MANUAL. DE PRACTICAS DE LABORATORIO DE QUIMICA

MODUIL_O DOS TN

PRIMER A~nO DE ENFERMERIA “‘\\H\f;

UNIVERSIDAD DE CARTAGENA

FACULTAD DE CIENCIAS QUIMICAS Y FARMALCEUTICAS

CARTAGENA DE INDIAS, D.T. Y C.

1995 .




o o s |
Y Lﬁ..-,ﬂltj:li{ ’l‘_"'ﬁ‘ i -H‘h‘-\ \. .

21Lalamyy . :
?‘bs? PR TR ntaibagis ﬂ
[ -

“E . VIY ™

e m

LT L S N

MANUAL DE PRACTICAS DE LABORATORIC DE QUIMICA

MODULO DOS

PRIMER ANO DE ENFERMERIA

JORGE EMIRO TOUS POMARES O.F.
Profesor Tilular Grado IV
GABRIEL ACEVEDO DEL RIO §.F.

Profesor Titular Grado I

UNIVERSIDAD DE CARTAGENA

FACULTAD DE CIENCIAS QUIMICAS Y FARMACEUTICAS

CARTAGENA DE INDIAS, D.T. Y C.

1995

&




UN'VERSIDAD DiE CARTAGENA

CENTROQ OE INFORMACION ¥ DOGBMENTACION
FURRMA De ADQUASICION
Compra______ Dr.vmcmn_#_(:anju Wde G

Preciof_ Prnvaadu'_F QQ] 54

No. de Acceso 23:51:90 No. dr e
CONTENIDO | Fechadeingreso: {}:}__Qé# M _ﬂ_é p_OD) E

Pag. #

TERCERA PARTE : PRACTICAS DE QUIMICA ORGANICA
1. INTRODUCCION i
2. DETERMINACION CUALITATIVA DE CARBONGO, NITROGENO,

HIDROGENG, AZUFRE Y HALOGENDO EN UN COMPUESTO

ORGANICO. 2
S. IDENTIFICACION DE HIDROCARBUROS SATURADGS,

INSATURADOS Y CICLOPARAFINAS. 23

4. ANALISIS FUNCIONAL: IDENTIFICACION Y ' DIFERENCIACION

.

DE ALCOGHGCLES Y FENOLES. S0
2. BNALISIS CU\E\I:.ITQTIVD DE ALDEHIDUOS Y CLETONAS. {7
*\i

6. IDENTIFICACION Y PROPIEDADES DE LOS ACIDOS CARBOXILICOS




Y ESTERES ORGANICOS. &0

7. ANALISIS CUALITATIVO DE CARBOHIRATOS. 7O

8. BIBLIOGRAFIA. 86







‘;'J‘“‘*Fi"i"l;-li-‘-f;“.jj Vo R 'thj‘hf_}]"l -
I..ﬂ-: Hiim'*ﬂ.!; L -FI‘HF*!ij',rir

F:rhﬁﬂﬂ!z o Moanrih

INTRODUCCION

El contenido de este manrnual contempla la Tercera Parte del
Frograma de Practicas de Quimica Para Estudiantes de
Enfermeria de la Universidad de Cartagena, cuyos objetivos se

consignaron en el modulo uno.

Teniendo en cuenta 1los aspectos tedricos de la qQuimilca
organica que se desarrollan dentro del programa tedrico, se
han incluido practicas relacionadas a la identificacion de las
funciones quimicas principales de esta rama y la comprobacidn
de sus propiledades fisicas v QuUaAmiCcas por medio de

las reacciones caracteristicas de cada grupo funcional.

Es de gran importancia para el logro de los objetivos
trazados en la elaboracion del presente modulo, que el

estudiante complemente los aspectos tedricos de cada practica,

con la revisidn bibliografica recomendada.




PRACTICA No. 1

DETERMINACION CUALITATIVA DE CARBONO, NITROGENOD, HIDROGENQ,

AZUFRE Y HALOGENDOS EN UN COMPUESTO ORGANICO

1.1 INTRODUCCION

Cuando se trata de analizar o caracterizar un compuesto
organico, ialw de los primeros pasos consiste en 1a
determinacion cualitativa de los elementos mas frecuentes:
Hidrogeno, nitrdgeno, azufre y haldgenos. Por esta razém se
considera de especial interés la determinacion cualitativa de

los mensionados elementos.

Un metodo muy sencillo para la determinacidn del carbono en

una sustancia desconocida, se fudamenta en la propiedad gue

tienen los compuestos organicos de que al calentarlos
fuertemente dejan un residuo de carbon ( hollin )} en el
recipiente donde se efectua el ensayo. Algunos compuestoas

volatiles o gue subliman no dejan este reciduoc, razdn por la

cual se acostumbra empliear un método mads seguro de detectar 1la




presencia de carbono. Este método se  fundamenta en 1a
propledad Qque poseen los compuestos organicos de desprender

dioxido de carbono (CO ) cuando se calientan en presencia de
2

algunos agentes oxidantes como el oOxido cdprico vy la

determinacion posterior del £O0 formado con hidroxido de
Z

bario.

Por otro lado, los elementos nitrdgeno, azufre ¥ halogenos gue
puedan estar presentes en 1los compuestos organicos =1
encuentran ligados por enlaces covalentes, vy de esta forma no
pueden ser reconocidos facilmente; es necesaric  convertirlos

entoces en compuestos 16Nni1cos Dara detectarlos,

La mineralizacidn del compuesto orgédnico se puede conseguir
mediante una fusidn con algunos metales como el sodio o el
potasiu. La técnica mas empleada es la fusidn con sogdio, la

cual se conoce como "Método de Lassaigne".

1.2 OBJETIVOS GENERALES:

Al realizar esta practica, el estudiante debe estar en

capacidad de:

1.2.1. Comprender 1los fundamentos tedricos en los cuales se




basa el analisis cualitativo de los princlpales

elementos frecuentemente presentes en los compuestos

Oorganicos.

1.2.2. Efectuar las técnicas mads usadas en el laboratorio para
la determinacidn cualitativa de carbono, hidrogenao,

nitrogeno, azufre y haldgeno, en un compuesto organico.

1.3 UBJETIVAOS ESPECIFICOS:

Al finalizar la practica se espera que el estudiante

i.3.1. Identifique el carbono, hidrdégeno, nitrogeno, azufre vy
halodgenos en un compuesto organico, por medioc de

reacclones quimicas especificas de cada uno de estos

elementos.

1.4 MATERIALES Y REACTIVOS DE LABORATORIO

1.4.1 MATERIALES

Cadpsula de porcelana

Tubos de ensavos

Tapones de caucho




Tubos de vidrio
Pinzas

Soportes

Mechero

Espatulas

Fapel de filtro
Vitrina de gases
Vaso de precipitado
Embudc de vidrio
Malla de asbesto
Refrigerante

Agitador de wvidrio

1.4.2. REACTIVOS DE

Oxido cuprico

Lana de vidrio

Solucidn de hidrdxido de bario

Almiddn

Sodio metalico

Etanol

Acetato de plomo (solucidn)

Solucidn de acido acetico

Papel tornasol
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Sclucion de sulfato ferroso
Cloruro ferrico al 2%

Acido clorhidrico diluido
Acido nitrico diluido
Solucion nitrato de plata
Alambre de cobre

fcido sulfurico diluido

1.9 ASPECTO TEORICO

Los compuestos organicos tienen la propiledad de desprender
L0-, cuando se calientan en presencia de agentes oxidantes.
La presencia del EOZ se puede reconocer haciendo burbujear
el gas desprendido a traves de una solucion de hidroxido de
bario, pues, la solucién se enturbia por la formacién de  un

precipitado.

Se presentan las siguiente reacciones:
a) L{materia organica) + Culy gy ————=———=-= > LOo¢(gy + 2 Cu(g,
b)) CDE(Q} + Ba(DH]E(aC] ________________ > 2 HED(]_) + BaCDS(EJ

Es 1mportanate tener presente gue si el compuesto organico

contiene azufre, durante el calentamiento con ¢6xido cuprico se

o =+




forma 502, el cual puede reaccionar con el hidrouxjdo de bario,

para formar también un precipitado. En consecuencia para
evitar errores, conviene agregar permanganato de potasio como
(agente oxidante) el precipitado formado con la solucion de
hidroxido de bario; si el precipitado es de sulfito de bario

s oxldara a sulfato de bario, no sufrird ningun cambio.

Finalmente, si el precipitado es de carbonato de bario,
desprendera D02 con efervescencia al aradir &cido sulfuarico

diluido; mientras que si el precipitado es de sulfato de bario

no habra desprendimiento de gases.

51 el compuesto organico contiene metales alcalinos, durante
el calentamiento con dxido clUprico se pueden formar catrbonatos
de estos metales que dan falsos resultados. Resulta prudente
mezclar el o6xido cuprico con algo de dicromato de potasio, el

cual por ser un agente oxidante destruve el carborato alcalino

que pudo haberse formado.

Durante 1l1la determinacion del carbono con o6xido cuprico
tambien se puede detectar la presencia de hidrégeno, vya que,
si el compuesto posée este elemento, durante el calentamiento
ademas del LU formara agua que se condesa en forma de gotitas

en las paredes internas del recipiente de calentamiento.

12
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EFl agQua se puede reconocer porgue al anradirle sulfato de
cobre (color blanco) se convierte en sulfato cUprico
pentahidratado (color azul).

| as reaccliones SOn

a) Z2H (compuesto) + Cu0 —————-— > H20 + Cu
b}y SHZ0O + CuS04 - —-——————ww > Cus04.3H20
Los elementos, nitrdgeno, azufre vy haldgenos, para ser

detectados es necesarlo gue sean convertidos en compuestos
10nicos. La mineralizacion del compuesto organico sege puede
conseguir por varilias técnicas) la mas usada es 1a tecnica de
lLassaigne, la cual consiste en calentar el compuesto ordganico
con sodiio metalico. Si el compuesto contiene nitrédgeno se
convierte en cianuro de sodio, si1 contiene azufre pasara a
sulfuro de spdiop ¥ si1 contiene haldgeno se convertira en

halogenureos de sodio.

El analisis de nitrégeno en ocasiones resulta un poco dificil,
debido a que algunos compuestos volatiles se evaporan antes de
que ocurtra la fusion con el sodio metalico, razonm por la cual
2s aconsejable mezclar intimamnete y en partes 1guales 1la
sustancia organica gQue se va a analizar con el almidon.

Durante la fusidon con sodio algunos compuestos niltrogenados




pueden producir explosiones.

En casoc que esto ocurra, se debe suspender el calentamiento N4
disminuir 1a cantidad del compuesto orgdénico, tratandoloc con
partes iguales de zinc en polvo, agregar el A&cidoc arcético
glacial y dejar en reposc hasta gue se havya disuelito casi todo
el metal; luego calentar hasta gque se liberen todas las
burbujas; evaporar la mezcla hasta sequedad vy efectuar la

fus10on sbédica sobre el residuo como se indicoHd anteriormente.

Una vez mineralizado el nitragenc presente en forma de
cianurc de sodio se reconoce por &1 tratamiento con sulfato
ferroso, asi se forma cianurc ferroso mas hidréoxido ferroso
(por la reaccitn del hidroxido de sodio, formado por reaccion
entre el sodio en exceso y el agua, sobre el sulfato ferroso).
lLuego se afade cloruroc férrico y Acido clorhidrico para
disolver los é6xidos de hierro que se hallan formado. Si1 el
nitrogeno esta presente, después de 1 6 2 minutos apareceré

una coloracion azuwl intesa o un precipitado del mismo color.

Las reacciones son:

a) 2 NaCN FeSO, ~--———- > Fe(CN), + Na,S0,

b) Na + HZD ————————— > Na(OH + 1/2 H2




c) FeSO, + 2 NaUH[~; ----- > Fe(OH)5 oy + Na,S0,
O

d) Fe(OH), oy ———====——- > Fe(OH)z o,
e) Fe(OH)z + 3 HCl -—-————- > FeClxg +3 H,0

f) Fe(CN), + 4 NaCN ----=> NajzFe(CN),

g) 4 FeClg + 3 NagFe(CN), —--—- > FeylFe(CN), 1z  + 12 NaCl

( azul de prusia)

D1 al agregar el cloruro férrico vy dejar en reposo aparece un
color amarillo, no hay nitrégeno;: si el color es azul o

verdoso, 1indica una fusién deficiente vy conviene repetir 1a

fusidn sBdica.

En caso de que el compuesto contenga azufre, al afmadir el
sulfato ferroso aparecerd un precipitado casi negro de sulfato
ferroso. ©Si estan presentes simultaneamente el azufre vy el
nitrogeno, al agregar el cloruroc férrico aparecera una

coloracidn roja por formacion de sulfocianura Térrico.

Las reacciones son las siquientes:

a} Nazs 4 FESDq(aC) “““““ > FE’S(E}(HEQFD)

(ac)

b)] 3 NaSCN(aC) + FEC13(aC) —————— > FE(SCN)S(EJ {rojo)

Puesto que durante la fusién sbdica, si el compuesto contiene

azufre, se forma sulfuro de sodio; la presencia de azufre se

13




reconocera por la produccion de un precipitado negro de plomo,

al amadir solucién de acetato de plomo seguida de acidulacion

con acido acético.

I 8 reaccion es la siguiente:

NEES + {CHscDD }pr(a[:) _______ > PbS( 5) (ﬂE‘gFD)

(ac)
El armalisis de los haldgenos se realiza también en los
productos obtenidos de la fusion sodica. Basta con agregar
acldo nitrico vy soclucidon de nitrato de plata. La formacidon de
un precipitado blanco, que se oscurece por accion de la luz o

amarillo indica la presencia de halégenos.

La reaccion es la siguiente:

Na X + QQNDS(EC) —————— > ﬁgX{E} {blanco & amrillo)

(ac)

X = F, Cl, Br, I.

l.6 PARTE EXPERIMENTAL

1.6.1 ANALISIS DE CARBONO E HIDROGENO

PROCEDIMIENTO:

PASOS

1. En una capsula de porcelana peguera calcine aproximadamente

14
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1 gramo de Oxido cuprico, Cu0, sustancia A.

2. Mezcle 0.1 gramo de la sustancia a analizar con 0.5 gramos

de A y cologque la mezcla en un  tubo de ensayo seco;

| agregar una peqgquena cantidad adicional de A (aprox 0.2

gramos) y encima de la mezcla cologue un poco de lana de

vidrioc.

3. Tape el tubo con un tapétn de caucho atravezado por un tubo
de vidrio doblado de manera que el extremoc en punta guede

sumergido en una solucidn recien preparada de hidroxido de

bario, Ea(DHJz.

4. Con la ayuda de pinzas fije el conjunto a un <coporte de

manera que el tubo que contiene 1la mezcla quede ligeramente

inclinada (fig. 1).

5. Lomience a calentar la parte superior de 1la mezcla vy  luego

la parte inferior.

6. Observe vy anote los resultados en el punto correspondiente

) ge esta practica.

15




Figura 1. Aparato parsa reconocimiento del carscnoc 2n un

compuesto org&nico.

1.6.2. ANALISIS DE NITROGENO, AZUFRE Y HALOGENDS

1.6.2.1 TRATAMIENTO DE LA MUESTRA PROBLEMA

PROCEDIMIENTO:

PASOS:

1. EM una capsula de porcelana mezcle aproximadamsnte 9O.:<

gramos del compuesto s analizar vy 0,2 gramos de almidon.

2. Con la ayuda de pinzas Y espatula, corie un
ccdio metalico, seque el sodio Con un

coléguelo en un tubo de fusion soddica juntc Con

de la mezcla gque se preparc inicialmente.




5.

5.

En una vitrina de gases fije el tubo a un soporte v
proceda a calentar la parte inferior, primero suavemente
y luego mag fuerte. Si no ocurre explosion, anmnada unocs 20
mg de la mezcla cuando se formen vapores de socdic en la
parte i1nferior del tubo, caliente fuertemente hasta que

el fondo tome color rojo oscuro v deje enfriar.

Agregue aproximadamente 2 mL de alcohol etilico para

eliminar el exceso de sodio.

Con la ayuda de un varilla de wvidrio o de una espatula
pequena de alambre, remueva el residuo de la fusion sadica
Yy transfieralo a un vaso pequefdo de precipitado. Enjuague
el tubo con 15 oL de agua destilada vy pase el

contenido al vaso de precipitado.

Caliente 1la solucidn a ebulliciédn v filtre en caliente.
Deseche el contenido del papel de filtro y guarde el
filtarado para el analisis de nitrogeno, azufre ¥
haliodgenos. El1 Tfiltrado debe ser tramnsparente, de 1o
contrario, indica un calentameiento deficiente durante 1a

fusidon sodica, por lo cual es conveniente repetir esta

experiencia.

17




1.6.2.2. ANALISIS DE AZUFRE COMO ION SULFURO

PROCEDIMIENTO:

PAS0S:

1.

En un tubo de ensayo limpioc cologue 2 mb del filtrado de la

fusivn sadica.

Agregue cuatro gotas de solucidn de acetato de plomo v

acido acetico diluido, hasta reaccion acida al tornasol.

Ubserve y anote los resultados en el punto correspondiente

gde esta guia.

1.6.2.3. ANALISIS DE NITROGENG COMO CIANUROD

PROCEDIMIENTO:
PAS0S:
1. En tubo de ensayo limpio cologue 2 mi. del filtrado de 1la

fusion sodica y anada 5 gotas de soclucidn de sulfato

ferroso v caliente suavemente hasta ebullicion.

Deje enfriar y adicione 2 & 3 gotas de solurcion de cloruro

ferrico al 2% vy luego &cido clorhidrico gota a gota hasta

gue se disuelvan los hidréoxidos de hierro formados.
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S. Deje en reposc el tubo por unos minutos.

4. Observe y anote los resultados en el punto correspondiente

de esta guia.

NOTA: 51 la solucidn permace incolora o es amarilla, no existe
nitrogens. S51 la soclucidn toma un color verde o
azul-verdoso, la fusion fué deficiente. Si al afadir
el sulfato ferroso aparece un precipitado oscuro,
indica la presencia de azufre en la muestra original.
Tambien la soclucidn final puede formar un color

intenso gque 1ndica la presencia: simulténea de

nitrogeno v de azufre.




1.6.2.4. ANALISIS DE HALOGENOS COMO HALUROS DE S0DIO

PROCEDIMIENTO:

PAS0S:

1.

1.7

Cologue 2 mL del filtrado de la fusidon sodica =n un tubo de

ensayn vy adicione acido nitrico diluido hasta reaccion

dcida al tormasol.

Caliente suavemente hasta reducir el volumen total

aproximadamente a la mitad.

Agregue Z & 3 gotas de solucidn de nitrato de plata.

Observe vy anote los resultados en el punto correspondiente

de esta guia.

RESUL TADOS

Anote a continuacion lo que observe en cada ensayo.

1.7.1 TRATAMIENTO DE LA MUESTRA PROBLEMA

Ll




1.7.2.

1.7.35.

1.7.4.

ANALISIS DE AZUFRE COMO ION SULFURQO

ANAL ISIS DE NITROGENO COMO CIANURO

ANALISIS DE HALOGENGOS COMO HALUROS DE S0DIO

1.8. CUESTIONARIO

1.8.1.

1.8.2.

1.8.35.

1.8.4.

Eacriba las reacciones gque ocurren durante el anajjgis

del carbono v del hidrogeno con ox1d0o qQuprico.

Porgue en los compuestos organicos se puede detectar

directamente el nitrégeno, el azufre o los halogenos.

En el metodo de Lassaigne, para que se mezcla wuna

sustancia organica con almidon.

Después de efectuar la fusidn sodica, porgue se agrega

alcohol etilico™ Queée ocurre?.

Escriba las reaccliones que ocuren durante la fusi106n

\:',.




1-8.9.

1.8.6.

sodica de un compuesto organico gue contiene nitrdgeno,

azufre v cloro.

En 1a determinacion de nitrogeno en el método de
Lassaligne 1ndique gque funcibn cumple cada uno de 1los
sigulientes reactivos:

Sulfato ferrgso, acido clorhidrico y clorureo férrico.

Oueé precauciones deben temnerse en cuenta en 2l manejo

del sodio metalico? Porque?.




PRACTICA No. 2

IDENTIFICACION DE HIDROCUCARBUROS SATURADOS,

INSATURADOS Y CICLOPARAF INAS

2.1 INTRODUCCION

Los hidrocarburos alifaticos saturados vy las cicloparafinas se
caracterizan por su inercia quimica; por esta razon no se

pueden preparatr satisfactoriamente derivados cristalinos.

Su 1dentificacidon se basa por lo tanto en la determinacitn de
las propiedades fisicas (punto de ebullicidon, densidad, indice
de refraccion, etc) de las muestras redestiladas vy comparar
los datos obtenidos en las tablas gque se encuentran en los

manuales de gquimica organica.

lLos compuestos insaturados reaccionan rapidamente decolorando
la spolucidn de bromo en tetraclorurc de carbono. E1 bromo se
adiciona a los enlaces Mo saturasdos. Similarmente decolora la

solucidn neutra o alcalina acuosa de permanganato de potasio.

7%




El color pUurpura cambia & pardo debido al bidx
manganeso, 21 cual precipita. Los enlaces insaturados
se oxidan a estado hidroxi—compuestos, los cuales

formar mezclas de aldehidos vy de acidos carboxilicos.

2.2. OBIETIVUS GENERALES:

Al realizar esta practica el estudiante debe es

capacidad de:

2.2.1. ldentificar por medig de resacciones caracteris

los hidrocarburos saturados, insaturad

cicloparafinas.

2.2.2. Diferenciar por medioc de reacciones a lgs hidrocarburocs

saturados, insaturados, y cicloparafinas.

2.2.5. ldentificar hidrocarburos halogenados por

reaccliones.

2.5 GBJETIVOS ESPECIFICOS:

Al finalizar la practice se espera que el estudiante:

1do de
primero

pueden

tar en

ticas a

0s y

medio de

{S‘"\
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2.3.1. Identifigue por medio de reacciones especificas a 1los

hidrocarburps saturados, insaturados b4 = las

cicloparafinas.

2.3.2. Diferenciar con la solucidon de bromoc en tetracloruro de

carbono 1os hidrocarburos saturados de los insaturados.

2.3.3. Reconozca la presencia de halggenos en un hidrocarburo.

2.4 MATERIALES Y REACTIVOS DE LABORATORIO

2.4.1. MATERIALES

Tubos de ensavo
Cuentagotas

Pipeta graduada

2.4.2. REACTIVUS DE LABORATORICO

Soclucion de bromo en tetraclorurc de carbono (G.5-1%4)
Tetracloruro de carbono

Solucion de permanganato de potasio (0.3%4)

Solucidn alcohblica de nitrato de plata

Muestras de hidrocarburos saturados e insaturados {(alcano,




bencenoc, alguenao)

2.9 ASPECTO TEORICO

La palabra hidrocarburo 1indica que los uUnicos elementos
presentes son hidrodgeno y carbono. Atendiendo al tipo de union
covalente que exista entre C vy € en 1sa cadena del
hidrocarburo, estos se dividen en saturados e insaturados. La
cadena de un hidrocarburo saturado se caracteriza por la unidon
covalente sencilla gue existe entre los atomos de carbono, que
forman dicha cadena. Esta es la razéon de la poca reactividad
gue presentan estos compuestos frente a los reactivos mas
corrientes. De estos compuestos algunos son gases, ligquidos vy

Otros s0lidos a temperatura ambiente.

Los hidrocarburos insaturados constituyen & las olefinas o©
alquenos, los acetilenos o alguinos. En las cadenas de las
primeras existen doble enlace v en las de los segundos enlace
triple entre Carbono y {Carbono. Esto implica gque las
reacciones mas importantes son las de adicion de un  reactivo
al hidrocarburo. Estos hidrocarburos originan una variedad

mucho mas amplia de reacciones cton los reactivos corrientes de

laboratorio (oxXxidacion, polimerizacién, oitras).




En cuanto a 1as cicloparafinas las cadenas de carbonos forman

anillos. Estos compuestos, presentan los Mismos
compartamientos que los alcanos frente a 1o0s reactivos
comunes,

2.6 PARTE EXPERIMENTAL

2.6.1. ENSAYO CON BROMO

PROCEDIMIENTO:

Colocar Q0.5 mL de soluciton de bromo en tetracloruro de carbono

(14) en un tubo de ensayo, armadir una o dos gotas del

compuesto por analizar (tomar muestras de alcanos, aromaticos,

alquenos, alguinos vy cicloalcanos).

51 es sclido debe ser disuelto primero en tetracloruro de

carbono, i1nmediatamente la decoloracittn de la solucidtn indica

la actividad de la insaturacion.

Los a&alcoholes y otros compuestos pueden con el tiempo
decolorar ecta solucién por oxidacidn 1o mismo gque
hidrocarburos aromaticos, gque presentan reacciones de

sustitucion. Por esco el ensavyo con bromo debe ser confirmado




con permanganato de potasio.

2.6.2. ENSGAYOD CON PERMANGANATO DE POTASIOC

PROCEDIMIENTO:

Colocar 0.5 mlL de solucién de permanganato de potasio (0.5%)

en un tubo de ensavo, amadir l1—-2 gotas de compuesto por

analizar & agitar. La actividad de la insaturacioén =1
manifiesta por el cambioc inmediato del color purpura, Los

alcoholes tambien reaccionan con el tiempo.

2.7. RESULTADOS

2.7.1, Después de realizar los ensayos correspondientes con
cada compuesto suminstrado por el profesor, anote los

resultados para cada uno @ saturado, insaturado,

aromatico v cicloalcano.

2.8. CUESTIONARIO

1. Qué productos se forman cuando se combina el bromo con los

hidrocarburos insaturados?




2. Escriba las ecuaciones quimicas correpondientes a las

reaceciones realizadas en cada ensavo.

3. Qué hidrocarburons son mas activos,

utilizados?

4, Describa algunas diferencias

frente a los reactivos

importantes entre los

hidrocarburos utilizados como muestra problemas?




PRACTICA No. 3

ANALISIS FUNCIONAL . IDENTIFICACION Y DIFERENCIACION

DE ALCOHOLES Y FENOLES

S.1 INTRODUCUCION

Los alcoholes y fencles poseen gran importancia biocldgica, v
muchos de ellos tienen usos industraiales. La mayoria de 1los
azucares contienen varios grupos hidroxilos, el almidon , ls
celulosa vy el glicogeno contienen miles de grupos hidroxilos.
el colesterol, las hormonas vy otros esteriodes tambien
contienen 2l grupo funcional hidroxilo, asi como las vitaminas

liposolubles tales como la A ¥y la D,

No solo los alcoholes sino también sus derivados tienen

importancia biologica vy aplicaciones industriales. Los
lipidos: grasas, aceites, ceras, Tfosfolipidos, lecitinas,
cefalinas, sSon derivados de un  i1mportante alcohol, el

glicerpl; los esfingolipidos v glicolipidos son derivados de

la esfingosina que es un alcohol.




Los fenoles tambien desemperan un destacado papel biologico;
la tirosina y su compuesto afin, 1a +tiroxima (derivados

fendvlicos) son constituventes de muchas proteinas. Existen

varios polifenoles de mucha importancia -en la i1industria,

utilizados como antioxidantes.

El fernol es extensamente usado en la industria de plasticos v
resinas sinteticas. Se emplea tambieéen en la preparaciton  del
acido picrico, rmedi:amentms, reveladores fotograficos (la
RBidrogquinona) v colorantes. £l fenol posee fuertes propiedades
antisepticas y es en general un germicide activo. En  los

hospitales se empilean disoluciones diluidas de cresoles como

desinfectante (cuando estan en agua se conoce como  creolina

cuando se disuelven =iz derivados del petréleo,

como creosotal.

3.2 OBJETIVOS GENERALES:

Al finmalizar ests practica, el estudiante debe estar en

Capacidad de:

S.2.1. Comprobar experimentalimente las principales propiedades

y reacciones quimicas de los alcoholes vy fenoles.




3.2.2 Establecer la diferencia entre los alcoholes v fenoles,

utilizande reacciones QUilnmicas.,

3.2.3 Comprobar experimentalmente las principales reacciones

de alcoboles y fenoles.

3.2.4 Comprobar el caracter anféotero de los

traves de reacciones guimicas.

3.53. OBJETIVOS ESPECIFICOS:

alcoholes, a

Al finalizar la practica, se espera gue el estudiante:

3.3.1. Identifigue acoholes v fenoles.

3.3.2. Diferencie alcoholes vy fenoles.

3.3.3. Diferencie alcoholes entre si.

3.3.4. Compruebe por medlo de reacciones

quimicas de alcoholes v fenoles.

--4. MATERIALES Y REACTIVOS DE LABORATORIO

las propiedades
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3.4.1. MAOTERIALES __:_,’//

Tubos de ensayos
Espatulas

Gradillia

Mechero

Malla de alambre

Vasos de precipitacién
Pipetas

Vidrio de reloj
Rgitadores

Fapel tornasol

S.4.2. REACTIVGS DE LABORATORIO

FPermanganato de potasio en solucion 0.01 M.
dcl1do clorhidrico concentrado

Cloruro de zinc

Cloruro ferrico al 3%

Hidréxido de sodio al 5%

Hidroxido de potasio en forma de lentejas

ARgua de bromo
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3.9 ASPECTO TEGRICO

3.9.1. GENERALIDADES

Los alcoholes y fenoles se pueden considerar como derivados
organicos del agua, reemplazando uno de sus hidrogenos por un

grupo alquilo & arilo.

Los alcoholes se clasifican en primarios, secundarios v
terciarios segun este el grupo OH umnido a un carbono primario,
secundario ©O terciario, respectivaamente. E1 orden vy 1la
veloclidad de reactividad de cada uno de ellos frente a
determinados reactivos serd uno de los propdsitos de esta

practica. También existen alcoholes monohidroxilicos, comn un

s0lo grupo OH v polioles fon varios grupos OH.

L os fenoles se pueden clasificar en manohidraxilicos,
dihidroxiliecos y trihidroxilicos segun lleve uno, dos © tres

grupos hidroxilicos unidos directamente al anillo aromatico.

3.3.2. PROPIEDADES QUIMICAS

El proton unido al oxigeno del grupo hidroxilo es debililmente

acidico, por lo que puede ser reemplazado lentamente por

A




metales alcalinos, como sodio v potasio, con liberacidén de
hidrogenc gaseoso.-. La sal obtenida mediante este reemplazo se

llama alcoxido.

Cuando los alcoholes reaccionan c¢on aAclidos, Ya sean organicos
O 1norganicos que contienen el grupo hidroxileo se formanm 1los

esteres.

La o0oxidacion de los alcoholes primarios y secundarios pueden
considerarse como una deshidrogenacion del grupo OH vy un  H

del mismo carbono donde estéd unido al hidroxilo.

Los alcoboles primarios se oxidan facilemente, con agentes
oxidantes moderados, para producir aldehidos. Los alcoholes
secundari1os por oxidacion producen cetonas. Como los alcoholes

terciarios no tienen H unido al carbono gue posee el grupo

hidroxilo nmo sufren el fendmeno de oxidacidn.

Logs fenoles son suficientemente a&acidos para experimentar
neutralizacion con disolucliones acuosas de Na(OH u otras bases

Tfuertes con formacion de fenaxidos.

Cuando se tratan los fenoles con disclucidn de cloruro feéervrico

se producen coloraciones caracteristicas {azul, verde, roJo,




o purpura). £l fenol ordinario se colorea de violeta por la

formacion del complejo ion fenato-ferrico.

La reaccidbn es 1a siguiente:

Feot + CyHgOH ————m—m > [Fe(CuHs0) 1" + 6&H

{aC)

3-6. PARTE EXPERIMENTAL
S.6.1. PROPIEDADES FISICAS

PROCEDIMIENTO:

Observe vy anote en 21 punto correspondiente de esta guig:
Estado natural, olor, sabor, solubilidad en agua v en otros
solventes c¢omo acetona, cloroformo, eter, etanocl, y de los

alcoholes y fenoles que el profesor i1ndigue.
3.6.2 REACCIONES DE ACIDEZ

PROCEDIMIENTG:

PASOS::

1. En dose tubos de ensavyo cologque 5 mbL de soluciOn acuosa de

fenol v 5 mlL de alcohol etilico respectivamente. Introduzca
en cada tubo un trozo pequeric de papel tornasol azul.

Observe y anote los resultados.




2.

En dos tubos de ensayo cologque 2 mL de soclucion saturada de
hidroxido de calcio. A un tubo adicidnele 10 gotas de

alcohol etilico y al otro 10 gotas de soluciétm de fenol.

Ubserve vy anote los resultados.

Coloque 2 mL de alcohol etilico en un tubo de ensayo vy

adicione un trozo pequeno de sodio metdlico (del tamafdo de
una lenteja). Observe y anote resultados. Agregue un

volumen igual de éter. Observe y anote los resultados.

Efectue la misma reaccion con alcohol sec-butilico v
alcohol ter-butilico. Observe y anote resultado comparando

las velocidades de desprendimiento de gas.

Emn un tubo de ensayo limpio v seco mezcle un mL de alcohol
etilico ¥y 1 mb de &cido acético. Adiciones una gota de
acido sulflrico concentrado v caliente suavemente.

Agregue 5 mL de agua destilada. Observe y anote resultados,

sobre todo =1 olor.

3.6.3. DIFERENCIACION DE ALCOHOLES, PRIMARIOS, TERCIARIOS

FROCEDIMIENTO:

Se

utiliza el ensayo de Lucas gue se basa en las diferentes

velocidades de formacion de los cloruros alcohilos al  hacer




reaccionar con el reactivo HCl (concentrado) con ZnCl2 (1 mol:

1l mol) se aplica unicamente a los alcohgles alifaticos y

cicloalifaticos.
El ensayo se practica de la siguiente manera:

A 1 wmbL de alcohol colocado en un tubc de ensayo, agregue
rapirdamente & mL del reactivo de Lucas, agite v deje en

reposc. UObserve la mezcla durante cinco minutos vy  anote los

rFresul tados asi:

a. ALCOHOLES PRIMARIOS DE MENOS DE SEIS CARBONOS:
Hay algun oscurecimiento, pero la solucitn permanece clara.,
Los de seis atomos carbonos vy superiores no se disuelven

apreciablemete; la fase acuosa permanece clara.

b. ALCOHOLES SECUNDARIOS:

La solucion clara se torna turbia debido a la separacion de
gotas fipamente divididas de cloruro de alcohilo. Despues de
una hora se puede apreciar una capa superiocr excepto con el
alcohol 1isopropilico debido a la volatilidad del cloruro de
isopropilo. (El alcohol alilico se comporta como un  alcohol

secundario y dura unos 7 minutos en reaccionar).

c. ALCOHOLES TERCIARIOS:

Se separan dos fases casi inmediatamente después de adiccionar
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el reactivo, debido a la formacidn del cloruro de alcohilo
terciaric. 5i se tiene una solucidn turbia gue sugiera la
presencia de alcohol secundario peroc no excluye la del alcohol

terciario, se debe hacer un ensayo con HCl de 1a siguiente

maneyae.

- Mezclar un mb de alcohol con 6 mh de HULI con vy asi observar
los resul tados.

— Rlcoholes terciarios: reaccionan inmediatamente, para formar
cloruros 1nsolubles que suben a la superficie en pocos

minutos.

~ Alcoholes secundarios: la solucidn permanece clara.

S.6.4 REACIOGNES DE OXIDACION

PFROCEDIMIENTO:

PALOS:

1. En tres tubos de ensavyos limpios, cologque 1 mlL de sclucidn
al 17 de dicromato de potasio y agregue a cada tubo 3 gotas
de acldo sulfurico concentrado. Luego adicione al primer
tubo 3 gotas de alcohol etilico, al segundo 3 gotas de
alcohol i1sobutilico vy al tercero la misma csntidad de
alcohol terbutilico. Agite vy caliente suavemente los tubos.

Observe v anote resultados.
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2. En  tres tubos de ensayos vierta 2 mL de l-butanol, Z-
butanol vy terbutanol respectivamente. adicicone a cada Uno
de ellos 2 mlL de solucion de permanganato de potasio O.0M.
agite y caliente suavemente los tres tubos de Ensayo.

Observe y anote los resultados durante cinco minutos.

3.6.5. REACCTION CON CLORURO FERRICO

FROCEDIMIENTO:

En  tres o cuatro tubos de ensayos limpios, coloque unhas diez
gotas de soluciones diluidas de cada uno de los fenples de

que se disponga, (resorcinol, hidroquinona, catecol, fenol,) v
adicione a cada tubo tres gotas de solucion de cloruro férrico

al 3%4. Observe y anote los resultados.

S.6.6 ENSAYOS DEL FENOL CON AGUA DE BROMOD

PROCEDIMIENTO:
Adicione gota a gota, uma solucidn saturada de bromo en agua,

& una solucidn concentrada de fenol. Observe y anote los

resul tados.




| 3.6.7 FORMACION DE ACIDO PICRICO

En  un tubo de ensayo disuelva una pequeda cantidad de acido

sulfurico concentrado.0Observe v anote los resultados.

S3.6.8. ENSAYOS CON KOH EN PRESENCIA DE CLOROFORMO

PRUCEDIMIENTG:

Coloque en un tubo de ensayo pequerio 0.01 g de fenol y agregue
1l oL de cloroformo y después una lenteja de KOH. Observe Yy

anocte resultedos despues de un tiempo de 30 minutos.

Decante el cloroformo vy reemplace por 1 mb de alcohol
absoluto.Agite y observe después de 5 minutos l1a coloracion

tomada por el alcohol.




A continuacién

se da una tabla en la que

encuentra las

coloraciones obtenidas con los fenoles Mas Ccomunes.

FENGL

Fenol
a-naftol
B—naftol
Timol
Pirocatecol
buayacol
Resorcinol

Orcinol

Hidroguinona

Firogalol

Fglucinol

Acido galico

Ac. salic.

COLORACION
DElL. KOH

I-l-lllﬂ-———--l-nr——-ﬂ—l__——-———“__

rosa palido
azul indigo
3zul palido
rojo carmin
verde amarilloc
rojo violeta
rojo carmin
0o plurpura
amarillo

pardo violaceo
rojc ldrillo
verde oscuro

amarilio dorado

3.7 RESUL.TADOS

COLORACION

DEL CHC1-

incoloro

azul inddddigo

incoloro
rojo carmin

incoloro

I S el b S S . e m——— -—_-———_-_——_——-q..__-

COLCRACTION
ALCOHOL ABSOLUTQO

incoloro

azul oscuro
incoloro

rosa fugaz
verde amarillo
rojo violaceo
roJo carmin
pardo bimarck
amarillo dorado
pardo bimarck
amarillo rosado
incoloro

amarillo aserin

Anote a continuacidn lo que observe en cada ensayo:




3.7.1 PROPIEDADES FISICAS

| 3.7.2 REACCIONES DE ACIDEZ

5.7.5 DIFERENCIACION DE ALCOHOLES PRIMARIOS, SECUNDARIOS Y

TERCIARIOS

S3.7.4 REACCIONES DE UOXIDACION

3.7.9 REACCION CON Et. CLORURO FERRICO

| S.7.6 ENSAYOS DEL FENOL CON AGUA DE BROMO
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3.7.7 FORMACION DE ACIDO PICRICO

3.7.8 ENSAYOS CON KOH EN PRESENCIA DE CLOROFORMO

3.8 CUESTIONARIO

S3.8.1 Desde el punto de vista estructural, cUal ez 1z

diferencia entre alcoholes y fenoles?

S3.8.2 En qQué se basa la clasificaciétn de los alcoholes en
primarios, secundarios vy terciarios? expligue Con

ejemplos.

3.8.3 Estructuralmente v con ejemplos practicos, explique la
mayor acidez gue presentan los fenmoles al compararlos

con lps alcoholes.

>.8.4 Explique usando formulas estructurales el porgueée del
orden de reactividad de los

alcoholes?>primarios»secundarios>terciarios Trente 3
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metales aleralinos,

3.8.5 En los fencles no ocurre el remplazo del grupoc 0OH por

otros atomos o grupos. Expligue a qué se debe este

comportamiento.

3.8.6 Porque el fenol experimenta reaccilones de
polisustitucion dirigida a posiciones orto vy para.
& gque se debe el hecho de gue ]l grupo 0OH se

considere como activador del amillo benceéenico?

5.8.7 Escriba las ecuacioenes quimicas correspondientes de

las siguientes reacciones.

1. Alcobhol etilico mé&s hidroxido de caleio:s

2. Fenol mas hidroxido de calcio:

S. ARlcohol mas seodic metidlico:

4. Alcohol etilico ma&s &cgido acético n medio acido

sulfurico (en caliente):




Alcoholes primarios, secundarios y terciarios mas

de dicromato de potasio en medio acido sulfurico:

ARlcoholes primarios, secundarios y terciarios mas

de permanganato de potasio, en caliente:

solucion

solucidn




PRACTICA No. 4

ANAL IGIS CUALITATIVO DE ALDEHIDOS Y CETONAS

4.1 INTRODUCION

o
i .
E1 grupo carbonilo ~LC- y, s el grupo funcional

caracateristico de los aldehidos. En los aldehidos uno de los
atomos unidos al carbono es un &tomo de hidrogeno, en el otro
elemento o grupo puede ser hidrbgeno, alquilo o arilo. En el
Caso de las cetonas, 1los dos grupos unidos al carbono
carboxilico son son alguilo o arilo. Existen tambiém las

cetonas ciclicas en las que el grupo carbonilo hace parte del

anillo.
4.2 OBJETIV0OS GENERALES:

Al realizar esta practica el estudiantes debe estar en

capacidad:

4.72.1 Comparar experimentalmente las principales propiedades Y
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reacciones quimicas de aldehidos y cetonas.

4.2.2 Reconocer la presencia del grupo carbonilo en aldehides

y cetonas.

4.2.3 Diferenciar mediante reaciones quimcas los aldebidos de

las cetonas.

4.2.4 Realizar la reaccion haloformo para el acetaldehido

y metilcetonas.

4.3 OBJETIVOS ESPECIFICOS:

Al finalizar la practica, se espera gue el estudiante:

4.3.1 Identifique aldehidas y cetonas por medio de reacciones

quimicas caracteristicas.

4.3.2 Diferenciar un aldehido de una cetona por medio de

reacciones guimicas.

4.5.3 Compruebe por medilio de reacciones caracteristicas,

algunas propiedades guimicas de aldheidos y cetonas.




4.4 MATERIALES Y REACTIVOS DE LABORATORIO

4.4.1 MATERIALES:

Papel de filtro
Vaso de precipitado
Mechero

Agitador de vidrio
Tubos de ensayo
Pipetas

Malla de alambre

Barno de Maria

4.4.2 REACTIVOS DE LABORATACRIO

Formaldehido

Acetladhido

2,4-dinitro fenilhidracina
Reactivo de Tollens

Reactivo de Feheling
Reactivo de Benedict
Reactivo de Yodo-yoduro
Solucitn de hidrbxido de sodio

acido sulfurico concentrado




Solucion de nitroprusiato de sodio

Solucion de permanganato de potasio

4.5 ASPECTO TEORICO

4.5.1 PROPIEDADES FISICAS

El formaldehido es el unico aldehidoc gaseosco g temperatura
ambiente. Los demas aldehidos de bajo peso molecular son
liguidos, pero del Liz en adelante son sdlidos. Las cetonas

son liquidas hasta la Liog ¥ de ahi en adelante son sélidas. La

—C£4=diiy la capacidad de enlazarse por

polaridad del enlace
puentes de hidrogeno con una sustancia gque presente un

hidrogeno enlazado a oxigeno o a nitrégeno, dan a las cetonas

gran atraccion por las moléculas de agua.

lLos compuestos carbonilicos mas pequenos, hasta dos o tres
carbono, son completamente solubles en agua. Muchos aldehidos
Y cetonas, son completamente solubles en agua. Muchos
aldehidos vy «etonas poseen olores distintivos; los de bajo
peso molecular tienen olores irritantes, peroc los compuestos
de masa molecular alta y las cetonas SOM sustancias
fragantes. Los vapores de formaldehido destruven temporalmente

el sentido del glfato.




4.5.2.PROPIEDADES QUIMICAS

d_
L a polaridad del grupo carbonilo - =0 s POr una mayor

electronegatividad del oxigeno, induce =2 una desigual
distribucion de electrones entre los nucleos de los &tomos de
carbonc y de oxigeno, de tal modo que la densidad electronica
aumenta en el oxigeno y disminuye en torno del carbono. La
presencla de insaturacidon entre carbono, el oxigeno vy la
polaridad induce a reacciones de édici@n, ern las cuales 1a
parte negativa del compuesto de adicion, se une al carbono con
detficiencia de electrones; vy la parte positiva se une al
ocxigeno rico en electrones. Otros Atomos de aldehidos vy
cetonas gue son afectados por la presencia del grupo carbonilo
son los hidrégenos alfa, pues el enlace entre ellos y el

carbono se debilita por la presencia de este grupo.

4.5.2.1. FORMACION DE FENILHIDRAZONAS

La fenilhidrazona { Cg HgNHNH ), otro de los derivados del
NHS, forma con los aldehidos v cetonas derivados s6lidos de

Color amarillo conocido como fenilhidrazonas. Ejemplo:

CHS
CHE—C—CHS + —NH-NH2 —————————— > CH3~C=N—NH~
pDropanona fenilhidracina fernilhidrazina de
la propanona
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tambien se puede utilizar la 2.4 dinitrofenilhidracina, en

este caso el precipitado formado de color rojizo o© amarillco

anaranjado.

4.5.2.2 OXIDACION

l.os aldehidos se oxidan muy tfacilmente, dando acidos
carboxilicos, mientras que las cetonas se degradan en
fragmentos menores en condicions extremas vy con oxidantes
fuertes. Los oxidantes suaves més utilizado son los rectivos
de Tollens (solucibn amoniacal de sulfato de plata) v los

reactivos de Fehling vy Benedict (solucion alcalinas de

sulfato cluprico con algun agente de quelacién).

Con Tollens el aldehido se oxida hasta sal del aclido
carboxilico y la plata se reduce hastsa plata metilica,

formando sobre la superficie del vidrio del tubo de ensayo el

espeljo de plata.
Con Fehling y Benedict el aldehido se oxida hasta la sal del
acldo carboxilico y el cobre se reduce de su forma caprica a

su forma cuprosa, apareciendo un precipitasdo de color rojo.

Tambien se puede usar una soluciédn diluida de Permanganato de




potasio ( 1/1000) en medio &cido, lo caual oxida a les

aldehidos suavemente pero no a las cetonas, lo cual se

evidencia por la de coloracion del permanganato de potasio,

4.5.2.3 REACCIONES DEL YODOFORMO. SUSTITUCION DE HIDROGENOC

ALFA

Los atomos de hidrogeno unidos al.tarbmnn alfa de aldehidos v
cetonas pueden ser reemplazados facilmente por atomos de
halbgennos en una solucitn alcalina. Pueden ser sustituidos
asi: wno o varios &tomos, segun el tiempo v las condiciores
bajo las cuales se efectlia la reaccion. Cuando reaccliona el
acetaldhido cCon Yyogo en una solucién alcalina, SON
reemplazados los tres hidrogenos alfa. Las sustanclias de este
tipo, esto es con tres halbgenos sustituyentes sobre un
carbono adyacente a un carbonilo, escienden facilmente con el
alcalili presente. En esta reaccitdn se precipita  vyodoformo, un
s0Olido cristalino amarillo, y el proceso es llamado ensayo del
yodoformo. Se wutiliza para identificar acetaldhideo, metil

Ccetonas o compuestos gque por oxidacion lo producen.




4.6 PARTE EXPERIMENTAL
e
4.6.1 REACCION CON 2,4- DINITRO FENILHIDRAZINA

L& mayoriag de 1os aldehidos i cetonas dar 2,8

dinitroftenilhidrazonea insoluble. Las reacciones que 4=

prosentan son

H
R~ CHO + QN - NiNHe — R-C = N-NH-S0D>-NOz +420
: ' < : NO
(ALpeHipo) 2
NC= : \'ii’"
2 CO-R + HeN-NH—-C8)>NO; —> R - C=N-NH-LY

R
(Ceronn)

PROCEDIMIENTO:

PAS0S:;:

1. Disuelva 2 gotas del compuesto carbenijico  =n 0.9 cc de

metanol o stancl.

2. En un tubo de ensavo cologue 1 cc del reactive 2.40- dinitro
fenilhidracina v adiciocrne ia sgQlucién del compuesto
carbonilicog: aglte fueritemente. S1 no  se forma wn

precipitado inmediatamente deje en reposc por 10 minutos.




S. Anote los resultades en el punto correspondiente de esta

guig,
4.6.2 PRUEBA DE OXIDACION
4.6.2.1 ENSAYO DE FEHLING
=l reactivo de Fehling consta ce 2 scluciones:
Fehling A : Solucidn de CusSO,
Fehling B : Tartrato de sodio Yy potasio {=al de Hochelle) v

NalH.

La reacclén gue qQcurre es

O
=C-0 - |
O=C-0O~-Na {':-—0-)\)3
wCHO — R-C — -C-
He € = Cut NaOH+R-CH R-C—ON, + CuO{ + 2 e,
.,
PROCEDIMIENTO: ©
PASOS:

1. Mezcle 1 cc de la splucion A ceon 1 coc Be solucicn E.

2. Adiciocne unos 2 cc de splucion de aldehido.

3. LCologue 2l tubo en un bano de agua hirviente durante 3

)
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minutos.

Repita ¢l ensayg con una cetona.

Observe y anote los resultados en el punto corespondiente

de esta gula y escriba la reacciédn para el aldehido.

4.6.2.2 ENSAYO DE TOLLENS

PASOS :

1.

Adicione 2 cc del compuesto carbonilico a 2cc de reactivo

de Tollens, recientemente preparado en un tubo de ensayo

limpio.

Cologue el tubo de ensayo en un bafo de agua caliente

durante 5 minutos.

Ubserve y anote los resultados en el punto corespondiente

de esta guia.

Repita 21 ensayo con una cetona.

Observe y anote los resultados en el punto correspondiente

y escriba la reaccion de oxidaciodn para el aldehido.




4.6.3 ENSAYO DEL YODOFORMO

E1 aCEtaldEhldD Y las metilcetonas producen vodotormo

(precipitado amarillo) de acuerdo con esta prueba.

PROCEDIMIENTO:

PASUS:

1. A 5 cc de propanona adicione 2 cc de solucién de lugol (yodo

en vyoduro de potasio) y S5 cc de NaOH al 20%.

2. Cologue el tubo en baro de agua caliente a 60°C, durante 5

minutos.

e

5. Observe vy anote los resultados en el punto correspondiente

y escriba la reaccion.

4.6.4 PRUEBA DEL NITROPRUSIATO DE SODIO PARA CETONAS

FPara esta prueba se utilizan los siguientes reactivos:

Nitrato de amonioc (30 g)
Nitroprusiato sodico (2 g)

Agua destilada (80 mlL)
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PROCEDIMIENTO:

FASOS:

1. Colocar en un tubo de ensavo 2 o 3 mL de la cetona.
2. Anadir 1 cc de reactivo, mezclese bien.

3. Agregar una capa de hidroxido de amonio concentrado.

4. UObserve y anote los resultados en el punto correspondiente

de esta gula v escriba la reacciotn.

4.7 RESULTADUS

4.7.1 REACCION CON 2,4- DINITRO FENILHIDRACINA

4.7.2 REACCIUON DE OXIDACION. Ensayo de Fehlig

4.7.3 REACCION DE OXIDACION. Ensayo de Tollens

o8
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4.7.4 ENSAYO DEL YODOFORMO

4.7.5 PRUEBA DEL NITROPRUSIATO DE SODIO PARA CETONA

4.8 CUESTIONARIO

4.8.1 Cual o cuales de los siguientes compuestos carbonilicos

formaran vodoformo, cuando son tratados con I» + NaQGH?
4,8.2 Cudl es el agente oxidante en el reactivo de Tollens?
4.8.3 FPor qgue la prueba del yodoformo da& negativa para los

siguientes compuestos: CH-COCH--COOR, CH=COCHLCN,

CH-—CG—EHZ—ND2 a pesar de poseer el gQrupo metil-

carbonilao?




PRACTICA No. 5

IDENTIFICACION Y PROPIEDADES DE LOS

ACIDOS CARBOXILICOS Y ESTERES (ORGANICOS

2.1 INTRODUCCION

La propiedad mas caracteristica de los Acidos carboxilicos es
su acidez. Son lo suficientemente acidos para formar sales de
sodlio al reaccionar c¢on el hidroxido, con el carbonato o
bicarbonato de sodio. Esto indica gue los &cidos carboxilicos
son mas Tfuerites que el agua, €l &cido carbdnico, v la mayoria
de los compuestos organicos; y en particular mas fuertes que

los alcoholes v mas debiles gue los acidos inorganicos.

Otra propledad importante de los acidos carboxilicos es  la
formacion de esteres organicos al tratarlos con un alcohol v

adicionandole acido sulfurico concentrado con calentamiento.




2-2 OBJETIVOS GENERALES:

31 realizar esta préactica el estudiante debe estar En

capacidad de:

3.2.1 lIdentificar a los &acidos carboxilicos.

2:.2.2 Identificar a los ésteres organicos.

D.2.5 Diferenciar a los Acidos carboxilicos atendiendo sy

fuerza acida.

2.5 OBJETIVOS ESPECIFICOS:

Al ftinmnalizar la practica, se espera gue el estudiante:

3.53.1 Reconozca a 1lps acidos carboxilicos por medio de la

prueba de acidez.

D.5.2 Reconozca a3 los acidos organicos por medio de la  prueba

del hidroxamato.

2.5.3 Diferencie 1los acidos carboxilicos, por medic de la

fuerza acida.

b2
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2.4 MATERIALES Y REACTIVOS DE LABORATORIO
2.49.1 MATERIALES

Fotenciogmetro
Vidrio de reloj
Pipeta graduada
Tubos de ensavyo
Mechero

Vasos de precipitado
5.4.2 REACTIVOS DE LABORATORIO

Indicador universal
Bicarbonato de sodio
Carbonato de sodio
Solucion de hidroxilamina
Solucion alcoholica de KOH
Acido clohidrico 1IN

Cloruro Férrico al 5%.
B.9 ASPECTO TEORICO

Los d&cidos carboxilicos son compuestos que tienen unoc mas

62
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QH
grupos carboxilo, -C=0 ¢ CO~H. Por pozeer este grupo

funcional, un grupo 0OH, estos compuestos son capaces de formar
enlaces por puente de hidrégenc com las moleculaz de agua;
esto permite que los cuatro miembros inferiores de la serie

sean solubles en agua, el gquintoc es parcialmente soluble v los

demas son insolubles. También pueden formar enlaces por puente

de hidrogeno moléculas de &cidos carboxilicos emnire =1i.

lLas reacciones m&s importantes v comures de los  Acidos

carboxilicos alifaticos v arcmaticocs son:

A} Acidez - Formaciodn de sales:
Ejs: R-CO5H  +  HaO ————-mm- > R-CCG~~  + H-C"
-+ — -— - , -
Na OH + R-CO-_H -——-~~~ 7 REOS Na + HSO
e
NaECDS + 2 R-CBEH —————— > 2 RCOE Na + HZD + UDE

B) Formacion de cloruros de acilo v éstores,

Eis: 1) Cloruro de acilo:

PR soclx 20

!?"C:\cuv + ﬁ;gzr'“_'""_“’}?“'cz\tzé
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Z2) Esteres:

- 2 © ' L z O
R"’ CHOH ‘f‘R"'OH e R"'C.__og‘ f—-yea

l.os esteres se reconocen por medio de la pruepa del
hidroxamatso . En esta prueba aparecen colores rosado, roJo  ©

vipoleta indicativos de la presencia de un ester.

Las reacciones de recconocimiento para aesieres son

29 H H rR.c2’

&} — ’ -0 —rme—=Y &

Ester hidroxilamina dacido hidroxé&mico alcohol

20 7, :

D) - V7

3 R-clnHoH +RCly —e3HCLH (R-C2 o )s Fe

Acido hidroxamico complejo hidroxamatc ferrico

5i se trata del acetato de etilo, ester formado por la

reaccian entre el acido acéetico y el etanol,su reconoccimeinto

es-.t

a) CH3"CDDC2H5 + NHZDH ————— > HSQCDNHDH +‘ CEHSOH
Acide acetohidroxamico




b ) 3H3CCDNHDH + FECL3 ————— » JIHC1 + HSE.CDNH)S Fe
Aceto hidroxamato
férrico

C) Reduccion:

R—CGEH + LiﬁlH4 —————— —> R - CH-0H

D). Sustitucidtn en el grupo arilo. £1 grupo —-CO-H

desactivador v prientador meta:

2.6 PARTE EXPERIMETAL

S5.6.1 MEDIDA DEL pH

PROCEDIMIENTO 1. -

PASOS:
1. Tome S tubos de ensavyos previamente senal ados
diferenciados.

2. Deposite &n cada tubo de ensayo 1 ml. de una solucion 0.1

previamente seleccionado.

M

==
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S. Utilizando una tira de papel indicador universal mida el pH

de cada soplucion,

4. Finalmente cologque los resultados obtenidos y observaciones

en el punto correspondiente de esta guig.

PROCEDIMIENTO 2. :

Con la ayuda del pH - metro determine el pH de las scluciones
acidas anteriores, observe y compare los resultados obtenidos
en ambos procedimientos consignandolos £ el punto

correspondiente en esta gulia.

3-.6.2 REACCION CON LOS CARBONATOS Y BICARBONATOS

PROCEDIMIENTO:
PASOS:
1. Cologque en vidrio de relpj un mbL de solucion de bicarbomnato

0O carbonato de sodio al 5SY.

2. Adicione la muestra de &acido carboxilico puro ( 1 gota o

algunos cristales). Observe y anote los resultados en el

punto correspondientes de esta guia.

b6




3.6.3 REACCION DE ESTERIFICACION

PROCEDIMIENTO:

PASQOS -

1.

En un tubo de ensayo mezcle 1 mL del acido carboxilico, 1

mL de alcohol v 1 mlL de acido sulflrico concentrado.

Caliente suavemente la mezcla anterior por 2 minutos.

Coloque el tubo de ensayoc en agua fris, agite y observe.

Anote 1los resultados en el punto correspondiente de esta

guia.

2.6.4 IDENTIFICACION DE LOS ESTERES ORGANIC0OS: REACCION DEL

HIDROXAMATO

FPROCEDIMIENTO:

FPASOS:

l.

2.

Cologque 2 gotas del éster en un tubo de ensayoc y agregue 1

mL de soclucion de hidroxilamina.

Caliente la mezcla, dejes reposar unos minutos.




J. Arada 2 gotas de solucion alcohdlica de KOH v  caliente

suavemente hasts ebullicion.

4. Enfrie y acidifigque con &cido clorhidrico 1 N.

. Adicione 1 o Z gotas de cloruro férrico al 5%.

6. Observe y anote los resultados en el punto correspondiente

de esta gulia.

9.7 RESULTADOS

°-7.1 MEDIDA DE PH

3.7.2 REACCION CON LOS BICARBONATOS Y CARBONATOS

2.7.3 REACCION DE ESTERIFICACION




5.7.4 IDENTIFICACION DE 1.05 ESTERES ORGANICOS

5.8 CUESTIONARIO

2.8.1

°2.8.3

5.8.4

Haga una lista de a&acidos carboxilicos con uno vy mas
gQrupos carboxilicos en su estructura, escriba SuU

formula v dé el nombre IUPAC v su nombre comun.

Dé algunos ejemplos de acridos carboxilicos qgue se
presenten en estado solido o en estado liquido a

temperatura ambiente.

Como varia la fortaleza de un  acido carboxilaico con
respecto al numero de grupos carboxilicos vy  a su

ronstante de disociaclion.

Ademas de los esteres qué otros derivados de acidos

carboxilicos son importantes?

5.8.5 Gué es un acidoc graso y diga su importancia bioldgica.




PRACTICA Na. 6

ANAL ISIS CUALITATIVO DE CARBOHIDRATOS

6.3 INTRODUCCION

Los carbohidratos o glucidos, compuestos de interés biolégico
0 1ndustrial, se pueden definir como aldehidos © cetonas
polihidroxiladas y constituyen un 10% de la materia orgénica

de la ceéelula viva.

Ellos desempesan papeles fisioldgicos importantes como fuente
de energla para la célula, como reserva de energia quimica,
como unidades estructurales en las paredes vy membranas
celulares ademas en los componentes celulares responsables de

las funciones v 21 crecimiento.

6.2 OBJETIVGS GENERALES:

Al realizar esta practica el estudiante debe estar en

capacidad de:
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5.2.-1 Jdentificar la presencia de carbohidratos utilizando la

prueba de Molisch.

6.2.2 Clasificar los hidratos de carbono en monosacaridos v

disacdridos a partir de la pruebs de Barfoed.

6.2.3 Comprobar el caracter reductor de algunos azucares a

partir de reacciones guimicas.

£.2.4 Diferenciar aldosas y cetosas por la prueba de

Seliwanoff ' s.

6.2.5 Diferemnciar pentosas vy hexpsas a partir de la prueba de

Bial.

6.3 OBJETIVOS ESPECIFICOS:

Al finalizar la practica se espera que 1 estudiante:

6.53.1 Identifigque y clasifique 1os hidratos de carbono.

6.3.2 Compruebe el caracter reductor de algunos azlQcares

cComunes.
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£.3.35 Diferencie aldosas y cetlosas.

6.53.4 Diferencie hexosas y pentosas.

6.4 MATERIALES Y REACTIVOS DE LABORATORIO

6.4.1 MATERIALES

Papel del filtro

Vasas de precipitado

Baro de marig

Mechero

Tubos de ensayos
Pipetas

Malla de alambre

6.4.2 REACTIVOS DE LABORATORIO

Reactivo de Barfoed
Reactivo de Molisch
Reactivo de Seliwanoff ' s
Reactive de Tollens

Reactivo de Fehling

Reactivo de Benedict
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1

2,48 ~dinitrofenilhidracina
Glucosa

Fructosa

Sacarosa

Manocsa
Galactosa

Maltosa
4.9 ASPECTO TEORICO

los oligo y polisacaridos se nidrolizan por calentamiento cob

scido mineral concentrado formando MCOMNOSAaCaricOs.

. oe monosacaridos pueden deshidratarse con este mismo &acldo

para producir Furfural o 5- hidroximetilfurfural.

Dos reacciones de ejemplo son las sigulentes:

O

Pontoss + HrS0a ¢ cpney s < D

9 t’.?

H&ﬁﬂﬁ&ﬁ -+ H:SOztcpn‘) :_é.i?._qqr H :: < II.r----*l.'.",'.'. H




EL.  furfural o el 5- hidroximetilfurfural, formados durante

esta reaccies ge combinan con compuestos fendlicos como el
alfa-naftol, orcinol & resorcinocl para formar compuestos
quindnicos coloreados. En esta propiedad se basan los métodos
de i1denfificacidn de Molisch (para cualquier carbohidrato),

Bial (para pentosas) v Seliwanoff 'S (para cetosas).

6.5.1 OXIDACION

Todos los monosacaridos v los disacaridos (excepto la
sacarosa) se oxidan facilmente con oxidantes tam suaves como
los reactivos de Tollens, fehling Y Benedict. Los
carbohidratos gque se dejan oxidar reciben el nombre de

azucares reductores.

Todos 1os azbcares reductores son capaces de reducir el 1i8n

+1

M a idn Cu' .

Rg 2+

a Ag® v el 16n Cu
Los monosacaridos son mas Tacilmente oxidables gue los
disacaridos v para diferenciar estos carbohidratos se usa el
reactivo de Barfoed, el cual actua de manera idéntica a los
reactivos Fehling o Benedict o sea reduciendo 1 cobre de su

forma cuprica (azul) a su forma cuprosa {(roja).




La conversitn del grupo aldehido de 1a glucosa en Aacido

carboxilico por oxidacidn, produce el l1lamado acido
gluconico. La oxidacion tanto del aldehido (C;} como del
alcohol primario (C,) produce acido glucéarico: la oxidaciodn
unlcamente cdel alcohol primario (Cg) produce acido

glucuronico.

Luando se estsd trabajando en un medioc alcalino, lo que se
obtiene como producto de la oxidaciotn sop sales sHdicas,

potasicas o amtnicas de los Acidos respectivos.

6.0.2 FORMACION DE OSAZONAS

Los monosacaridos y disacaridos reductores reacciocnanm con la
fenilhidracina produciendo femnilosazonas de color amarillo,
que se utililizan para identificar el tipo de azlcar con base en
los cristales caracteristicos de estos derivados observados al

micrascospio ordinario.

1
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| a secuencia en gue ocurren la reaccion es la sigulente

CHz OH CHeOH _ H
deo & =n-NH-O) ¢=p
- =~ { ¢

oh-bn DR opc 4 o ¢ -NHN= O)

H "é-ﬂﬂ ~H20 -2 -oH -—Z-'-—-—‘* ﬂH#?#” {Sy-NHN K2
{ 7 ' Exceso -Hz 0
CHa OH CcHy0H H~ & =0l

(
] CHe O}
H

—

continuacidn en la Tabla 2 encontramos= =1 riempc Ge
fsrmacion de las osazonas ce los principales azucares Y S

punto de fusion.

TABLA 2

TIEMPO DE FORMACION Y PUNTO DE FUSION DE LAS

OSAZONAS DE L0OS PRINCIPALES AZUCARES

——_“_--—_—#————-.u-———--.—-l-l--—--r—-—--—-q—.—_————-—-q-i_r—-——n-——-—-l---——-—-n—-ﬂ-u-q—-_-li——-r————ﬂ"#_*ﬂ———-q

AZUCAR TIEMPO DE FORMACION DE PUNTO DE FUSION EN
LA OSAZONA {(en min) {en °C)

Manosa 0.5 209

Fructuosa 2 205

Xilosa 7 164

Ramnosa Q 185
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Arabinosa 9 166

Galactosa 15 -19 196
Glucosa g 205
Sacarosa 30 200
Maltosa no precipita de la solicidn
en caliente 130
p-D lactosa no precipita de la solucion 253 —-255

en caliente.

A~D lactosa no precipita de la solucién 219

en caliente.

6.6 PARTE EXPERIMENTAL

Los carbohidratos tambien dan las reacciones caracteristicas
de aldehidos vy de cetonas como son: Reaccion con la 2,4
dinitrofeniihdracina, ensayo de Fehling, ensayo de Tollens.

El modo de realizar el ensayo es 1qual al practicado para

aldehidos y cetonas.

&6.6.1 ENSAY(OS DE MOLISCH

Cualguier carbohidrato en presencia de H550, concentrado,

produce furfural o un derivado del furfural, el cual forma

posteriormente con el alfa-naftol, un complejo de color

pUrpura viocleta.
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PROCEDIMIENTO:

PASOS

1. Coloque 1! cc de solucion de glucosa en un tubo de ensavo,

adicione 3 gotas de solucien alcohtlica de naftol al 10%.

<. Anada poco a poco, inclinando el tubo Yy deje resbalar por

las paredes S5 gotas de HESUq concentrado, procure no

agiltar.

3. {Observe y anote los resultados.,

4. Repita el ensavyo c¢on otros carbohidratos v anote 1los

resul tados.

6.6.2 DIFERENCIACION ENTRE MONOSACARIDOS Y DISACARIDOS. ENSAYO

DE BARFOED
LOos monosacaridos son mas facilmente Oxidables que l1os
disacaridos.

Para establecer la diferencia entre estas dos clases se
utiliza el reactivo de Barfoed, que consiste en una solucion
de acetato cuUprico v &acido acetico glacial y cuyo Fundamento

guimico es idéntico al de los ensayos de Fehling o Bernedict.




PROCEDIMIENTO:

PASOS:

1. Cologque 2cc de reactivo de Barfoed en un tubo de ensayo vy

adicione lcc de solucion de carbohidrato.

2. Caliente el tubo en un bafo de agua hirviente. Tan pronto
introduzca el tubo en el bafo, empiece a contabilizar el
tiempo hasta observar 1los primeros tintes rojizos del
precipitado CuZD.

Anote el tiempo.

51 el precipitado aparece antes de S minutos, se trata de un

monosacarido. Los disacaridos demoran mucho mas de ecte tiempo

para producir el precipitado.

3. Anote sus observaciones

6.6.3 PRUEBA PARA PENTOSAS. ENSAYO DE BlAL

El reactivo de Bial est& formado HCl concentrado y ©rcinol
(3,5-dihidroxitoluenoc) y produce coloraciones verdosas o azul

verdosas con las pentosas.

&1
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PROCEDIMIENTO:
PASOS:
1. A wumna gota de sslucion de pentosa, adicione 1 mL de

eactivo de Bial.

2. Cologue el tubo en un bafo de agua hirviendo.

S. Observe y anote los resultados.

Rlgunos caarbohidratos complejos pueden dar ensayos negativos,

especialmente los insolubles 2n agua.

6.6.4 PRUEBA PARA CETOSAS. ENSAYC DE SELIWANOFE'S

l.La reaccidn estsd basada en la conversion de la retosa oen
Phidroximetilfurfural Yy S posterior condensacion con

resorcinol (1,3 dinitrobencenoc) para formar un complejo de

Frojo cereza.

PROCEDIMIENTO:

PAS3S:

1. Mezcle 1 cc de la solucién de carbohidrato com 1 ct de

reactivo de Seliwanoff s,

v




2. Caliente la mezcla a ebullicidn en baro de Maria.

3. Observe y anote los resultados,

6.6.3 ENSAYO PARA PENTOSAS. REACTIVO DE TOLLENS PARA PENTOSAS

Se basa en el ensayo en la produccion de furfural por medio
del HCl y la posterior identificacion con el fenol, en este

caso floroglucinol para dar compuestos rojos. Otros

carbohidratos pueden producir colores amatrillo, naranijia o

carmelits.

PROCEDIMIENTO:

PASOS:

1. Disuelva 10 mg del compuesto en 5 mL de HC1 & Ny agregue

10 mg de floroglucinol.

2. Caliente la mezcla a balo de Maria durante 1 minuto.

3. Observe y anote los resultados.

6.6.6 FORMACION DE OSAZONAS

Las osasonas poseen forma cristalina Caracteristica, vista al




S8
-'—}u

Microscoplo ordinario, hecho que se utiliza en 1a

Caracterizacion de los azucares.,

FROCEDIMIENTO:-

PASOS:

i« En un tubo de ensavo cologue unas 10 gotas de la solucidm de

Carbohidrato vy unas 30 gotas de Reactivo de fenilhidracina.

2. Agite cuidadosamente con una varilla de vidrio y coloqgue

el tubo en un bafdoc hirviendo duranmte 10 minutos.

3. Saque el tubo, enfrielo bajc chorro de agua fria, dejandola
Correr por el exterior del tubo.
|
4. Agite fuertemente. Si no se forma precipitado, vuelva a

calentar por 10 minutos y enfrie con agua. Raspe suavemente
las paredes del +tubo con una varilla de wvidrio. Los

azucares reductores forman un precipltado amarillo

correspondiente a la fenilosazona.

D. Anote sus o©observacivens de la experiencia en el

punto

correspondiente.
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6.7 RESULTADGOS

6.7.1 ENSAYODS DE MOLISCH

6.7.2 ENSAYO DE BARFOED PARA DIFERENCIAR MONOSACARIDOS Y

DISACARIDO

6.7.3 PRUEBA PARA PENTOSAS. ENSAYO DE BIAL

6.7.4 PRUEBA DE CETOSAS. ENSAYO DE SEL IWANDFF 'S

1 6.7.5 ENSAYOD PARA PENTOSAS. REACTIVO DE TOLLENS PARA PENTOSAS




6.7.6 FORMACIaN DE OS5AZONAS

L 2

6.8 CUESTIONARIO

6.8.1 Que rasgos estructurales caracteristicos tiene que

poseer un disacarido para ser un  azucar reductor?

Escriba un ejemplo.

6.8.2 ue monosacaridos se obtendran por hidrelisis en medio

acido de:

a) Lactosa b) Glicogeno c) Maltosa d4) Sacarosa

g) Almidon

6.8.3 Analice =B siguiente cuadro 4 concluya las

Caracteristicas del compuesto analizado.
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PRUEBA T RESUL TADO INTERPRETACION
Molisch color pGarpura violeta

Benedict precipitado rojo

Bar foed precipitado rojo en 3 min

Bial color verdoso

Seliwangff?s color cereza
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