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Trabajo Practico N2

OBJETIVOS:

* Determinar el punto de fusion de una sustancia pura desconocida por el
método del capilar e identificarla mediante la determinacion del punto de
fusion mezcla.

e Purificacion del acido benzoico impuro con acido oxalico mediante el método
de recristalizacion y obtencidn de su punto de fusidn.

PARTE EXPERIMENTAL:

A) Determinacion de los puntos de fusion de sustancias puras

Para comenzar se nos entregd la MUESTRA N2 6 y se observd que era de color
blanco y de textura granulosa ademds de poseer un olor particular que nos hizo
suponer de qué sustancia se trataba. Luego, se siguieron los siguientes pasos:

Primero, se cerrd un extremo del capilar colocandolo horizontalmente en la
llama y haciéndolo girar hasta que el vidrio fundido formara una pequeiia bolita. Luego
se llend el mismo con la sustancia a identificar y, golpedndolo contra la mesa
suavemente, se lo compacté en el fondo del capilar. En nuestro caso, fue necesario
moler la muestra previamente sobre un vidrio de relo;j.

Para determinar el punto de fusidn se utilizdo un baldn de cuello largo lleno con
glicerina (la cual posee un alto punto de ebullicion) hasta las tres cuartas partes
aproximadamente. En el mismo se colocé un termdémetro con el capilar adosado
mediante una goma de latex, teniendo en cuenta que el capilar quedara a la altura
media del bulbo. (Ver Imagen 1)

El baldn con glicerina se colocd en un soporte universal y se lo
calenté mediante un mechero de Bunsen (ver Imagen 2). Se observé

asi el rango en el que fundia el compuesto.
Los datos obtenidos fueron los siguientes:

T,=74°C

Tf= 81 °C

Siendo T; la temperatura a la que el compuesto empezé a fundir y T;

la temperatura a la cual fundié totalmente.

Imagen 1
El rango fue de 7 °C.
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Imagen 2

Se compard el valor obtenido experimentalmente con los valores de los puntos de
fusion tabulados en las fichas de seguridad de los diferentes compuestos:

NAFTALENO 80.0 °C
ALFA NAFTOL 96.0 °C
ACIDO OXALICO 101.5 °C
P/ NITROFENOL 114.0 °C
ACIDO BENZOICO 121.7°C
BETA NAFTOL 122.0°C
ACIDO PICRICO 122/3 °C

UREA 132.7°C

Mirando la tabla y teniendo en cuenta el valor hallado experimentalmente llegamos
a la conclusién de que la muestra se trataba de Naftaleno. Antes de realizar el estudio
del punto de fusién, supusimos que se trataba de este compuesto ya que observamos
el color y la textura de la muestra, y, fundamentalmente, percibimos su olor
caracteristico.

Para asegurarnos de haber identificado la muestra correctamente se recurrié al
método del PUNTO DE FUSION MEZCLA. Para ello se mezclé una porcién de la muestra
original con naftaleno puro, en proporciones aproximadamente iguales, y se repitié la
experiencia, calculando nuevamente el rango de fusién por el método del capilar. Se
obtuvieron los siguientes valores:

Ti=75 °C

T,=83°C
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En este caso el rango obtenido fue de 8 °C. La temperatura de fusion tedrica del
naftaleno estd dentro del rango obtenido y el mismo coincide bastante con el rango de
la muestra inicial (74 °C - 81 °C), por lo cual concluimos que se trataba de naftaleno.

B) Purificacion de dcido benzoico por recristalizacion

Partiendo de una muestra conformada por 4cido benzoico impura con acido
oxdlico y aprovechando las diferencias de solubilidad de los mismos con el agua a
distintas temperaturas, obtuvimos d&cido benzoico recristalizado al cual le
determinamos el punto de fusion por el método del capilar para determinar su pureza.

. Constitucién Punto de | Solubilidad en agua | Solubilidad en agua
Sustancia . S o o o
Quimica Fusion (°C) a 20 °C (g/100ml) a 100 °C(g/100ml)
Acdo 1 ceus.coon | 121.7ec 0.3 5.88
Benzoico
Acido
" HOOC-COOH 101.5eC 8.7 120
Oxalico

Antes de realizar la recristalizacién, calculamos el rango de fusion del acido
benzoico impuro. Los datos obtenidos fueron los siguientes:

T;=115¢eC

Ts=126 °C

El rango fue de 11°C.
Recristalizacion:

Para recristalizar, en un vaso de precipitados de 250 cm?® se colocan 2g de la
muestra impura junto con 20 cm?® de agua destilada. Paso siguiente, se lleva a cabo un
calentamiento hasta ebullicion de la solucién y total disolucidon de la misma, siendo
necesario agregar un poco mas de solvente en pequeias proporciones.

Posteriormente, se deja enfriar en bafio de agua unos minutos apareciendo los
primeros cristales de acido benzoico. Esto se debe a la diferencia de solubilidad en el
solvente de los acidos benzoico y oxalico, ya que ambos son solubles en agua a
temperatura de ebullicidn mientras que a temperatura ambiente sélo es soluble el
acido oxalico. Es conveniente que los cristales obtenidos sean de tamafo mediano
para que la superficie de adsorcién sea menor y por lo tanto queden fijadas una menor
cantidad de impurezas. Una vez producida la cristalizacién en frio se separan los
cristales mediante filtracidn al vacio.
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Para realizar el filtrado al vacio se utiliza un embudo de Buchner (Ver Imagen 3).
La superficie del papel de filtro limpia y lisa se adhiere con agua a la placa perforada.
Luego se hace vacio suavemente para evitar la ruptura del papel.
continuacion la suspensidon de cristales sobre el centro del papel con ayuda de una
varilla de vidrio mientras se aplica succion, arrastrando con pequenas porciones del

solvente frio los cristales remanentes en el recipiente.

Los cristales se lavan sobre el filtro con solvente frio, con la llave de vacio
cerrada, para eliminar las aguas madres que los impregnan y que contienen impurezas

disueltas. Luego del lavado se aplica nuevamente succion.
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Imagen 3

Con los cristales de acido benzoico obtenidos en el filtro se hace un secado por

radiacion utilizando el mechero de Bunsen.

Por ultimo, pusimos los cristales obtenidos en un vidrio de reloj, se llevo a cabo
la molienda y finalmente se determind el punto de fusién por el método del capilar.

Los valores obtenidos para el acido benzoico recristalizado fueron:

Ti= 118°C

T=121°C
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CONCLUSIONES

Durante la experiencia en el laboratorio pudimos comprobar que utilizar el
punto de fusidon de una sustancia para poder identificarla es un método muy practicoy
sencillo.

En la primera experiencia, el rango del punto de fusidon de la muestra resultd de
7 °C, es decir, superior al 0.5 - 1°C aceptable teéricamente. Creemos que esto no
quiere decir necesariamente que la muestra inicial contenia una gran proporcion de
impurezas sino que pudieron haber sucedido una cantidad de errores en el proceso
qgue hayan afectado las futuras mediciones. Por ejemplo, se puede deber a una mala
lectura de la temperatura (la muestra pudo haber terminado de fundirse antes de que
tomaramos los valores) o a que hayamos contaminado la misma al colocarla en el
capilar. De igual modo, cuando calculamos el punto de fusion mezcla, el rango
obtenido fue de 8 °C, superior al aceptable tedricamente para sustancias puras. Esto
pudo deberse a que si la muestra original estaba impura o fue contaminada entonces
al realizar la experiencia también se iba a ver afectado el valor obtenido. Sin embargo,
ambos rangos coincidieron bastante en sus T; y T, por lo cual creemos que la hipotesis
de que la sustancia era naftaleno quedé confirmada.

En la segunda parte de la practica de laboratorio se buscé los puntos de fusién
de una sustancia impura y de la misma luego de ser purificada. En el primer caso, el
rango de temperaturas obtenido fue de 11 °C, notablemente mayor a 0,5 — 1 °C, lo
cual demuestra que la muestra de 4cido benzoico estaba impurificada (en nuestro
caso, con acido oxalico). En el segundo caso, el dcido benzoico purificado terminé de
fundir a una temperatura mucho menor que la temperatura de fusion tedrica. Esto nos
hace creer que el acido benzoico obtenido no se purific6 completamente o que hubo
errores de medicién por parte del observador. También creemos que un factor que
pudo haber afectado notablemente nuestro resultado fue que colocamos muy poca
cantidad de muestra dentro del capilar, porque los cristales estaban un poco hiumedos
y quedaban pegados en las paredes internas del capilar. Pensamos que por esto la
sustancia fundié muy rapido y no pudimos ver con claridad la Ti y la Tf del rango.
Consideramos que debemos realizar nuevamente la determinacién del punto de fusién
del acido recristalizado obtenido, o que es necesaria una nueva purificacién para
eliminar los restos de acido adsorbidos y volver a determinar el punto de fusidn.

Realizamos nuevamente el calculo del rango del punto de fusion del acido
benzoico recristalizado y obtuvimos un rango de 3°C, el cual se aproxima bastante al
modelo tedrico para sustancias puras. De este modo, concluimos que el acido
obtenido era lo suficientemente puro y que el procedimiento realizado la clase
anterior no habia resultado efectivo por las razones mencionadas anteriormente.
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