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Prélogo

El texto Compendio de Quimica Orginica Experimental I presenta las ocho Practicas
de Laboratorio que se realizan en la parte experimental del curso de Quimica Or-
ganica I — CQ341, el cual se imparte a los estudiantes del 5° Ciclo de la Escuela
Profesional de Quimica de la Facultad de Ciencias de la Universidad Nacional de
Ingenieria.

En esta parte experimental tenemos que desarrollar en el laboratorio los experimen-
tos que nos permitan ilustrar los aspectos tedricos de la Quimica Organica, presen-
tados previamente en las clases; y, al mismo tiempo, ensefiar y capacitar a nuestros
estudiantes en las técnicas de separacion y purificacion mas comunes en el labora-
torio de quimica organica, a saber, la extraccion por solventes, la destilacion (simple
y fraccionada), la recristalizacion y la cromatografia (en capa fina y en columna),
técnicas que se contintian utilizando en los cursos superiores de Quimica Organica.

En la ensefianza de las practicas de laboratorio y de estas técnicas y, en general, en
la ensefianza de la Quimica Organica Experimental existe un requerimiento muy
importante que muchas veces no es tomado en cuenta: desarrollar la capacidad
del estudiante para que distinga entre el aprendizaje de una técnica determinada
y que simultaneamente perciba los aspectos quimicos (tedricos) involucrados en
el proceso.

En la seleccion de estas Practicas de Laboratorio hemos querido resaltar la impor-
tancia de la Quimica de Productos Naturales en la ensefianza de la Quimica Orga-
nica, por lo que hemos seleccionado tres practicas para este tema (Pract. Labo. N°
1, 7 y 8), mientras un nimero similar trata de la sintesis organica (Pract. Labo. N°
4, 5y 6), no obstante que este es el aspecto que se desarrolla mucho mas en las cla-
ses teoricas (reactividad de los grupos funcionales y los mecanismos de reaccion
involucrados).

En este texto, hemos reunido las ocho Guias de Laboratorio que se realizan durante
el curso de Quimica Organica I - CQ 341 y las cuatro separatas sobre las técnicas de
laboratorio mas usuales en nuestras practicas (material que hemos brindado a nues-
tros estudiantes, desde hace varios afios, para la ensefianza de este curso).

Deseo expresar mi agradecimiento a las profesoras M. Sc. Virginia Torpoco Carmen
y Quim. Elena Céndor Cuyubamba por su colaboracion en la implementacion de
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estas practicas y en el procesamiento inicial de las Guias de Practicas respectivas, a
partir de las cuales se ha elaborado este libro.

Asimismo, expreso mi agradecimiento a los alumnos Pedro Baldera Aguayo y Dario
Lazo Hoyos, de la especialidad de Quimica, por su gentil colaboracién en el disefio
de las figuras 1, 6-7 y 10-19, respectivamente.



Introduccion

La parte experimental del curso de Quimica Orgénica I — CQ 341 comprende ocho
Practicas de Laboratorio que se realizan en diez sesiones de trabajo, de cuatro ho-
ras cada una; seis de estas practicas de realizan en una sola sesién, mientras que
dos de ellas requieren de dos sesiones: la Pract. Labo. N° 3 (Isomeria estructural y
estereoisomeria) y la Pract. Labo. N° 7 (Aislamento de carotenos y purificacion por
cromatografia).

Cada Practica de Laboratorio presenta una introduccion y el procedimiento experi-
mental. En la introduccion se hace una breve presentacion del tema a tratar y en el
procedimiento experimental se describe en detalle cada una de las etapas del expe-
rimento, hasta la obtencién del producto deseado.

Ademas, en este compendio se incluyen cuatro técnicas basicas de laboratorio, de
las cuales se hace una presentacion de sus aspectos mds importantes y de la forma
en la que debe operarse dicha técnica en el laboratorio. Por ello, se recomienda a
los estudiantes repasar cada técnica cuando esta sea requerida en una determinada
Practica de laboratorio.

Buscando armonizar el desarrollo de las Practicas de Laboratorio con el avance de
las clases (tedricas) del curso (ver syllabus del curso, Anexo N°1) se seleccionaron
practicas apropiadas para ilustrar sus capitulos, lo que dio como resultado el si-
guiente desarrollo de las practicas:

1. Las dos primeras practicas (Aislamiento de la trimiristina y purificacion de la tri-
miristina) estan en relacion directa con el Cap. 2 (Estructura y Propiedades).

2. La Pract. Labo. N° 3 (Isomeria) con el Cap. 3 (Alcanos) y el Cap. 4 (Isomeria)

3. Las Pract. Labo. N® 4, 5 y 6 (Sintesis de halogenuros de alquilo y alquenos a partir
de alcoholes) corresponden a reacciones que se estudian en el Cap. 5 (Alcoholes) y
en el Cap. 6 (Halogenuros de alquilo).

4. La Pract. Labo. N° 7 (Aislamiento de carotenos y purificacion por cromatografia)
guarda relacion con el Cap. 7 (Alquenos) y con el importante tema de cromatografia
que se presenta en este capitulo.
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5. La Pract. Labo. N 8 (Extraccion de aceites esenciales del eucalipto, que contiene el
éter 1,8-cineol), guarda relacion con el tltimo capitulo del curso, Eteres (Cap. 8).

Se ha incluido como Guia de Practica de Laboratorio el estudio de la isomeria (iso-
meria estructural y estereoisomeria), ya que se requiere utilizar modelos molecula-
res para comprender los distintos conceptos que se presentan en dicho capitulo. Esta
practica (Pract. Labo. N° 3) se realiza antes de la presentacién en las clases (tedricas),
el estudio de los mecanismos de reaccion (Cap.5, Alcoholes), para lo cual se requiere
que los estudiantes estén familiarizados con los términos “inversion de la configura-

s

cién”, “impedimento estérico”, etc., los que son tratados en el capitulo de isomeria.
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PRIMERA PARTE
PRACTICAS DE LABORATORIO

PRACTICA DE LABORATORIO N° 1

Aislamiento de la trimiristina de la nuez
moscada

A. INTRODUCCION

Este experimento ilustra el aislamiento de una sustancia quimica pura a partir de su
fuente natural. Frecuentemente, tales procesos son tediosos y dificiles; sin embargo,
en algunos casos la fuente natural es suficientemente rica en la sustancia deseada y
sus propiedades son tales, que su aislamiento resulta relativamente facil.

Esto se cumple en el caso de la trimiristina, la principal grasa natural de la nuez
moscada (Nota 1).

)

N

C——(CH —CH
- (CH2)12 3

H,C——O
| O™~ c——(CHy)1——CH e
CH / 212 3 Peb. =311 °C
| O Trimiristina
H2C_O7/C—(CH2)12_CH3

0]
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La estructura simplificada de la trimiristina puede representarse como:

O

CH3

VAN e

CHj “cH

El aislamiento de una sustancia pura de su fuente natural involucra tres procesos: la
extraccion por solventes, la separacion y la purificacion.

La extraccion es un proceso de disolucion de un compuesto quimico (en este caso la
trimiristina), a partir de su fuente natural (nuez moscada) por medio de un solvente
(n-hexano). Durante la disolucién (o extraccion), tal como en la ebullicién, debe su-
ministrarse la energia necesaria para vencer las fuerzas intermoleculares tanto entre
las moléculas del soluto como entre las moléculas del solvente, respectivamente.
Esta energia es aportada por las nuevas interacciones entre moléculas de soluto y
moléculas del solvente: las fuerzas atractivas antiguas son reemplazadas por nue-
vas. Es decir, la disolucidn es una competencia entre tres clases diferentes de interac-
ciones intermoleculares:

solvente - solvente =~ =———===soluto - soluto

=

Y la disolucién de un soluto (sélido o liquido) en un solvente es posible, solo si las
nuevas interacciones solvente-soluto son equivalentes a aquellas de solvente-solven-
te y a las de soluto-soluto, respectivamente.

solvente - soluto

Asi, es posible realizar la extraccion de la trimiristina con el n-hexano, y la disolu-
cién de esta grasa en el solvente se explica porque las fuerzas que mantienen uni-
das a las moléculas de trimiristina entre si, asi como a las de n-hexano entre si, son
reemplazadas por otras muy similares, las que unen las moléculas de n-hexano a la
trimiristina:

I
C (CHa)10 CHs;
R—O/ \CHz/ \CHz/
Fuerzas de
CH, CH, CHs van der Waals
HaC/ \CHZ/ \CHz/
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En esta practica de laboratorio se ilustraran los dos primeros procesos del aislamien-
to de una sustancia pura de su fuente natural:

i)

ii)

ii)

iii)

Extraccidn. Extraccion sélido-liquido de la trimiristina contenida en las semillas
de nuez moscada mediante un solvente organico apolar, el n-hexano (Nota 2),
seguido de la destilacion simple del solvente y de la obtencién de la solucion
organica concentrada (Extracto Bruto Organico) que contiene la mezcla de com-
puestos organicos no polares presentes en el producto natural.

Separacidn. La separacion por precipitacion de la trimiristina ocurre luego de
que a la disolucién del Extracto Bruto Organico en n-hexano (un solvente apo-
lar) se le adiciona un solvente polar, el metanol CH,OH, debido al cambio de
polaridad de la disolucion.

El tercer proceso del aislamiento, la purificacion, se realizard en la Practica de
Laboratorio N° 2 por medio de la recristalizacion del producto obtenido en esta
préctica.

Estos tres procesos se resumen en el Diagrama del Proceso Quimico que se pre-
senta en el Anexo 2.

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL (Nota 3) (1, 2)
Primera parte del aislamiento. Extraccion (sélido-liquido)

Se rayan 7,5 gramos de nuez moscada, con un rayador limpio y seco, y se intro-
ducen las particulas rayadas en un frasco Erlenmeyer de 125 mL.

En seguida, se vierten lentamente 20 mL de n-hexano teniendo cuidado de la-
var las paredes laterales del frasco, de modo que no queden particulas de nuez
adheridas a ellas. Se tapa el frasco con un tapon limpio y se agita su contenido
durante 30 minutos.

Se filtra la mezcla, decantando la solucion organica a través de un embudo de
vidrio (limpio y seco) provisto de un papel de filtro rapido (Nota 4) y luego se
recibe la solucion organica en un frasco Erlenmeyer de 50 mL. Esta solucién or-
ganica contiene principalmente trimiristina, asi como otras sustancias organicas
(Nota 1).

Se lavan los residuos de la nuez moscada retenidos en el frasco con 10 mL de
n-hexano; se agita el frasco unos 5 minutos y, finalmente, se filtra la solucién
organica.

Se agregan unos pocos miligramos de sulfato de sodio anhidro (Nota 5) al fras-
co que contiene los filtrados orgéanicos; se protege el frasco con un tapon limpio
y se deja en reposo durante cinco minutos.

Destilacion simple (Nota 6)

Se construye un equipo de destilacion simple a partir de un balon de destilacion
de 100 mL, utilizando como fuente de calentamiento un bafio Maria (Nota 7).



ii)

iii)

i)

iii)

i)
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Se filtra la solucién organica, directamente al balén de destilacion, a través de
un embudo de vidrio provisto de un papel de filtro rapido.

Se introduce en el balén una barra magnética o dos trozos de vidrio limpios
(astillas de ebulliciéon) (Nota 8).

Se destila el solvente hasta concentrar el volumen de la disolucién organica en
unos 5 a 10 mL, recuperando el n-hexano que se elimina por destilacién (Nota 9).

Segunda parte del aislamiento. Separacion (por precipitaciéon)

Se vierte esta solucidon concentrada en un vaso de 50 ml, limpio y seco. Luego,
se agrega, en porciones, 20 mL de metanol, enjuagando previamente con este
solvente el balon de destilacion, donde se obtuvo la solucién concentrada. Se
cubre el vaso con una luna de reloj y se deja en reposo durante una hora a hora
y media aproximadamente. En el transcurso de este tiempo la trimiristina pre-
cipitard de la disolucién (Nota 10).

Se dispone un embudo de filtracion por vacio (kitasato), limpio y seco, y luego
es colocado sobre €l un papel de filtro lento (Nota 4).

Una vez dada por concluida la precipitacion de trimiristina se procede a filtrar todo
el producto sélido (Nota 11). Para secar el producto se contintia haciendo vacio,
permitiendo que pase el aire del ambiente a través del filtro durante unos minutos.

En seguida, se coloca el papel de filtro con el producto sobre una luna de reloj y
se coloca el conjunto en la estufa, tomando la precaucién de que su temperatura
interior no exceda los 45 °C (Nota 12); y luego se deja secar durante 30 minutos.

Finalmente, se pesa el producto obtenido y se determina el rendimiento obteni-
do (Nota 13).

Pruebas de solubilidad de la trimiristina y de los solventes utilizados

Ensaye la solubilidad de la trimiristina en los siguientes solventes: éter de pe-
trdleo, éter etilico, acetona, etanol, metanol y agua. Para ello disponga 7 tubos
de ensayo pequenos, limpios y secos, vierta en ellos unos cuantos miligramos
de trimiristina y, en seguida, agregue gota a gota, a cada tubo de ensayo, uno de
los solventes anteriores.

Asimismo, ensaye la solubilidad entre diferentes solventes:
n-hexano / éter de petroleo n-hexano / éter etilico n-hexano / acetona

n-hexano / etanol n-hexano / agua  etanol/ etanol metanol/ agua

Para ello disponga de 7 tubos de ensayo pequenos limpios y secos, vierta en
ellos 10 gotas (o 0,5 mL) de cada solvente involucrado y observe si se produce disolu-
cion de un solvente en el otro.

Indique sus observaciones de la manera siguiente:

Muy soluble: +++ soluble: ++ poco soluble: + insoluble: -
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NOTAS

1

10

Al realizar la extraccion de un producto natural, vegetal o animal, con un solvente apolar se
extraen diversos constituyentes organicos (no polares), entre los que se encuentran princi-
palmente acidos grasos, grasas, fosfolipidos, ceras, triterpenos y esteroides.

Las grasas y los aceites son triacilgliceroles; es decir, ésteres del glicerol que contienen gru-
pos alquilicos (R) de cadena larga. Estos incluyen sustancias tan comunes como el aceite de
oliva, el aceite de soya, la mantequilla. Los triacilgliceroles que son liquidos a temperatura
ambiente se conocen como aceites; los que son s6lidos se conocen como grasas.

o
CHZ-O-(LE -R
CH,OH %
éHOH CH'O'(J; R
(|ZH20H CH20—|E -R"
Glicerol Triacilglicerol

En este experimento se utilizard n-hexano, CH,(CH,),CH,; sin embargo, puede utilizarse
éter de petréleo (Anexo N° 3).

Ponga a secar en la estufa el equipo de destilacion (balén de destilacion, condensador, adap-
tador), 2 frascos Erlenmeyer y un embudo de vidrio. Todo el equipo que sera usado en la
operacion de destilacion debera estar seco.

Los papeles de filtro utilizados comtinmente en el laboratorio de Quimica Organica UNI
para las practicas de laboratorio son de dos tipos:

Papel de filtro rapido o poroso para filtraciones rapidas.

Papel de filtro lento (ndimero 100) para filtraciones de productos cristalinos de grano fino.
Los principales desecantes empleados para secar productos organicos liquidos o soluciones
de compuestos organicos en un solvente son:

Sulfato de sodio, Na,SO, - da Na,SO,.10H,0 a 30 °C.

Sulfato de magnesio, MgSO,

Sulfato de calcio, CaSO, - da CaSO,.H,0

La cantidad requerida de desecante anhidro dependera de la cantidad de agua dispersa en
el extracto organico. La formacién de grumos indicara la adsorcion de agua por el dese-
cante. La movilidad de las particulas de desecante en la disolucion organica indica que ya
no hay agua en el medio, y que la cantidad agregada es suficiente.

Leer la técnica de laboratorio respectiva en las paginas 46 y siguientes.

El bano Maria es un bafio de agua calentado entre 30 y 90 °C de acuerdo con el solvente que se re-
quiera calentar y/o destilar.

Las astillas de ebullicién son trozos pequefios de vidrio, plato poroso o porcelana que faci-
lita la destilacion de solventes. Se utiliza cuando no se dispone de agitacién con una barra
magnética.

La fraccién del solvente que se destila es recibida en un frasco Erlenmeyer limpio y seco,
enfriado exteriormente con un bano de hielo. Después de dar por concluida la etapa de
destilacion se vierte el n-hexano en la botella de recuperacién de este solvente.

En caso de que el horario de practicas esté por concluir, puede dejar que esta precipitacion
ocurra en mas horas (o dias), debiendo continuar el procedimiento posteriormente.
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' La mezcla de solventes que se filtra (n-hexano y metanol), se vierte en la botella de recupe-
racion de Hex-Met, para la reposicion posterior de dichos solventes.

12 La manera de asegurarse de ello es colocar un termdmetro en el interior de la estufa, junto
al producto que se coloca a secar.

13 El célculo del rendimiento, Rn, en el proceso de extracciéon de un producto organico de su
fuente natural es como sigue:

Peso del producto extraido
Rn = — x 100%
Peso total de materia prima




