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PROPIEDADES QUIMICAS DE LOS ALCOHOLES

INTRODUCCION .- Las propiedades quimicas -generales de los alcoholes

varian en su velocidad y en su mecanismo, segun, si el alcohol sea -
primario, secundario o terciario. Las que dependen del desplazamien
to del H del grupo oxhidrilo son mas rédpidas con los alcoholes prima
rios, mientras que en las que se sustituyen H del grupo oxhidrilo de
un_alcohol secundario o terciario, el cual es mas ripido en los alco
holes terciarios. Los tres grupos de alcoholes poseen propiedades -
quimicas particulares, las cuales permiten distinguirlos y ademas —-
usarlos para obtener diferentes tipos de compuestos organicos.

En todos los casos, la velocidad disminuye con el incremento de la -
cadena. Asi, los alcoholes primarios por pxidacién 8é&r aldehidos 6-
dcidos carboxilicos, mientras que los secundarios forman cetonas y -

los terciarios se oxidan en un medio bésico o neutro, otras como la-

formacién de haloformos, son caracteristicas del etanol y todos los~

metilalquilcarbinoles y metilcetonas.

Los metales, principalmente los alcalinos, desplazan al H de los oxhi
drilos formando alcéxidos. Con los &cidos organicos, los alcoholes
forman esteres, ,usualmente con olores de frutas g flores.

Como el H de oxhidrilo es desplazado por el grupo acilo del &cido, =

los alcoholes primarios, son muy reactivos, y los terciarios son muy

.lentos, en cualquier forma es necesario afiadir un catalizador (&cido

sulfirico, acido clorhidrico, etc.) para acelerar la reaccién,

MATERIAL Y REACTIVOS

Matraz erlen meyer de 125ml Alcohol etilico

Vaso de precipitado de 500ml. Lugol

Mechero KOH al 20%

Tripié Octanol

Tela de asbesto Alcohol iseproplilioc
Porta objeto Alcohol n=amilico

20 tubos de 18 x 150 Glicerina

Pinzas para tubos Alcohol ter-amilico
Papel indicador pH del 1-14 Etanol y metanol
Vaso precipitado de 100ml Acido acético
Gradilla Acido sulfirico

8 Pipetas de 10ml Acido salicilico

Dicromato de sodio al 10%
Etilenglicol

Alcohol bencilico

Alcohol butilico

Alcohol atilico

Reactivo de Lucas.

PROCEDIMIENTO. -

Esterificacién .- En tres tubos de ensayo de 18 x 150, conte.
niendo el primero etanol, el segundo alcohol isopropilico y el ter_
cero alcohol amilico en la misma cantidad de 3ml. posteriormente -
se les afiade 3ml. de acido acético y 0.5 ml. de &cido sulfirico, és
te Gltimo catalizador. La mezcla se calienta en bafio maria hasta -
ebullicién, continudndose calentando por 3 minutos méds, después - -
vierta la solucién en 50ml. de de agua helada, contenida en un vaso
precipitado, procure identificar el olor, observe si es agradable 6
desagradable, si es de frutas o de flores. Por separado esterifique
3ml de etanol o metanol con 0.5ml de acido salicilico afiadiendo 1lml
de acido sulflirico como catalizador. Huela el aroma de los productos
obtenidos, procure identificarlo con el aroma de un producto medici_
nal, diferente o parecido al olor de los ésteres obtenidos en la pri

mera parte del experimento.

Oxidacién de alcoholes.- Ponga en un tubo de ensayo de 18 x 150

3ml de una solucién acuosa de dicromato de sodio al 10% , afiddale 4
gotas de acido sulfirico concentrado y 3ml de etanol)con precaucidn
caliente la mezcla, anote los cambios de color y olor de la solu_-

cién. Repita el experimento usando alcohol isopropilico, etilengli

col, glicerina, alcohol ter-butilico y octanol.
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Diferenciacién de alcoholes primarios, secundarios y terciarios con
el reactivo de Lucas.- Este experimento sélo se puede llevar a cabo con -
alcoholes de 6 & menos carbonos. Para aquellos alcoholes con 6 6 mas car

bones se sigue otro método.

Tome 6 ml., del reactivo de Lucas y coldquelos en un tubd de ensayo
y se le agrega 1 ml. de alcohol y se agita bien. Esto se hace a tempera-
tura ambiente . Repitase con los demds alcoholes. Sie el alcohol, con -
el que estamos trbajando fuese terciario éste reaccionard muy rapidamente;

se forma una capa de cloruro terciario insoluble.

El alcoho,secundario con el Acido clorhidrico concentrado permanece

claro.

RESULTADOS. -
1.- Esterificacidn

Alcohol Olor (en la esterificacién)

2.- Oxidacidén de alcoholes

Alcohol Observaciones

3.- Reactivo de Lucas

De los alcoholes utilizados, mencione cudles son alcoholes primarios,

secundarios 6 terciarios.

Alcohol Tipo Observaciones

CONCLUSIONES.-

PREGUNTAS . -

l.- Escriba y balancee las ecuaciones correspondientes a un ejemplo de ca

da uno de los experimentos realizados.

2.- Explique qué es un catalizador inorganico y dé un ejemplo de ellos

3.- Di los usos y aplicaciones de los alcoholes mis comunes.

BIBLIOGRAFIA.-




PROPIEDADES QUIMICAS DE ALDEHIDOS Y CETONAS

INTRODUCCION: .- Los aldehidos y cetonas, son sustancias muy reac

tivas. Se polimerizan, se condensan, forman derivados de adicidn
se pueden reducir y los aldehidos se oxidan con mucha facilidad -
(las alfa oxicetonas también). Los aldehidos y cetonas se conden
san con la hidracina y sus derivados, fenilhidracina, nitrofenil
hidracina, etc., lo mismo que con las semicarbacidas, tiosemicar
bacidas y la hidroxilamina, dando compuestos sélidos de puntos de

fusién definidos, los cuales son empleados para identificarlos.

MATERIAL Y REACTIVOS.
12 tubos de ensayo de 13 x 100 Formaldehido (formol)

Vaso precipitado de 500ml. Butiraldehido
Tripié Acetona
Gradilla Ciclohexanona u otra cetona
4 Pipetas de 1 ml. Permanganato de potasio
Mechero Acido sulfarico
Tela de asbesto Reactivo de shiff

Reactivo de fehling

Reactivo de tollens

PROCEDIMIENTO: Con reactivos de shiff.- En cuatro tubos de ensa

yo de 13 x 100 coloque en el tubo No. 1 1ml de solucidén de formal
dehido (formol),en el tubo No. 2, 1ml de butiraldehido, en el No.3
1ml. de acetona, y en el No. 4, 1ml de ciclohexanona o cualqguier
cetona, agregue a cada tubo una © dos gotas del reactivo shiff -
(incoloro).

Reduccién del reactivo de Fehling.- Coloque en tres tubos de -
ensayo, 1ml de la solucién "A" del reactivo de fehling y 1ml. de
la solucién "B" de fehling. Agregue al primer tubo 0.5 ml. de -

formaldehido, al segundo tubo 0.5ml1 de butiraldehido o acetalde

hido y al tercer tubo 0.5ml. de acetona. A un vaso de 500ml. afia

dale la mitad de agua y caliéntela para poner los tubos en bafio

maria durante 10 minutos, saque los tubos y observe en cual ha -
aparecido un precipitado rojizo y en cual no.

Espejo de Plata reactivo de Tollens.- En “dos tubos de ensayo por

separado, se ponen 0.5ml. de acetaldehido, 0.5 ml. de acetona, se

le agrega lml. de reactivo de Tollens.

Los dos tubos de ensayo se introducen en el bafio de agua caliente
y se calienta por 10 minutos. Observe...

Oxidacién con permanganato de potasio diluido.- en tres tubos de-
ensayo, ponga por separado 0.5ml. de formaldehido, 0.5 ml. de ace

taldehido y 0.5ml. de acetona. Agreguele lml. de una solucidn d;

luida de permanganato de potasio (2-4%), y acidulela con unas go—

tas de Acido sulfirico diluido. (1:10).

RESULTADOS. -

1.— Anote las observaciones de cada una de las pruebas realizadas.

PRUEBA DE SHIFF.

Tubo Solucidn Reactivo Observaciones.

PRUEBA DE FEHLING

Tubo Solucién Reactivo Observaciones

PRUEBA DE TOLLENS

Tubo Solucidn Reactivo Observaciones
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2.-— Mencione 1 ldehi ;
PRUEBA CON PERMANGANATO DE POTASIO os aldehidos y cetonas importantes desde el punto

de vista biolégico.
Tubo Solucidn Reactivo Observaciones

CONCLUSIONES. - .— Indigue los wses mas importantes del formal dehido y acetona.

BIBLIOGRAFIA.-

PREGUNTAS :

1.- Escriba y balancee las ecuaciones correspondientes de cada una

de las reacciones efectuadas en la préactica.




METODO DE SEPARACION Y PURIFICACION
(CROMATOGRAFIA)

Hasta ahora hemos trabajado con compuestos organicos relativamente
puros. Esto no significa que sea la situacién tipica en un labora
torio organico, puesto que muchos reactivos quimicos comerciales -

deben purificarse antes de usarlos. Después de realizar una reac_

cidén, la mayor dificultad es la separacién y purificacién del pro_

ducto deseado. Afortunadamente, ha habido una revolucidén, tanto -
en las técnicas como en el andlisis instrumental. Antiguamente —-—
los métodos de purificacidn conocidos eran procesos de destilacién,
cristalizacidén y sublimacién. Todos ellos requieren grandes canti
dades de producto y fallan, totalmente, cuando las sustancias que-
se van a separar tienen propiedades figieas Muy semejantes. Déntro

de las técnicas modernas de séparacidén tenemos la CROMATOGRAFIA.

La Cromatografia se define como un método de separacién basado en
la distribucidén selectiva de los diferentes compuestos entre dos -
fases inmiscibles. Por fase se entiende una de las tres formas di
ferentes en que se presenta la materia, sélido, liquido o gas.

En la cromatografia las dos fases deben estar en contacto, pero no

mezcladas. Arena con agua constituyen dos fases (sélido,liquido).

Hay dos tipos béasicos de cromatografia: Cromatografia de reparto.

y Cromatografia de absorcién.

En la Cromatografia de absorcién, una de las fases en un sélido co

mo alumina, la otra es generalmente un fluido.

En la cromatografia de reparto tenemos dos liquidos inmicibles, uno
de ellos soportado, generalmente por algin tipo de sélido para que

permanezca fijo. La segunda fase mévil, puede también ser un gas.

De las varias combinaciones de fases posibles, las cuatro mas usa

das son: Cromatografia de Columna (absorcién é reparto), Cromato_

grafia en capa fina (adsorcién 6 reparto), Cromatografia de gases

(reparto) y la Cromatografia sobre papal (adsorcién & reparto)

Con la Cromatografia en capa fina y sobre papel se asocia un
término cualitativo y cuantitativo conocido como el valor Rf.
Se define como la razén entre la distancia recorrida por la -

mancha y la recorrida por el disolvente.

Rf = D. mancha

D. disolvente

Estos valores seran reproducibles en condiciones idénticas, la
distancia reconocida por la mancha se mide desde la linea inicial
hasta el centro donde haya llegado la mancha; la del oluente se -

mide de la linea inicial hasta donde llegue éste.

1.- CROMATOGRAFIA SOBRE PAPEL.

Este tipo de Cromatografia es por distintas causas la mas conve
niente, se necesita s6lo una pequefia cantidad de producto,que-
se aplica en el borde inferior de una hoja de papel filtro, por
donde se sumerge en un recipiente que contiene un disolvente.

En éste caso el papel de filtro, actia como adsorvente sobre —-—
papel. Este método es particularmente, Gtil para ciertos com_-
puestos muy polares, tales como azicares o aminoacidos. La iden
tificacién se hace por comparacidén con muestras, tipos o por rea
cciones coloreadas caracteristicas con reveladores adecuados.
El principal inconveniente del procedimiento es que se los puedan
cromatografiar cada vez pequefias cantidades de productos; no obs

tante, el método es inmejorable, cuando se dispone solo de peque
flas cantidades, como en los extractos de sustancias naturales -

presentes en baja concentracién. El disolvente puede también co
rrer hacia abajo del papel, desde una cubeta.

En éste caso, se conoce como cromatografia de papel descendente.

MATERIAL Y REACTIVOS.-

Mortero con brazo Eter etilico
Pipeta con 10 ml. Propanol

Embudo de filtracién réapida Acetato de etilo
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Vaso Precipitado de 100 ml., Acido acetico glacial zado del disolvente. El cromatograma se desarrollari hasta que el

Vaso Precipitado de 250 ml. Acido clorhidrico metanoico disolvente llegue a unos 1.5 cm. del borde, lo cual se marcarid con

Capilares Petalos de flores rojas 6 un l4piz hasta donde llegue el eluente para poder obtener los Re-
El eluente es una mezcla de acetato de etilo, propanol, agua, &cido
vaso de precipitacién 100ml. Corta-pluma acético glacial en la relacidén 5:4:1L:1

Cuba cromatografica 6 aziles no palidas.

Regla Hilo Midase el Rf de las diferentes manchas.
Lapiz Papel Wathman # 1
RESULTADOS

PROCEDIMIENTO. - l1.- Midase el Rf de las diferentes manchas.

CROMATOGRAFIA SOBRE PAPEL DE PIGMENTOS DE FLORES

Cértese una tira de papel filtro wathman # 1 de 15cm. dibdjese una

linea de 2cm del borde inferior. Se prepara facilmente un extrac CONCLUSIONES. -

to de pigmentos de flores colocando los pétalos en un pequefio reci
piente que contenga 10 ml. de Acido clorhidrico metanoico.

Los pétalos se machacan en el mortero.

NOTA:

(El dcido clorhidrico metanoico, se prepara pasando &dcido clorhidrico

PREGUNTAS. -
anhidro a traves de una botella con metanol durante 10 minutos)

1.- Comparense los valores R_. calculados con los reportados en la tabla 2

Se deja reposar la mezcla 10 minutos, se filtra la solucidn y se eva f
pora hasta casi sequedad. No debe emplearse ca}or. ya que los pig -
mentos se descomponen facilmente. Se afladirén varias porciones de 2.- ¢(Qué otras sustancias se pueden separar por Cromatografia en papel?
10ml. de éter etilico a la solucidén metanoica para precipitar las sa
les de los pigmentos (serad aceitosa). Se aplicarén 4 veces el extrac 3.- Sefiale las ventajas y desventajas de éste método.
to concentrado con el capilar sobre la linea dibujada en el papel cro
matografico (colocando la mancha siguiente hasta que se seque la ante_

rior). Se aplicaran diferentes extractos preparados por diferentes - BIBLIOGRAFIA.-

equipos (5).

El papel con la mancha se colocarda en una cuba cromatografica o en un
vaso de precipitado de 1000ml. se cubrird con un vidrio o papel de —-
aluminio. La cuba cromatografica o el vaso precipitado contendrd ——-
otro mas pequefio con dcido clorhidrico concentrado. El papel se de_
ja en contacto con los vapores durante 2 minutos. Se quita entonces
el acido clorhidrico y se le agrega el eluente al recipiente que con_

tiene el cromatograma, guedando las manchas por encima del nivel alcan
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CROMATOGRAFIA EN CAPA FINA

La separacién de mezclas es una de las mas importantes operacione§
en el laboratorio de Quimica Organica; ¥ la Cromatografia es proba
blemente el método mas versatil para efectuar estas separaciones.
La Cromatografia en Capa Fina involucra:

(1) La preparacién de una placa con un material adsordente en una
capa delgada sobre un vidrio. (2) Cargar la placa con una peque
na cantidad de muestra que va a ser separada con un disolvente —-
apropiado. (3) E1 desarrollo del Cromatograma y (4) La colora_

cioén del cromatograma y observando los componentes separados.

La separacién Cromatografica, depende de la particidén o distribu_-
cién de una sustancia entre dos fases. La particién se efectiia -
cuando una fase es un sélido o un liquido\disperso sobre un mate -
rial solido. Es conveniente dividir la Cromatografia en dos - -

areas: Cromatografia de particién y de Adsorcién.

En la Cromatografia de capa delgada una pequefia cantidad de un ma_
terial disuelto apropiado cerca de los bordes con una placa cubier
ta de una fina capa de adosrvente.

La muestra es separada en sus componentes cuando se desarrolla con

el solvente por la asencidén capilar sobre el adsorvente desde un -

borde de la placa.

Después de poco tiempo, la placa se remueve del solvente se seca y

se examina.

Esta técnica de separacién desarrollada ampliamente desde 1958, es
mads sensitiva que el papel cromatografico. El equipo necesario, -

es simple e inespecifico y da& muy buenos resultados.




MATERIAL Y REACTIVOS:

6 Portaobjetos Silica Gel
Capilares Metanol
Vasos de precipitado Pentano ¢ hexano
Agitador Cloroformo

Probeta Etanol

TECNICA DE CAPA DELGADA

La mayoria de los sbélidos absorventes frecuentemente usados en TLC
son silica gel (8102XH2O), frecuentemente llamado &cido silicilico

y el 6xido de aluminio. Cuando se usa silica gel una mezcla de ad

sorvente en un liquido orgénico o agua, es distribuida sobre una-

" placa de vidrio para obtener una capa uniforme delgada.
La placa puede ser deshidratado afiadiéndole - - un fijador - -
(usualmente CaSOa) para asegurar que se fije a la superficie de -

la placa.

Aplique una solucién de la mezcla, cual debe ser colocada cerca de -
3/4 de pulgada del borde. E1l nimero de muestras aplicadas a los --
cromatogramas es fundamental en la cromatografia ‘de capa delgada.
En este experimento la solucidén de pigmentos es suficientemente di_
luida para ser aplicada directamente a:la,placa, siempre que se se
paren mezclas organicas o en la determinacidén de la pureza de un --
compuesto sencillo una solucidén diluida de la sustancia debe ser -
preparada usando un solvente tal como el benceno.o cloroformo.

La mancha de la solucién aplicada a el cromatograma debe ser lo mas
pequefio posible, si la solucidbn es cohcentrada_o si la mancha es --
muy grande, los componentes de la muestra pueden ser acomodadas pero
no separadas. Una gota de un tubo capilar (5ml) es usualmente una
aplicacién suficiente de una solucién aproximadamente un volumen de
1%.

Al aplicar la solucién, el diadmetro de la mancha no debe tener mas
de 0.5cm de diémetro. Después de secar la muestra, el cromatogra_

ma se coloca en la cuba cromatografica. La camara debe ser apropia
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damente saturada con los vapores del solvente para asegurar una
buena solucién cromatografica.

La pureza del solvente, es un factor importante en 1la cormatogra
fia, por ejemplo: Los hidrocarburos no polares pueden ser elui
dos con scolvente hidrocarbonados, pero una mezcla de un alcohol

y un Eter pueden ser eluidos con una mezcla de benceno y cloruro
de metileno.

Después que el solvente se ha movido sobre la placa aproximadamen
te 3 pulgadas, retirese la placa de la cuba y marque hasta donde-
llegd el solvente . Cuando los compuestos organicos son incolo_-
ros, se pueden utilizar métodos de visualizacién o revelado.

La placa seca, puede ser colocada en un bafio de vapor de yodo, se
prepara colocando 0.5 gr. de cristales de yodo en un frasco de --
250 -ml ; Las manchas aparecen gradualmente al reaccionar los com
puestos con el yodo. Después de 10 min. la placa se remueve de-
la cémara de yodo. Las manchas coloreadas desaparecen rapidamente
y deben ser delineadas rapidamente con un lapiz. Las manchas re
aparecen si las placas se colocan nuevamente en el yodo. La eva_
luacién del cromatograma se hace usando un nimero llamado valor
del Rf . El valor del Rf. es caracteristica de un compuesto
especifico bajo condiciones especificas (absorvente y eluente),

y es definido por la ecuacién NO. 1 Los datos implantados que -
se deben considerar en la cromatografia son: Los absorventes usa
dos, su espesor y las condiciones de activacidén, el eluente, el -
tamafio de la muestra, el método de visualizacidén y el valor del -

Rf, incluyendo el valor del Rf de un estandar.

Rf = Distancia recorrida por cada una de las

muestras recorriedas por el eluente.

La cromatografia en capa delgada, es ampliamente utilizada

paraciones cualitativas rapidas de mezclas orgénicas.
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PROCEDIMIENTO: Objetivo .- Separacién de pigmentos vegetales

mediante TLC.

Preparacién de placa.- Separaran mezclas complejas de pigmentos
obtenidos por extraccién de las hojas de espinacas o acelgas.
Los pigmentos incluyen carotenos, clorofila y xantéfilas. Se u_

saran portaobjetos, como placas; un frasco erlenmeyer como cubo

y como absorvente silica gel.

Preparacién de la placa TLC:

Prepare 6 portaspor el siguiente procedimiento, lavelas con ja_

bén y agua, enjuédguelas bien, con abundante agua y séquelas.

Se escogeran solo las que tengan bordes regulares no se debe --
tocar la superficie.

Agite una suspensién de 4 gr. de silica gel en 10 ml. de una mezcla
de dos partes de cloroformo y una parte de metanol por volumen por
un minuto. Introduzca dos portaobjetos empalmados, dentro de la --
suspensién de silica gel; lentamente separelas y deje que el sol -
vente se evapore. La suspensidn debe ser almacenada, perfectamen
te cerrada, Cuando se hacen cromatografias en placas més grandes, -

ésto método no da muy buenos resultados.

PREPARACION DE LA MUESTRA:
Muela 15 gramos de espinacas o acelgas en un mortero y agregue 40ml
de metanol y deje la extraccién durante 3-4'y agite de vez en cuan_
do. Filtre el extractolo mas posible de metanol y descartelo.

Extraiga nuevamente por 2 veces con 50 ml. de una mezcla de pentano

(o) Hexano-Metanol.

Filtre amkbtos extractos al vacio. Lave los extractos combinados

con 50ml. de HQO para eliminar el metanol evapore la solucidén de -
Pentano de color verde, hasta un volumen de 5ml. a bafio maria o —-
una parrilla eléctrica. Aplique la muestra en la placa de silica
gel con una micropipeta.

La muestra se coloca a 1l.5cm. del borde inferior de la placa, corra

la cromatografia hasta que el eluente llege aproximadamente a 1.5cm

del borde superior.

Las placas pueden correr con cloroformo o bien una mezcla de clo
roformo-etanol 97:3 El eluente se coloca minutos antes en el fras

co para que se sature completamente.

Observe los pigmentos siguientes:

Verdes Clorofilas

Naranjas = Carotenas

Grises = Feofitinos

RESULTADOS. -

Dibuje la placa obtenida y los Rf de cada mancha.

OBSERVACIONES. -




CROMATOGRAFIA EN COLUMNA

CONCLUSIONES. -

INTRODUCCION.- Este tipo de cromatografia se caracteriza porque

la fase estacionaria se coloca en una columna vertical; general

mente es un material inerte finalmente dividido y hamedo.

La muestra es separada cuando es llevada hacia abajo de la colum

na por el eluente, o sea la fase moévil. El coeficiente de dis_-

tribucién, con respecto a las dos fases es diferente para cada -

componente de la muestra, por lo tanto, cada uno viaja indepen—=

dientemente a travéz de 1la columna, separandose en tiempos relativamente cortos.
Si la mezcla contiene sustancias coloreadas, los compuestos apa_

recen en el empacado de la columna, como bandas de diferentes co

lores. La adicién continua del eluente, finalmente fluye cada -
PREGUNTAS. -

uno de los componentes uedando como soluciones coloreadas, la-
Qué factores afectan la separacién de los compuestos de una muestra 7. p . G ,
1.- ¢ Qué fac

recuperacién de los compuestos puros solo es posible, por simple
evaporacién del solvente. Este tipo de cromatografia se cataloga

dentro de la CROMATOGRAFIA DE PARTICION.

Cuando la columna se empaca con el material de soporte humedecido

i ?
2.- ¢ Cémo seleccionaria el eluente para separar una mezcla determinada?.

con el mismo eluente, se incluye en el tipo de cromatografia de -
adsorcidén. La velocidad de separacidn en éste caso depende del -
grado de adsorcién que tengan los compuestos con el soporte.

En ambos casos, las propiedades de solubilidad de adsorcidén estan

en funcidén de la estructura molecular de los diferentes compuestos

i P
;, Co ifi i s muestras obtenidas”
3.- ¢ COmo cuantificaria la S

OBJETIVO.- Separar dos pigmentos o colorantes de una mezcla de
Sudan III y az(l de metileno.

e ?
4.- ; Cémo determinaria muestras no coloreadas® MATERIAL:
1 Soporte 2 Pinzas para soporte
1 Embudo de separacién 3 Vasos de precipitado de 150ml.

1 Agitador 1 Espatula
BIBLIOGRAFIA.-




