano de 25 ml de tres bocas.

Un condensador.

Un termémetro.

Un embudo de adicién.

Un bafio Marfa.

Una plancha agitadora y calentadora.

Reactivos

Cloruro de sebacoilo solucién al 3 % en diclorometano.
Urea.

Leche.

Acido sulfdrico (H,SOy4) concentrado.
Acido acético 2 M.
1,6-diaminohexano.

Etanol 50 %

Formaldehido 40 %.

Dimetilamina 40 %.

Etilendiamina.

Hidroxido de amonio.

Epiclorhidrina.

Procedimiento

Sintesis del nylon

En este experimento se hace reaccionar un cloruro de diacilo con una diamina
(sin olvidar que los dos compuestos son inmiscibles entre si) de tal forma que
la reaccion se lleva a cabo en la interfase y genera el nylon (una poliamida). La

reaccion procede a temperatura ambiente, pero se debe tener mucho cuidado
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ya que los cloruros de acilo son muy toxicos al igual que el solvente organico.

Se debe trabajar en campana.

L.

5.
6.

Preparar 10 ml de una solucién al 3 % de cloruro de sebacoilo en dicloro-
metano y adicionarlos a un vaso de precipitados de 25 ml.

Posteriormente, adicionar con mucho cuidado 10 ml de una solucién al 3 %
de 1,6-diaminohexano en agua.

Introducir una varilla de vidrio y enrollar con cuidado todo el sélido que
se forme.

Finalmente, lavar el sélido formado con agua y una solucién etanol: agua

1:1 (v/v).
Determinar el rendimiento de la reaccién.

Analizar la solubilidad del polimero en diferentes solventes.

Sintesis de la resina urea-formaldehido

I.

En un recipiente desechable de un volumen aproximado de 5 ml, se adi-
cionan 2 ml de solucién de formaldehido al 40 %.

Adicionar un gramo de urea al recipiente agitar con ayuda de una varilla
de vidrio hasta que la urea no se disuelva m4s .

Adicionar tres gotas 4cido sulftrico concentrado sin dejar de agitar.

Lavar el solido obtenido con agua una vez finalice la reaccién y secar en
papel filtro.

Analizar las propiedades de solubilidad en diversos solventes y calcular el
rendimiento de la reaccién.

Obtencion de caseina-formaldehido

L.
2.

Dejar en reposo 100 ml de leche para que se separe la crema.
Adicionar 50 ml de leche descremada.

Calentar hasta 50 °C aproximadamente y agregar unas gotas de acido acético
2 M a fin de precipitar la caseina.

Adicionar agua caliente para generar elasticidad en la fibra.
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7.

Dividir en dos partes, una de las cuales sera el control y la otra se usaréd para
la reaccién con el formaldehido.

Adicionar una de las partes a una solucién de formaldehido al 40 % durante

48 horas.

Secar y anotar las observaciones al comparar con la pieza de control.

Obtencion de una poliamina catiénica

1. Mezclar 0,05 moles de dimetilamina al 40 % con 0,0045 moles de etilendia-
mina y 0,0045 de amoniaco al 29 % en un balén de fondo plano de 25 ml.

2. Conectar el sistema con reflujo, termémetro y agitador magnético e in-
troducir gota a gota 0,049 moles de epiclorhidrina (EPI) y mantener la
temperatura inferior a 40 °C (con ayuda de agua-hielo si es necesario)
durante tres horas.

3. Lasolucién se calienta hasta los 90 °C una vez finalizada la adicién de EPI.

4. Se adicionan durante una hora 0,0075 moles de EPI y mantener la tempe-
ratura entre 95 °Cy 97 °C.

5. Se deja enfriar a temperatura ambiente, se adicionan 3,9 g de agua a la
solucién y se agita.

6. Se obtiene una solucién de la poliamina con una concentracién de 60 %
de sélidos.

7. Determinar el pH final la densidad, el porcentaje de sélidos de este producto
y las propiedades fisicas.

Cuestionario

1. Explique a qué tipo de polimerizacién pertenece cada una de las reacciones
llevadas a cabo en la practica (polimerizacién por etapas, poliadicién, etc.).

2. (Cudl es la aplicacién de las poliaminas preparadas a partir del procedi-
miento planteado?

3. (Cuales son las principales aplicaciones de las resinas urea-formaldehido y
casefna-formaldehido?

4. Escribir las ecuaciones de las reacciones llevadas a cabo durante la prictica.
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{Cuél es la diferencia entre un elastémero, un pléstico y una fibra?

{Qué son los polimeros biodegradables? {Cuéles son los criterios para que
un material sea considerado biodegradable?

{Cules son las polimerizaciones vivientes o pseudocontroladas? Dé ejem-
plos de cada una.

{Cudles son los principales productos de la polimerizacién via radicales
libres en la industria de hoy?

89






Practica 8

Identificacion y reactividad
de carbohidratos
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Objetivos
e Determinar e identificar cualitativamente azicares.

*  Analizar mediante pruebas quimicas sencillas, la reactividad de los aztcares
reductores.

e Diferenciar entre una aldosa y una cetosa.

Introduccién

En la naturaleza se encuentran compuestos organicos de estructura compleja
los cuales contienen grupos funcionales que determinan su reactividad. Estos
compuestos son las biomoléculas o los compuestos bioorganicos que reaccionan
de manera similar a sus homélogos més sencillos. Los principales compuestos
son las proteinas, los lipidos, los dcidos nucleicos y los carbohidratos. Son los
compuestos mas abundantes de la naturaleza (50 % del total de la biomasa seca)
(Bruice, 2008) y componentes fundamentales de los organismos vivos. Estan
presentes en las células como unidades estructurales, receptores con funciones
de reconocimiento y principalmente como fuente de energfa.

El término carbohidrato tiene su origen en el hecho de estar compuestos de

carbono e hidrégeno, aunque también contienen oxigeno y en general presentan

la férmula G (H,O) 4. Sin embargo, se juzga més acertado considerarlos como
n(120)m
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polihidroxialdehidos o polihidroxicetonas de acuerdo con sus grupos funcionales,
los cuales determinan sus propiedades quimicas y fisicas (Carey E C., 2003).

Las plantas sintetizan los carbohidratos durante la fotosintesis, proceso meta-
bolico complejo que convierte la luz solar, el didxido de carbono y el agua en
oxigenoy glucosa (Figura 28). Posteriormente, numerosas moléculas de glucosa
se enlazan entre si para formar polisacaridos como celulosa o almidén que
constituyen la reserva energética en forma de alimento (McMurry J., 2008).
Muchos mamiferos —entre ellos el hombre— no poseen las enzimas necesarias
para degradar la celulosa, por lo cual su tnica fuente de glucosa es el almidén.
Aquellos que se alimentan de pastos pueden consumirla sin problemas y cubrir
asf sus necesidades energéticas, pues en su organismo viven miles de microor-
ganismos cuyas enzimas pueden metabolizar la celulosa.

Figura 28
Estructura de la glucosa
gHO CHO
H—§<OH H—————OH
HO im— e H HO————H
H—t e OH H————OH
H et OH H————OH
%HQOH CH,OH

D-glucosa
Fuente: los autores

Los azlcares constituyen las unidades primarias de los carbohidratos. Al
nombrarlos se tiene en cuenta la terminacion osa (sacarosa, fructosa, glucosa)
para aquellos azticares reductores; es decir, que presentan un grupo carbonilo
terminal (aldehido, conocido como aldosa) o central (cetona, conocido como
cetosa) (Hormaza, 2004); (Insuasty y Ramirez, 2008). Sin embargo, muchos
oligosacéridos y polisacaridos poseen nombres triviales que terminan con el
sufijo osa pero no son reductores.

En general, los carbohidratos se representan con notacién de cufias y lineas o con
proyecciones de Fischer (Figura 29). No obstante, se prefieren las proyecciones
de Fischer dado que permiten diferenciar la estereoquimica de las moléculas y
todos sus 4tomos de carbono asimétricos (Wade L. G., 2006).
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Figura 29
Estructura general de las aldosas y de una cetohexosa
CHO CHO CH,0H
HO————H H—————OH c=—o0
HO———H HO———H HO——H
H———OH HO———H H———OH
H———OH H————OH H———OH
CH,0OH CH;OH CH,OH
D-manosa D-galactosa Fructosa

Aldohexosas
cetohexosa

Fuente: los autores

Clasificaciéon de los carbohidratos

Los carbohidratos se clasifican en carbohidratos sencillos 0 monosacéridos (ya
que poseen una sola unidad de aztcar); y carbohidratos complejos, los cuales
presentan en su estructura dos o més unidades de azticares unidas entre si
(Bruice, 2008). Los disacaridos contienen en su estructura dos unidades de
monosacarido, como la sacarosa que tiene dos unidades del monosacérido glu-
cosa. Los oligosacaridos poseen de tres a diez unidades de monosacéridos en su
estructura unidas entre si y los polisacaridos m4s de diez unidades, como son el
almidén y la celulosa. Los disacaridos, los oligosacéridos y los polisacéridos, al
hidrolizarse producen unidades de monosacérido libres. En general, todos los
carbohidratos de estructura sencilla y pequefia son solubles en agua, mientras
que los polisacaridos no lo son. Presentan un sabor dulce y se les conoce como
“azicares” (Insuasty y Ramirez, 2008); (Hormaza, 2004).

Se sabe que existen mas de doscientos monosacaridos que, andlogamente, se
clasifican de acuerdo con el ntimero de carbonos en su cadena principal: si po-
seen tres carbonos se denominan triosas; cuatro, tetrosas; cinco, pentosas; seis,
hexosas y siete, heptosas. Por ello, un polihidroxialdehido con cinco carbonos es

una aldopentosa y una polihidroxicetona con seis carbonos es una cetohexosa
(Bruice, 2008).
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La estereoquimica es fundamental para el estudio de los carbohidratos y sus
propiedades lo cual fue ratificado por el quimico aleman Emil Fischer, quien pro-
puso unas férmulas de proyeccion para describir la estereoquimica de moléculas
quirales (Carey E C., 2003). A finales del siglo XIX, se pudo determinar que
todos los monosacaridos naturales tenfan en su Gltimo carbono quiral la misma
conFiguracién que el (+)-gliceraldehido (2,3-dihidroxipropanal). De acuerdo
con la Figura 30, cuando la cadena de carbono se orienta en la proyeccién de
Fischer de manera vertical y el carbono del aldehido arriba, el grupo hidroxilo
del C-2 apunta hacia la derecha en el (4)-gliceraldehido y hacia la izquierda en
el (-)-gliceraldehido (Bruice, 2008). En este sistema, un monosacarido pertenece
a la serie D si el grupo hidroxilo del carbono quiral més lejano al carbono 1 esta
también a la derecha de la proyeccién de Fischer. Si el OH en el dltimo carbono
quiral es proyectado hacia la izquierda, entonces el compuesto pertenece a la
serie L. Actualmente, esta configuracién es denominada (R), aunque en esa
época era imposible determinar la configuracién exacta alrededor del 4tomo de
carbono quiral por la falta de herramientas. Por tal razén, se propuso el sistema
D y Ly se asignaron configuraciones relativas a estos compuestos (Insuasty y
Ramirez, 2008).

Figura 30
Representaciones tridimensionales y proyecciones de Fischer
de los enantiémeros del gliceraldehido

gHO CHO gHO CHO
H —E— OH H OH Ho—g— H HO H
%Hon CH,OH %HZOH CH,OH
R-(+)-gliceraldehido S-(-)-gliceraldehido

Fuente: (Carey E C., 2003)

De ordinario, los carbohidratos exhiben las propiedades quimicas de un alcohol,
los cuales poseen grupos hidroxilo que se pueden convertir en éter y éster. Tam-
bién se pueden oxidar y reducir con cierta dificultad, ya que los carbohidratos
se encuentran en su forma hemiacetélica (Insuasty y Ramirez, 2008).

Reaccién con fenilhidrazina

Emil Fischer encontré que cuando se hace reaccionar una aldosa o una cetosa
con fenilhidrazina, se puede aislar un sélido amarillo al que se conocié como
“osazona” (por osa, de aztcar y azona, de hidrazona) (Bruice, 2008). Se pue-
den utilizar para identificar monosacéridos ya que facilitan su aislamiento y
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purificacién garacias a sus diferentes tiempos de formacién y puntos de fusion

(Figura 31).

Figura 31
Reaccion de la D-glucosa con fenilhidrazina

CHO H~C;NNHCGH5

H——oH C=NNHC¢Hs  NH,
trazas de
HO——H acido HO——H
+ 3H2NHN —_— + + NH3 + 2H20

H——OH H——OH
H—F—OH Fenilhidrazina H—+—OH

CH,OH CH,OH
D-glucosa

Osazona de la D-glucosa

Fuente: (Bruice, 2008).

Los aldehidos y las cetonas presentan una reaccién con los alcoholes de tipo
adicion nucleofilica, rapida y reversible que genera hemiacetales (Figura 32)

Figura 32
Esquema de la formacién de un hemiacetal a partir de un aldehido con
alcohol
ﬁ HO\ /OR'
C + R'OH — C\
R/ Sy R/ H
Aldehido Alcohol Hemiacetal

O

S —

4-hidroxibutanal
(0]

o H
OH
0
OH H
H
OH

5-hidroxipentanal

Fuente: los autores
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En los monosacaridos es posible generar hemiacetales ciclicos si presentan, en
la misma molécula, un grupo hidroxilo y un grupo carbonilo, mediante una
adicién nucleofilica intramolecular. Los hemiacetales ciclicos de cinco y seis
carbonos son bastante estables, por lo cual se establece un equilibrio entre la
especie de cadena abierta y la especie ciclica. Ejemplo de ello es la glucosa, que
en solucion acuosa se cicla intramolecularmente mediante la reaccién entre el
grupo hidroxilo, -OH del Cs, y el grupo carbonilo del C; y permanece la mayoria
del tiempo en esta forma ciclica (una piranosa), mucho més estable que la forma
aciclica (McMurry J., 2008). Es posible que se generen anillos de cinco o de seis
miembros, segtin sea el grupo hidroxilo que reaccione con el grupo carbonilo.
Asi por ejemplo, la fructosa se encuentra en un 80 % en la forma piranosa y
un 20 % en la forma furanosa o anillo de cinco miembros, como resultado de

la adicion del grupo hidroxilo del C; al carbonilo del C5 (McMurry J. , 2008).
Las estructuras de los hemiacetales de los carbohidratos se representan por

proyecciones de Haworth, Fischer y de silla, como se observa en la Figura 33:

Figura 33
D-manosa en sus formas furanosa y piranosa

\

HO———H
HO————H

H OH
forma a-piranosa \ CHO forma a-furanosa

H———OH
OH H———F—OH \\\\
H \\\\\H
CH,OH Ho
D-manosa
forma g-piranosa forma p-furanosa

Fuente: los autores
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Reaccidn de oxidacién

Las aldosas y las a-hidroxicetosas se pueden oxidar en condiciones suaves utili-
zando el reactivo de Tollens (Ag" en NHj3 acuoso), el reactivo de Fehling (Cu**
en tartrato de sodio acuoso) o con el reactivo de Benedict (Cu’* en citrato de
sodio acuoso) y producen aztcar oxidada y el ion metalico reducido. Los tres
procesos se utilizan como prueba de identificacién sencilla para los azicares
reductores (McMurry J. , 2008). Los disacéridos pueden dar resultados posi-
tivos 0 negativos segin sea la unién del enlace glicosidico (enlace acetélico o
cetdlico). En términos generales, se puede decir que un azticar que conserve su
grupo hidroxilo libre sobre el carbono hemiacetélico o hemicetélico, se deno-
mina reductor y en caso contrario, no reductor (Figura 34) (Hormaza, 2004).

Figura 34
Azicares reductores y no reductores

Azucares no reductores HQ
IIIIII:,,
HO NG ¢
" “y,,
Metil a-D-glucopiranosido HOY "OH
OH
Sucrosa
CHO CHO
H———F——OH H——F——OH
H——F1—OH H—————OH
H———F—OH HO————H
H——F1—OH H OH
CH,OH CH,0H
D-alosa D-gulosa

Fuente: los autores
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Los furfurales y los hidroximetilfurfurales se condensan con fenoles para generar
productos coloreados, como en la prueba de Molisch la cual se usa para reco-
nocer carbohidratos utilizando el a-naftol para producir compuestos de color
parpura (Hormaza, 2004).

La prueba de Bial es ttil para diferenciar entre furfurales e hidroximetilfurfurales;
es decir, pentosas y hexosas ya que el orcinol reacciona con el carbohidrato y
genera un producto de condensacién complejo de color azul (Figura35):

Figura 35
Prueba de Bial. Estructura sugerida del producto de adicién

OH
AN o
CHO
HOH2C O Fec|3
h — /
HO OH HOH,C 0 C\

(e}

Resorcinol
Complejo colorido OH

Fuente: (Hormaza, 2004)

La prueba de Seliwanoff

Esta prueba se basa en la diferenciacién de aldosas de cetosas en virtud de su
velocidad de reaccién (velocidad de aparicion del color rosa o rojo del producto
de la reaccién), ya que las hexosas reaccionan con resorcinol en presencia de
acido clorhidrico concentrado (Hormaza, 2004). La base de la diferenciacién
radica en que las cetosas se deshidratan mas rapido que las aldosas (Figura 36).

Figura 36
Prueba de Seliwanoff
HO
HOH,C o CH,OH o )
H o) [H*] HOHZCQCHO [H*], 0.5 0,
—_—

H Ly M0 \ / o /_\'

HO H

2
OH

Fuente: (Hormaza, 2004)
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Reaccion de hidrolisis

La hidrolisis de los disacéridos se puede llevar a cabo con ayuda de enzimas o
también en medio 4cido concentrado y calor, generando asi el rompimiento del
enlace glicosidico y liberando las dos moléculas de monosacérido (Hormaza,

2004).

Materiales

Dieciséis tubos de ensayo.
Una pipeta graduada de 50 ml.
Una pipeta graduada de 25 ml.

Una espatula.

Reactivos

Sacarosa.

Lactosa.

Acetato de sodio.

Galactosa.

Hidrocloruro de fenilhidrazina.
Reactivo de Fehling.

Solucién de hidréxido de sodio al 10 %.
Acido sulfdrico concentrado.
Acido clorhidrico concentrado.
Orcinol.

Resorcinol.

a-naftol al 1 %.

D(+)-glucosa.

D(-)-Fructosa.

Equipos

Una plancha agitadora y calentadora.

Un bafio Maria.
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Protocolo

Este procedimiento se construy6 con ayuda de los textos de Hormaza, 2004 e

Insuasty y Ramirez, 2008.

Reduccion de los azicares con el reactivo de Fehling

L.
2.

4.

Adicionar en cuatro tubos de ensayo 1,0 ml de la solucién de Fehling.

Adicionar al primer tubo 1,5 ml de glucosa al 1 %; al segundo tubo se le
adiciona 1,5 ml de sacarosa al 2 %; al tercero 1,5 ml de lactosa al 2 % y al
Gltimo 2 ml de fructosa al 2 %.

Calentar los cuatro tubos de ensayo en bafio Marfa durante dos a tres
minutos.

Anotar las observaciones.

Reaccion de los carbohidratos con a-naftol (prueba de Molisch)

L.

4.

Adicionar en cuatro tubos de ensayo 1 ml de agua destilada y 1 ml de glu-
cosa. En el segundo tubo 1 ml de fructosa, en el tercero 1 ml de sacarosa'y
en el dltimo 1 ml de galactosa.

Adicionar a cada tubo cuatro gotas del reactivo de Molisch (a-naftol).

Posteriormente, adicionar cuidadosamente 2 ml de 4cido sulftrico con-
centrado.

Anotar lo que se observa.

Reaccién con la fenilhidrazina

L.

Colocar en tres tubos de ensayo 1 ml de glucosa, 1 ml de sacarosa y 1 ml
de fructosa en cada uno por separado.

Adicionar 0,2 g de hidrocloruro de fenilhidrazina y 0,3 g de acetato sédico
en 3 ml de agua.

Mezclar bien y calentar en bafio Marfa por veinte minutos.
Empezari a formarse cristales de fenilosazona que precipitan de la solucion.

Anotar sus observaciones e incluir en ellas el tiempo de formacién de los
cristales.
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Hidrélisis (inversién) de la sacarosa

1. Adicionar en un tubo de ensayo 4,0 ml de sacarosa al 12 %, ocho gotas
de 4cido sulftrico al 10 % vy calentar hasta ebullicién por cinco minutos.

2. Enfriar la solucién obtenida de aztcar y dividir en dos porciones iguales.

3. A la primera se adicionan ocho gotas del reactivo de Fehling una vez se ha
basificado con hidréxido de sodio.

4. Anotar las observaciones.
Agregar a la segunda mitad cinco gotas de 4cido clorhidrico concentrado
y unos pocos cristales de resorcinol (prueba de Seliwanoff) y calentar la
solucioén.

6. Anotar las observaciones.

Prueba de Bidl

1. Adicionar 0,5 ml de solucién de D(+)- xilosa a 2 ml del reactivo de Bial
contenido en dos tubos de ensayo diferentes.

2. Calentar el contenido hasta la aparicién de color.

3. Repetir el proceso con lactosa y D(+)-ribosa.

Reacciéon con el almidén

Se debe preparar inicialmente una solucién de engrudo de almidén de Ia si-
guiente manera:

L.

i

AN AN

Adicionar 1,0 g de almidén en 5,0 ml de agua en un vaso de precipitados
de 100 ml que contiene 50 ml de agua.

Calentar hasta ebullicién el contenido del vaso.

Tomar 5,0 ml del pegante de almidén y adicionarlo en un tubo de ensayo
junto con dos gotas de yodo en ioduro de potasio.

Anotar el color de la solucién y a continuacién calentar hasta ebullicién.
Anotar las observaciones.

Enfriar la solucién. Anotar las observaciones.

Tomar una pequefia porcién del pegante y mezclarlo con 0,5 ml del reactivo
de Fehling en un tubo de ensayo. Calentar hasta ebullicién.
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8. Anotar las observaciones.

9. Mezclar una pequena porcién del pegante con una solucién concentrada
de hidréxido de bario en un tubo de ensayo y calentar hasta ebullicién.

10. Anotar las observaciones.

Cuestionario

1. (Cudles carbohidratos dan positiva la prueba de Tollens?

2. Escriba las férmulas en proyecciones Haworth y Fischer de todos los mo-
nosacaridos utilizados en la practica.

3. Explique brevemente en qué consisten la mutarrotacion y la epimerizacién.

4. Escribir el mecanismo de la formacién de la a-glucosa y la f-glucosa a partir
de la D-glucosa (formacién de hemiacetales ciclicos).

5. Escriba el mecanismo de formacién de glicésidos.
6. Explicar en qué consiste el efecto anomérico.

7. Explicar brevemente en qué consiste la sintesis de Kiliani-Fischer y la

degradacion de Wohl.

8. Indique un método para convertir D-glucosa en D-alosa.
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Practica 9

Determinacion y cuantificacion
de vitamina C en muestras de frutas
y comprimidos por titulacion






Objetivos

e Efectuar la cuantificacion del 4cido ascérbico (vitamina C) presente en
muestras de frutas y en comprimidos.

* Analizar el proceso de titulacién redox para la determinacién de acido
ascorbico.

Introduccién

Las vitaminas fueron descubiertas, caracterizadas y elucidadas sus estructuras
quimicas entre finales de las décadas de los veinte y los cuarenta a partir de
numerosas experiencias con animales, las cuales permitieron demostrar la
existencia de unos compuestos desconocidos hasta le fecha y muy importantes
para el crecimiento y desarrollo de los animales. Fue el bioquimico francés C.
Funk quien propuso este nombre para aquellos compuestos (Hormaza, 2004).

Las plantas y hongos tienen la capacidad de elaborarlas, pero no los animales
(excepto algunos), por lo cual deben consumirlas en su dieta. Pueden obtenerse
directamente a través de la flora intestinal, aunque en la mayoria de los casos
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son ingeridas en una forma denominada “provitamina”; es decir, careciente de
actividad y posteriormente son activadas en algtin 6rgano en particular luego
de experimentar algin tipo de modificacién en su estructura (Hormaza, 2004).

Su principal mision es facilitar la liberacion de energfa en las reacciones metabo-
licas al participar como coenzimas (cocatalizadores) y posibilitar la labor de las
enzimas para la transformacion de las materias primas a través del metabolismo.
Se dividen en dos grandes grupos: las vitaminas liposolubles, las cuales como su
nombre lo indica, son solubles en grasas e insolubles en agua. Son, en general,
lipidos sin capacidad de convertirse en jabones, pues no poseen grupos carboxi-
licos provenientes de dcidos grasos. Dentro de las vitaminas pertenecientes a
este grupo se encuentran las vitaminas A (retinol), D (calciferol), E (tocoferol)
y K (antihemorragica). La vitamina A, por ejemplo, es un diterpeno. La ruptura
del B-caroteno, principal fuente de esta vitamina, genera dos moléculas de vi-
tamina A conocidas también como retinol, importantes para la correcta visién
en los seres vivos. Por otro lado, se encuentran las vitaminas hidrosolubles las
cuales como su nombre lo indica, pueden disolverse en agua. Son precursoras de
muchas coenzimas importantes para las reacciones bioquimicas del metabolismo
Entre ellas se encuentran las vitaminas del complejo B; B; (tiamina), B; (ribo-
flavina), B3 (niacina 6 4cido nicotinico), Bs (dcido pantoténico o vitamina W),
Bg (piridoxina), Bg (biotina o vitamina H), Bg (4cido félico), By; (cobalamina)
y la vitamina C (4cido ascérbico) (Hormaza, 2004).
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Figura 37
Vitaminas liposolubles e hidrosolubles
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Fuente: (Zempleni, Rucker, McCormick, y Suttie, 2007)

La vitamina C o 4cido ascérbico, es una vitamina hidrosoluble constituida por
seis atomos de carbono (Figura 38) considerada como un gran antioxidante.
Es importante para la formacién de hueso, el tratamiento de heridas y en los
procesos de formacion del tejido conjuntivo, ya que el tejido éseo contiene una
matriz orgdnica con coldgeno (Universidad para los mayores, 2011). Asimismo,
ayuda a la absorcién de hierro y protege algunas vitaminas de los procesos de
oxidacién. Una baja ingestién de esta vitamina causa la enfermedad conocida
como escorbuto. Entre las funciones de la vitamina C se encuentra su capacidad
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para fijar el oxigeno, el cual podria reaccionar con varios alimentos y provocar
su deterioro debido a la rancidez y pérdida de color (Tania M. Gutiérrez, 2007).
Se obtiene a partir de la glucosa y es considerada como un estimulante contra
las infecciones y basica para la obtencién del coldgeno y de sustancias presentes
en los capilares sanguineos.

Figura 38
Estructura quimica de la vitamina C

OH HO

HO,

o)

2
Z
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Fuente: los autores

Alimentos como los citricos, el kiwi, las fresas, el brécoli y la lechuga, entre
otros, son fuente natural de la vitamina C y su contenido depende de la especie,
el drea geografica en las que son cultivados, las condiciones de almacenamiento
una vez recogidos y el estado de maduracién (generalmente aumenta con la
maduracién) (Universidad para los mayores, 2011).

El 4cido ascérbico se degrada por accién del calor, por lo cual diversos autores
han centrado sus estudios en la cinética de la degradacién térmica en jugos y
frutas naturales en diferentes condiciones de tratamiento que genera la pérdida
de su actividad coenzimética, razén por la cual el seguimiento de la variacion
en su concentracion en alimentos es importante para establecer los mecanismos
que afectan su estabilidad (Tania M. Gutiérrez, 2007).

La vitamina C se puede reconocer mediante azul de metileno. Este colorante
cuando esta oxidado, es de color azul y se reduce facilmente para formar un
compuesto incoloro. Por otra parte, la cromatografia y la titulacién volumétrica
de 6xido-reduccion son los métodos utilizados para cuantificar el contenido
de vitamina C de un alimento. En esta practica se determinara la presencia de
vitamina C en jugos de frutas y en comprimidos por medio de una titulacién
de 6xido-reduccion.

Materiales

Una bureta de 25 ml.
Seis Erlenmeyer de 100 ml.
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Un embudo.
Una pipeta de 100 ml.
Puntas azules Eppendorf.

Una probeta de 50 ml.

Un bano Marfa.

Reactivos

Jugo de limén natural.

Jugo de naranja natural.

Tableta de vitamina C.

Jugo de mango natural.

Jugo de naranja comercial.

Solucién de almidén en agua caliente al 1 % (w/v).

Solucién de yodo 24,1 mm

Acido clorhidrico (HCI) al 15 %

Protocolo
1. Filtrar el jugo de naranja.
2. Mezclar con agitacién constante 10 ml de jugo de naranja, 15 ml de agua

destilada, 0,25 ml de HCI al 15 % y 0,25 ml de almidén al 1 % en un Er-
lenmeyer de 100 ml.

Tomar 15 ml de Ia solucién de yodo y adicionarla en una bureta de 25 ml.
Iniciar el proceso de titulacién del jugo hasta el viraje de la solucién a
color azul.

Repetir el procedimiento con el jugo de limén, el jugo de mango y el jugo
de naranja comercial.

Procedimiento para la titulacion de dcido ascérbico presente en comprimidos
de vitamina C

L.

Disolver una tableta de 500 mg de 4cido ascérbico en un litro de agua
destilada.

Mezclar 25 ml de la solucién de 4cido ascérbico con 0,25 ml de HClal 15 % y
0,25 ml de solucién de almidon al 1 % en un Erlenmeyer de 100 ml.
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3. Tomar 15 ml de la solucién de yodo y adicionarla en una bureta de 25 ml.
4. Iniciar el proceso de titulacién del zumo hasta que la solucién se torne azul.

Deje de agregar Ia solucién de yodo al momento que aparezca la coloracién
azul. Determine cudntos mililitros de la solucién de yodo agregd a cada uno de
los Erlenmeyer antes de que apareciera la coloracién azul. Apunte esos datos
en el siguiente cuadro.

Muestra Color inicial | Volumen de solucién | Color final
de la muestra | de yodo adicionadas | de la muestra

Jugo de limén

Jugo de naranja

Jugo de mango

Jugo de naranja comercial

Pastilla de vitamina C

Cuestionario

1. Determinar Ia vitamina C en la muestra mediante el siguiente calculo:
g/L=0,424 X (Volumen yodo consumido)/(volumen de la muestra)
Donde:

El volumen de yodo consumido es el volumen afadido al Erlenmeyer desde
la bureta al titular el preparado de vitamina C.

El volumen de la muestra es el volumen de zumo en el Erlenmeyer con una
concentracién de vitamina C desconocida.

2. Mencione al menos cinco vitaminas que formen parte de coenzimas, indique
cudles son estas y cudl es la funcién que desempefian.

3. Mencione enfermedades relacionadas con la carencia de vitaminas, cuéles
son estas y explique las dosis Optimas para evitar su aparicion.

4. Dibuje todas las estructuras y explique la funcién de cada una de las vita-
minas del complejo B.

5. Explicar en qué consisten la hipovitaminosis y la hipervitaminosis.

6. Consulte otro método analitico para la determinacioén de 4dcido ascorbico
presente en muestras de jugos o comprimidos.
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10.

11.

12.

13.

14.

15.

Explique la funcién y las propiedades de cada una de las vitaminas lipo-
solubles.

{Por qué se adiciona la solucién de almidén a los tubos de ensayo?
{Cuél es el papel de la solucién de yodo?

{Por qué hay un cambio de coloracién en los tubos de ensayo al adicionar
la solucién de yodo?

{Qué tipo de reaccién estd ocurriendo dentro de los tubos de ensayo?
Escribala

{Qué se puede concluir con los resultados obtenidos en la tabla anterior?
{Qué interpretacion les da a estos resultados?

Escriba las funciones que cumplen cada una de las vitaminas liposolubles
e hidrosolubles en el organismo.

{En qué alimentos se encuentran cada una de las vitaminas sefialadas en
la introduccién?

{Cules son las falsas vitaminas y por qué se las llama asi?
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Anexo 1

Reactivos peligrosos
en el laboratorio






Sustancia

Riesgo

Primeros auxilios

Manipulacién y
almacenamiento

Fenol
Hidroxibenceno
Férmula: CHO
Peso molecular: 94,11
g/mol.

Agente toxico por
absorcién de la
piel, inhalacién e
ingestion, ademas
de ser corrosivoy
mutageno.

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; quitar la
ropa contaminada; lavar
con suficiente agua y jabén
las zonas afectadas. En caso
de complicaciones consultar
al médico.

Mantener el envase
correctamente cerrado, en
un lugar libre de humedad y
ventilado. Evitar el contacto
del agente quimico con

ojos y piel; mantener a una
temperatura alrededor de:
2°C-8°C; sustancia sensible
ala luz; almacenary
manipular bajo atmésfera
inerte.

Hidréxido de sodio
Férmula: NaOH.
Peso molecular: 40.00
g/mol

En contacto con la
piel y ojos provoca
graves lesiones

y quemaduras;

€s nocivo para

los organismos
acudticos.

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; quitar la
ropa contaminada; lavar
con suficiente agua y jabon
las zonas afectadas. En caso
de complicaciones consultar
al médico.

Mantener el envase
correctamente cerrado
en un lugar libre de
humedad y ventilado.
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Acido cloroacético
Férmula: CszCIOz
Peso molecular: 94,50

g/mol.

Agente corrosivo

y téxico por
absorcion de la

piel, inhalacién e
ingestion. Efecto del
6rgano de blanco.

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; quitar la
ropa contaminada; lavar
con suficiente agua y jabén
las zonas afectadas. En caso
de complicaciones consultar
al médico.

Mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad y
ventilado; evitar el contacto
del agente quimico con ojos
y piel; evite que la sustancia
forme polvos y aerosoles.

Acido clorhidrico
Férmula: HCI

Peso molecular : 36.46
g/mol

Agente quimico que
al ser inhalado o
entrar en contacto
con la piel y ojos
puede provocar
graves quemaduras
e irritar las vias
respiratorias.

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; quitar la
ropa contaminada; lavar
con suficiente agua y jabén
las zonas afectadas. En caso
de complicaciones consultar
al médico.

Mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad y
ventilado; evitar el contacto
del agente quimico con ojos
y piel y evitar la inhalacién
de vapor o neblina.

Eter etilico

Férmula: C HmO
Peso molecular: 74.12
g/mol.

Liquido inflamable,
efecto del 6rgano de
blanco; dafiino si se
ingiere, irritante.

Si la persona aspiré la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; quitar la
ropa contaminada; lavar
con suficiente agua y jabén
las zonas afectadas. En caso
de complicaciones consultar|
al médico.

Mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad y
ventilado; evitar el contacto
del agente quimico con ojos
y piel; evitar la inhalacién
de vapor o neblina. No
fumar. Sustancia sensible a
la luz y al calor.

Carbonato de sodio
Férmula: Na CO,

Peso molecular: 105.99
g/mol.

Si la sustancia se
ingiere puede ser
nociva; en contacto
con la piel y ojos
provoca una leve
irritacién cutanea

e irritacién ocular
grave.

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; quitar la
ropa contaminada; lavar
con suficiente agua y jabén
las zonas afectadas. En caso
de complicaciones consultar
al médico.

Mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad

y ventilado; evitar el
contacto del agente quimico
con ojos y piel; sustancia
higroscépica.

1-naftol
1-hidroxinaftaleno
a-naftol

Férmula: CIOHBO

Peso molecular: 144.17
g/mol.

Efecto del 6rgano de
blanco; dafiino si se
ingiere; toxico por
absorcién de la piel;
COrTOsivo.

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; quitar la
ropa contaminada; lavar
con suficiente agua y jabén
las zonas afectadas. En caso
de complicaciones consultar
al médico.

Mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad y
ventilado; evitar el contacto
del agente quimico con ojos
y piel; sustancia quimica
sensible a la luz; almacenar
y manipular bajo atmésfera
inerte.
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Hidréxido de amonio
Férmula: HSNO

Peso molecular: 35.05
g/mol.

Nocivo en caso
de ingestion; en
contacto con la
piel y ojos provoca
graves lesiones

y quemaduras;

€s nocivo para

los organismos
acuaticos.

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; quitar la
ropa contaminada; lavar
con suficiente agua y jabén
las zonas afectadas. En caso
de complicaciones consultar
al médico.

Mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad y
ventilado; evitar el contacto
del agente quimico con ojos
y piel y evitar la inhalacién
de vapor o neblina.

Acido sulfdrico
Férmula: HySOé

Peso molecular: 98.08
g/mol.

Efecto del 6rgano de
blanco, corrosivo;
en contacto con la
piel y ojos provoca
graves lesiones

y quemaduras;

es nocivo para

los organismos
acudticos.

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; quitar la
ropa contaminada; lavar
con suficiente agua y jabon
las zonas afectadas. En caso
de complicaciones consultar
al médico.

Evitar la inhalacién de
vapor o neblina; mantener
el envase correctamente
cerrado en un lugar libre de
humedad y ventilado.

Cloruro de amonio
Férmula: NH4CI
Peso molecular: 53.49
g/mol.

Sustancia dafina si
se ingiere, irritante;
en contacto con la
piel y ojos provoca
graves lesionesy
quemaduras; téxico
para los organismos
acudticos.

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; quitar la
ropa contaminada; lavar
con suficiente agua y jabén
las zonas afectadas. En caso
de complicaciones consultar
al médico.

Mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad

y ventilado; evitar el
contacto del agente quimico
con ojos y piel; sustancia
higroscépica.

Acido nitrico
Férmula: HNOx

Peso molecular: 63.01
g/mol.

Efecto del 6rgano
de blanco,
corrosivo, oxidante,
puede agravar

un incendio;
comburente;

en contacto con la
piel y ojos provoca
graves lesionesy
quemaduras.

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; quitar la
ropa contaminada; lavar
con suficiente agua y jabon
las zonas afectadas. En caso
de complicaciones consultar
al médico.

Evitar la inhalacién de
vapor o neblina; mantener
el envase correctamente
cerrado en un lugar libre

de humedad y ventilado;
conservar la sustancia a
distancia de alguna llama o
fuente de chispas; no fumar.

2,4-dinitro
clorobenceno
Férmula: CbH;ClN7O4
Peso molecular: 202.55
g/mol.

Agente téxico por
absorcion de la
piel, inhalacién e
ingestién, ademas
de ser corrosivo.

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; quitar la
ropa contaminada; lavar
con suficiente agua y jabén
las zonas afectadas. En caso
de complicaciones consultar
al médico.

Mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad y
ventilado; evitar el contacto
del agente quimico con ojos
y piel.
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Hidrazina

Férmula: HN

Peso molecular: 32.05
g/mol.

Efecto del 6rgano
de blanco; sustancia
combustible en
estado solido;
carcinégeno;

agente toxico por
absorcién de la

piel, inhalacién e
ingestion, ademas
de ser corrosivo.

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; quitar la
ropa contaminada; lavar
con suficiente agua y jabén
las zonas afectadas. En caso
de complicaciones consultar
al médico.

Evitar el contacto del
agente quimico con 0jos y
piel; evitar la inhalacién de
vapor o neblina; conservar
el agente quimico alejado
de toda llama o fuente de
chispas; no fumar.

Etanol

Alcohol etilico
Férmula: CZHéo

Peso molecular: 46.07
g/mol.

Liquido inflamable.
Efecto del 6rgano
de blanco, irritante.
Liquido y vapores
muy inflamables.
Puede provocar
irritacién en la

piel, ojos y vias
respiratorias.

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; quitar la
ropa contaminada; lavar
con suficiente agua y jabén
las zonas afectadas. En caso
de complicaciones consultar
al médico.

Evitar el contacto del
agente quimico con 0jos y
piel; evitar la inhalacién de
vapor o neblina; conservar
el agente quimico alejado
de toda llama o fuente

de chispas; no fumar.
Mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad y
ventilado.

Anilina

Férmula: CHN
Peso molecular: 93.13
g/mol.

Efecto del 6rgano
de blanco; sustancia
combustible en
estado sélido;
carcinégeno,
mutageno;

agente toxico por
absorcién de la
piel, inhalacién, e
ingestién, adem4s
de ser corrosivo.

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; quitar la
ropa contaminada; lavar
con suficiente agua y jaboén
las zonas afectadas. En caso
de complicaciones consultar
al médico.

Evitar el contacto del
agente quimico con 0jos y
piel; evitar la inhalacién de
vapor o neblina; conservar
el agente quimico alejado
de toda llama o fuente

de chispas; no fumar.
Mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad y
ventilado.

Benzaldehido
Férmula: C,H{)O

Peso molecular: 106.12
g/mol.

Efecto del 6rgano
de blanco, dafiino
si se ingiere, dafiino
por adsorcién de la
piel; irritante.

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; quitar la
ropa contaminada; lavar
con suficiente agua y jabon
las zonas afectadas. En caso
de complicaciones consultar
al médico.

Evitar el contacto del
agente quimico con 0jos y
piel; evitar la inhalacion de
vapor o neblina; conservar
el agente quimico alejado
de toda llama o fuente de
chispas; no fumar.
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Acetona

Férmula: C}HéO

Peso molecular: 58.08
g/mol.

Liquido inflamable,
Irritante. Liquido
y vapores muy
inflamables.
Provoca una leve
irritacién en la piel
y los ojos.

La sustancia
quimica puede
provocar vértigo o
somnolencia.

Si la persona aspiré la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; quitar la
ropa contaminada; lavar
con suficiente agua y jabén
las zonas afectadas. En caso
de complicaciones consultar
al médico.

Evitar el contacto del agente
quimico con ojos y piel.
Utilizar trajes especiales

de proteccién contra
explosiones; conservar el
agente quimico alejado

de toda llama o fuente

de chispas; no fumar.
Mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad y
ventilado.

Sulfato de sodio
Férmula: NaZSO4

Peso molecular: 142.04
g/mol.

Nocivo para

los organismos
acudticos. Si la
sustancia quimica
se inhala puede
provocar irritacion
en el tracto
respiratorio.

Si la persona aspiré6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; lavar con
suficiente agua y jabén

las zonas afectadas como
medida de precaucién.

Mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad
y ventilado; sustancia
higroscépica. Se debe tener
una extraccién adecuada
en aquellos lugares donde se
pueda forma polvo.

Diclorometano
Férmula: CH Cl
Peso molecular: 84.93
g/mol

Daiiino si se
ingiere, irritante,
carcindgeno.
Nocivo en caso de
ingestién. Provoca
irritacién grave en
la piel y los ojos.
Sustancias quimica
probablemente
cancerigena.

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; lavar con
suficiente agua y jabon las
zonas afectadas, consulte
al médico. Si la persona se
encuentra inconsciente,

no administrar nada por la
boca ni provocar el vémito.

Evitar el contacto del
agente quimico con 0jos

y piel; mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad
y ventilado. Sustancia
quimica sensible al calor;
almacenar preferiblemente
en atmosfera inerte.

Cafeina
1,3,7-Trimetilxantina
Férmula: C5H10N4Oz
Peso molecular: 194.19
g/mol

Efecto del 6rgano
de blanco, téxico
por ingestion.
Nocivo en caso de
ingestion.

Si la persona aspiré la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; lavar con
suficiente agua y jabén las
zonas afectadas, consulte
al médico. Si la persona

se encuentra inconsciente
no administrar nada por la
boca.

Evitar el contacto del
agente quimico con 0jos y
piel; evitar la inhalacién de
vapor o neblina. Mantener
el envase correctamente
cerrado en un lugar libre de
humedad y ventilado.
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Cloroformo
Férmula: CHCI3

Peso molecular: 119.38

Carcindgeno, efecto
del 6rgano de
blanco, dafiino si

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; lavar con

Evitar el contacto del
agente quimico con 0jos y
piel; evitar la inhalacién de

g/mol. se ingiere, irritante, | suficiente agua y jabén las | vapor o neblina. Mantener
teratGgeno. zonas afectadas, consulte el envase correctamente
al médico. Si la persona cerrado en un lugar libre de
se encuentra inconsciente humedad y ventilado.
no administrar nada por la
boca.
Metanol Liquido inflamable, | Si la persona aspiré la Evitar el contacto del

Alcohol metilico
Férmula: CH}OH
Peso molecular: 32.04
g/mol.

Efecto del 6rgano
de blanco, Irritante.
Liquido y vapores
muy inflamables.
Puede provocar
irritacién en la

piel, ojos y vias

sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; lavar con
suficiente agua y jabon las
zonas afectadas, consulte
al médico. Si la persona se
encuentra inconsciente,

no administrar nada por la

agente quimico con 0jos y
piel; evitar la inhalacién de
vapor o neblina; conservar
el agente quimico alejado
de toda llama o fuente

de chispas; no fumar.
Mantener el envase

respiratorias. boca ni provocar el vémito. | correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad y
ventilado.
Acido acético Combustibles Si la persona aspiro la Evitar el contacto del

Férmula: CZH“O2
Peso molecular: 60.05

g/mol.

solidos, efecto del
6rgano de blanco,
corrosivo. Liquidos y
vapores inflamables.
Sustancia quimica
nociva en caso de
ingestién y contacto
con la piel y ojos.

sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; quitar la
ropa contaminada; lavar
con suficiente agua y jabén
las zonas afectadas. En caso
de complicaciones consultar
al médico.

agente quimico con 0jos y
piel; evitar la inhalacion de
vapor o neblina; conservar
el agente quimico alejado
de toda llama o fuente

de chispas; no fumar.
Mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad y
ventilado.

Cloruro de sodio
Férmula: NaCl

Peso molecular: 58.44
g/mol.

No es una sustancia
o mezcla peligrosa
de acuerdo

con el Sistema
Globalmente
Armonizado (SGA).

Si la persona aspiro la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; lavar con
suficiente agua y jabon. Si
la persona se encuentra
inconsciente no administrar
nada por la boca.

Mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad
y ventilado; se debe tener
una extraccién adecuada
en aquellos lugares donde se
pueda forma polvo.
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Cloruro de calcio
Férmula: CaClz

Peso molecular: 110.98

g/mol.

Puede ser nocivo en
caso de ingestion;
provoca irritacién
grave en los ojos;
sustancia irritante.

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; lavar
con suficiente agua y
jabén. Si la persona se
encuentra inconsciente,
no administrar nada por la
boca.

Evitar el contacto del
agente quimico con 0jos

y piel; mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad
y ventilado; se debe tener
una extraccién adecuada
en aquellos lugares donde se
pueda forma polvo.

Cloruro de sebacoilo

Férmula: C_HMCLQ

Peso molecular: 239.14

Sustancia quimica
lacrimégena,
corrosiva y téxica

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; quitar la

Evitar el contacto del
agente quimico con 0jos
y piel; mantener el envase

g/mol. por ingestién y ropa contaminada; lavar correctamente cerrado en
absorcién de la piel. | con suficiente agua y jabén | un lugar libre de humedad y
Nocivo en caso de | las zonas afectadas. En caso | ventilado; sustancia quimica
ingestién. Provoca | de complicaciones consultar | sensible a la humedad.
quemaduras graves | al médico
en la piel y lesiones
oculares graves.
Urea Ningdn peligros Si la persona aspir6 la Mantener el envase
Carbamida reportado por el sustancia quimica, moverla | correctamente cerrado en
Carbonildiamida OSHA. a un lugar fresco; lavar un lugar libre de humedad

Férmula: CH4NZO
Peso molecular: 60.06

g/mol.

No es una sustancia
peligrosa segtin
SGA.

con suficiente agua y
jabén. Si la persona se
encuentra inconsciente,
no administrar nada por la
boca.

y ventilado; se debe tener
una extraccién adecuada
en aquellos lugares donde se
pueda forma polvo.

1,6-diamino-hexano
Hexametilendiamina
Férmula: CéHmNZ

Peso molecular : 116.2

Efecto del 6rgano de
blanco, dafiino si se
ingiere; dafiino por

adsorcién de la piel;

Si la persona aspiré la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; quitar la
ropa contaminada; lavar

Evitar el contacto del
agente quimico con 0jos
y piel; mantener el envase
correctamente cerrado en

g/mol. COITOSIVO. con suficiente agua y jabén | un lugar libre de humedad
las zonas afectadas. En caso | y ventilado. Almacenar en
de complicaciones consultar | atmdsfera inerte; sustancia
al médico. higroscépica.

Formaldehido Combustibles Si la persona aspiré la Evitar el contacto del agente

Formalin solidos, efecto del sustancia quimica, moverla | quimico con ojos y piel;

Férmula: CHZO
Peso molecular: 30.03
g/mol.

6rgano de blanco.
Sustancia quimica,
carcindgena.
Sustancia quimica,
nociva y toxica en
caso de ingestion y
contacto con la piel
y 0jos.

a un lugar fresco; quitar la
ropa contaminada; lavar
con suficiente agua y jabén
las zonas afectadas. En caso
de complicaciones consultar
al médico.

conservar el agente quimico
alejado de toda llama

o fuente de chispas; no
fumar. Mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad y
ventilado.
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Dimetilamina
Férmula: CHN

Peso molecular: 45.08
g/mol.

Gases inflamables,
gas comprimido,
efecto del érgano de
blanco; dafiino si

se ingiere, irritante,
lacrimégeno. Gas

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; lavar con
suficiente agua y jabén las
zonas afectadas. En caso de
complicaciones consultar al

Evitar el contacto del agente
quimico con ojos y piel;
conservar el agente quimico
alejado de toda llama o
fuente de chispas; no fumar.
Almacenar en un lugar

extremadamente médico. fresco.
inflamable.
Etilendiamina Combustibles Si la persona aspir6 la Evitar el contacto del agente

1,2-Diaminoetano
Férmula: CquNy
Peso molecular: 60.10
g/mol.

sélidos, efecto

del 6rgano de
blanco; dafiino si
se ingiere, dafiino
por adsorcién de
la piel, corrosivo;
rapida absorcion
a través de la piel;

sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; lavar con
suficiente agua y jabén las
zonas afectadas; en caso de
complicaciones consultar
al médico. Si la persona se
encuentra inconsciente,

no administrar nada por la

quimico con ojos y piel;
conservar el agente quimico
alejado de toda llama

o fuente de chispas; no
fumar. Mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad y
ventilado.

lacrimégeno. boca ni provocar el vémito.
Epiclorhidrina Liquido inflamable. | Sila persona aspir6 la Evitar el contacto del agente
1-Cloro-2,3- Sustancia quimica, | sustancia quimica, moverla | quimico con ojos y piel;
epoxipropano lacrimégena, a un lugar fresco; quitar la conservar el agente quimico

(*)-Epiclorohidrin
(#)-2-(Clorometil)
oxirano.

Férmula: C}HECIO
Peso molecular: 92.52
g/mol.

corrosiva y toxica
por ingestion y
absorcién de la piel.
Nocivo en caso de
ingestién. Provoca
quemaduras graves
en la piel y lesiones
oculares graves.
Carcindgeno.

ropa contaminada; lavar
con suficiente agua y jabén
las zonas afectadas. En caso
de complicaciones consultar
al médico.

alejado de toda llama

o fuente de chispas; no
fumar. Mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad y
ventilado.

Sacarosa
a-D-Glucopiranosil
B-D-fructofuranosida
Sucrosa, azticar, aziicar
B-D-Fructofuranosyl-
a-D-glucopiranosida
Férmula: CHO,
Peso molecular: 342,30
g/mol.

Ningin peligro
reportado por el
OSHA.

No es una sustancia
peligrosa segtin

SGA.

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; lavar
con suficiente agua y
jabén. Si la persona se
encuentra inconsciente,
no administrar nada por la
boca.

Mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad
y ventilado; se debe tener
una extraccién adecuada
en aquellos lugares donde se
pueda forma polvo.
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Lactosa
Férmula: C H O

122 11

Peso molecular: 342.30
g/mol

Ningtn peligro
reportado por el
OSHA.

No es una sustancia
peligrosa segiin
SGA.

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; lavar
con suficiente agua y
jabon. Si la persona se
encuentra inconsciente,
no administrar nada por la
boca.

Mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad
y ventilado; se debe tener
una extraccién adecuada
en aquellos lugares donde se
pueda forma polvo.

Acetato de sodio
Férmula: CZH;NaOZ
Peso molecular : 82.03
g/mol

Puede ser nocivo
si se ingiere o si se
inhala. Provoca
una leve irritacién
cutdnea. Provoca
irritacién ocular.

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; lavar con
suficiente agua y jabén las
zonas afectadas. En caso de
complicaciones consultar al
médico.

Evitar el contacto del
agente quimico con 0jos

y piel; mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad
y ventilado; se debe tener
una extracciéon adecuada
en aquellos lugares donde se
pueda forma polvo.

Galactosa

Férmula: CH O,
Peso molecular: 180.16
g/mol.

No es una sustancia
peligrosa segin el
SGA.

Si la persona aspiré la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; lavar
con suficiente agua y
jabén. Si la persona se
encuentra inconsciente,
no administrar nada por la
boca.

Mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad
y ventilado; se debe tener
una extraccién adecuada
en aquellos lugares donde se
pueda forma polvo.

Clorohidrato de
fenilhidrazina
Férmula: C(’H8N7
Peso molecular: 144.6
g/mol.

Efecto del 6rgano
de blanco;
carcindgeno;
mutigeno;
agente tOxico por
absorcién de la
piel, inhalacién e
ingestion.

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; quitar la
ropa contaminada; lavar
con suficiente agua y jabén
las zonas afectadas. En caso
de complicaciones consultar
al médico.

Evitar el contacto del
agente quimico con 0jos

y piel; mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad
y ventilado; agente quimico
higroscépico. Sensible

a la luz. Almacenar en
atmdsfera inerte. Sensible
al aire.

Reactivo de Fehling

Efecto del 6rgano de
blanco; dafiino si se
ingiere, dafiino por
adsorcion de la piel,
provoca una leve
irritacién cutdnea.

Si se aspird, mueva la
persona al aire fresco.
Eliminar lavando con jab6n
y mucha agua. Consultar a
un médico.

Conservar el envase
herméticamente cerrado
en un lugar seco y bien
ventilado.
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Orcinol
5-Metilresorcinol
Férmula: C,HKO7

Peso molecular: 124.14
g/mol.

Efecto del 6rgano
de blanco; irritante.
Puede provocar
irritacién en la

piel, ojos y vias
respiratorias.

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; lavar
con suficiente agua y
jabon. Si la persona se
encuentra inconsciente,

no administrar nada por la
boca.

Evitar el contacto del
agente quimico con 0jos

y piel; mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad
y ventilado; sensible al aire
y alaluz.

Resorcinol
1,3-Bencenediol.
Férmula: C(‘H()Oz

Peso molecular: 110.11
g/mol.

Efecto del érgano
de blanco, irritante.
Puede provocar
irritacién en la

piel, ojos y vias
respiratorias.

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; lavar
con suficiente agua y
jabén. Si la persona se
encuentra inconsciente,
no administrar nada por la
boca.

Evitar el contacto del
agente quimico con 0jos

y piel; mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad
y ventilado; sensible al aire
y alaluz.

D(+)-Glucosa
Foérmula: C H O,

Peso molecillar : 180.16

Ningin reportado
por el OSHA. No

es una sustancia

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; lavar

Mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad

g/mol peligrosa segin con suficiente agua y y ventilado; se debe tener
SGA. jabon. Si la persona se una extraccién adecuada
encuentra inconsciente, en aquellos lugares donde se
no administrar nada por la | pueda forma polvo.
boca.
D(-)-Fructosa Ningin reportado | Si la persona aspir6 la Mantener el envase

Férmula: ClelOf;
Peso molecular: 180.16
g/mol.

por el OSHA. No
€s una sustancia
peligrosa segiin

SGA.

sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; lavar
con suficiente agua y
jabon. Si la persona se
encuentra inconsciente,

no administrar nada por la
boca.

correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad
y ventilado; se debe tener
una extraccién adecuada
en aquellos lugares donde se
pueda forma polvo.

Yodo

Férmula: L

Peso molecular: 253.81
g/mol.

Efecto del 6rgano de
blanco; dafiino si se
ingiere; dafiino por
adsorcién de la piel,
provoca una leve
irritacion cutdnea;
COITOSIVO.

Si la persona aspir6 la
sustancia quimica, moverla
a un lugar fresco; quitar la
ropa contaminada; lavar
con suficiente agua y jabén
las zonas afectadas. En caso
de complicaciones consultar
al médico.

Evitar el contacto del
agente quimico con 0jos

y piel; mantener el envase
correctamente cerrado en
un lugar libre de humedad
y ventilado. Almacenar en
atmosfera inerte; sustancia
higroscépica.

Fuente: (Armour, Browne, & Weir, 1982), (Sigma-Aldrich, 2013)
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Combo de material de vidrio a microescala

Fuente: (Sigma-Aldrich, 2013) http://www.cneq.unam.mx/cursos_diplomados/cursos/anteriores/medio_su-
perior/dgapa_tere/material/03_quim_sutenta/EQUIPO%20DE%20MICROESCALA.pdf

A. Condensador de aire. L. Tubo para liberacién de gases.
B. Adaptador de Claisen. J. Tuberfa para cromatograffa de gases.
C. Vial de reaccién cénico de 0,1 ml. K. Columna de Hickman.
D. Vial de reaccién cénico de 3,0 ml. L. Cabeza de destilacién de Hickman.
E. Vial de reaccién cénico de 5,0 ml. M. Condensador de chaqueta.
E Tubo de recristalizacién de Craig de 1 ml. N. Adaptador multipropésito.
G. Tubo de recristalizacién de Craig de 2 ml. O. Balén de fondo Redondo de 10 ml.
H. Tubo desecador. P, Jeringa para muestra.

Q. Veleta para girar.
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|Balanza

Escobillon Gradilla para tubos

Pinza para tubo de
ensayo
Mechero
Bunsen Espdtula
Vidrio reloj

Fuente: (Martinez, 2009); (Grande, 2013)

Termémetro

“Pipeta
volumétrica

“Crisol

|
1]
U E ..

%{'—,ﬁmmm R

CT R o suniee I3 X

Fuente: (Martinez, 2009); (Grande, 2013).
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Vidrieria general

Embudo Gibsor Embudo cénico

Eak

MecheroBunsen  mechero de alcohol

DR

Matraz de destilacién Matraz de fondo plano Matraz erlenmeyer ~ Matraz aforado

v E™

Nuez noble

Pinza de madera

|

Vaso de precipitados y
agitador

e |3

Pinzas de bureta

- g
% )% (s } ( AR,
»
e o e
- % | Soporte

Apon S

Pipeta aforada

L SrEeErGe Ui i, 1 Enow - i s ¢
Pipeta graduada

Fuente (Piridpolis, 2011); (Grande, 2013)
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Desecador

' ] I 'a

3

Fuente: www.2spi.es
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Destilacion simple

Fuente: (Lentiscal, 2005)
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Destilacién fraccionada

Fuente: www.sabelotodo.org.

Filtracién a gravedad

Fuente: (Osorio y Nifio)
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Anexo 3 - Montajes experimentales

Sistema de calentamiento con reflujo

[SAAE | ¢—

ENTRADA DEL

AGUA
—

Fuente: (Méndez, 2010)

Montaje experimental Soxhlet

= 8=

n\_

o
!

Buzo, agitador, granallas o esferas.
Balon.
Brazo para ascenso del vapor.

Cartucho de extraccién o cartucho Soxhlet.

Entrada del sifon.
Descarga del sifon.
Adaptador.

Refrigerante (condensador).

1.
2.
3.
4.
5. Muestra (residuo).
6.
7.
8.
9.

10. Entrada de agua de refrigeracion.

11. Salida de agua de refrigeracion.

Fuente: http://es.wikipedia.org/wiki/Extractor Soxhlet
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Anexo 4

Instrumentos de quimica frecuentes






Refractémetro de Abbe

Fuente: (S.L.)
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Fusiémetro digital

Fuente: www.labsource.co.uk.

Espectrofotémetro UV /Vis

Fuente: (Vega, 2011)
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Anexo 4 - Instrumentos de quimica frecuentes

Rotaevaporador

Fuente: www.insemex.ro.

Digestor Kjeldhal

i
G‘f"ﬁ V';’

Fuente: (instrumental)
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Espectrometro de masas

Fuente: www.directindustry.es

Resonancia magnética nuclear

Fuente: (Balears, 2013)
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Anexo 4 - Instrumentos de quimica frecuentes

Espectrofotémetro de infrarrojo

Fuente: (Empesa)

Bano ultrasénico

Fuente: (Pacifico, 2013)

145



Manual de practicas de quimica orgénica aplicada II - Carlos David Grande Tovar - Edwin Flérez Lépex

Difractor de rayos X

Fuente: (Centro de Investigacion y de Estudios Avanzados del I.PN)

Analizador elemental

Fuente: Vicerrectorado de investigacién. Universidad de Sevilla
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Anexo 4 - Instrumentos de quimica frecuentes

Cromatégrafo HPLC

Fuente: Estacién experimentla del Zaidin

Cromatoégrafo de gases

Fuente: Andréis, 2009
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Analizador de carbono organico total, TOC

Fuente: Imaes

Espectrometro de absorcion atomica

Fuente: Jaén

Cromatoégrafo de permeacién en gel
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Anexo 4 - Instrumentos de quimica frecuentes

Fuente: Guadalajara

Espectrofotémetro de fluorescencia

Fuente: Catalunya

Analisis termogravimétrico, TGA
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Fuente: Instituto de capacitacién e investigacién del plastico y del caucho, 2013

Microscopio de Fuerza Atémica, AFM

Fuente: www.princeton.edu

Espectroscopia fotoelectrénica de rayos X
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Anexo 4 - Instrumentos de quimica frecuentes

Fuente: www.is.mpg.de

Equipo de 4ngulo de contacto

Fuente: www.upc.edu

Equipo para anilisis de microscopia de barrido electrénico, SEM
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Fuente: www.i3-anna.org

Equipo de microscopia electrénica de transmision (TEM)

Fuente: engineering.purdue.edu

Rebémetro para analisis de reologia

152



Anexo 4 - Instrumentos de quimica frecuentes

Fuente: www.directindustry.com
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Este segundo volumen de la serie Manual de practicas
de quimica organica aplicada, forma parte de una serie
de libros en los que se pretende instruir al estudiante
para que conozca los métodos de sintesis, aislamiento,
purificacion y caracterizacion de compuestos organicos. En
particular, en este tomo el estudiante abordara tematicas
relacionadas con reacciones de sustitucion nucleofilica,
sustitucion electrofilica aromatica, condensaciones aldélicas,
extraccion de metabolitos de interés farmacoldgico, sintesis
de detergentes a partir de lipidos, obtencién de polimeros
y analisis de la reactividad de carbohidratos y vitaminas.
También se incluyen como anexos, fichas de seguridad,
montajes experimentales y algunos equipos utilizados
actualmente en el campo de la quimica organica. En las
siguientes practicas de laboratorio, el estudiante aplicara
el conocimiento sobre técnicas de sintesis, aislamiento,
purificacion y caracterizacion, junto con un analisis de la
reactividad de grupos funcionales y de espectroscopia.
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