EXPERIMENTO INICIAL. CRISTALIZACION
> OBJETIVO(S) ACADEMICO(S)

» Recordar y aplicar las para realizar una cristalizacion como método de purificacion.

» Observar los factores que pueden afectar en la purificacion de un producto durante
el proceso de cristalizacion.

» Confirmar que un sélido ha sido purificado por la técnica de cristalizacion.

> PROBLEMA

Dentro de los procesos para purificar sustancias solidas mas utilizados, se
encuentra el método de cristalizacion ya que es una de las técnicas mas simples. Consiste
en generar una disolucion del solido impuro en la menor cantidad de un disolvente
adecuado y en caliente. Si se consiguen estas condiciones se genera una disolucion
saturada que al disminuir la temperatura se sobresatura y se produce la cristalizacion.

El proceso de cristalizacion es un proceso dinamico, de forma que las moléculas
que estan en disolucién se encuentran en equilibrio con las que forman parte de la red
cristalina. Al realizar este proceso de forma lenta permite un elevado orden durante la
formacion de la red cristalina al excluir la participacion de las impurezas dentro de la misma.
Es importante conocer o buscar el disolvente que permita generar la disolucién del sélido a
cristalizar o en caso de que no lo haya, un par de disolventes que permitan llevar a cabo el
proceso.

Experimentalmente se llevara a cabo la cristalizacion de un sélido para emplear y
recordar las etapas de este importante proceso de purificacion, asi como verificar que se
purificé el sélido.

» REACTIVOS

Acetato de etilo 4 mL | Hexano 1mL
Cromatofolio 2 Etanol 15 mL
Dibenzalacetona 049

» EQUIPO
Aparato para determinar el punto de fusién Ladmpara de luz UV

Balanza analitica

Material por equipo

Matraz Erlenmeyer de 50 mL
Matraz Kitasato de 125 mL c/manguera

Vidrio de reloj

Agitador de vidrio 1 | Nave de pesado 1
Barra para agitacion 1 | Parrilla de agitacion c/calentamiento | 1
Camara de elucién con tapa 1 | Pinzas de tres dedos con nuez 3
Embudo Blchner con alargadera 1 | Probeta graduada de 10 mL 1
Embudo de filtracion rapida 1 | Recipiente de peltre 1
Espatula 1 | Recipiente plastico p/bafio de hielo 1
Frasco vial 2 | Vaso precipitados de 50 mL 1
2 1
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» DESARROLLO EXPERIMENTAL

Procedimiento

Pese 0.4 g de solido a cristalizar y se colocan en un matraz Erlenmeryer de 50 mL,
en otro matraz Erlenmeyer de 50 mL coloque una barra de agitaciéon y 15 mL de etanol,
caliente hasta ebullicién. Una vez caliente adicione poco a poco el disolvente al matraz
donde se encuentra el soélido agitando constantemente hasta que se disuelva
completamente. Caliente un poco la disolucién obtenida, no olvide colocar la barra de
agitacién. Si la muestra contiene impurezas coloridas o resinosas, antes de filtrar en
caliente, adicione la cantidad de carbdn activado necesario para observar una disolucién
negra (recuerde retirar el matraz de la fuente de calentamiento antes de adicionar el carbon
activado), caliente nuevamente a ebullicion por 3 minutos con agitacién constante y realice
la filtracién en caliente (filtracion por gravedad, no olvide calentar el embudo de filtracion
rapida).

Adicione gota a gota agua y con agitacion hasta observar una disolucion turbia. Agite
la disolucién y si la turbidez desaparece, continle agregando gota a gota mas agua hasta
que la turbidez permanezca. Caliente un poco la disolucién para quitar la turbidez y evitar
un precipitado, de ser necesario adicione unas gotas de etanol para quitar la turbidez. Enfrie
la disolucién saturada resultante, permita que se enfrie un poco a temperatura ambiente y
posteriormente sumerija la disolucién en un bafio de hielo para inducir la cristalizacion. Si
los cristales no se forman, talle las paredes con el agitador de vidrio para inducir la
cristalizacion. Una vez formados los cristales, realice una filtracién al vacio para separarlos
de las aguas madre. Retire las aguas madre del matraz Kitasato y deje secar sus cristales.

Cuando los cristales estén secos, se pesan para calcular el rendimiento. Verifique
la pureza del compuesto cristalizado determinando el punto de fusién y comparandolo con
una pequefia muestra del compuesto inicial o realizando una cromatografia en capa fina
utilizando como eluyente una mezcla de hexano/acetato de etilo en una proporcién de 4:1.
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ANEXO
I.- Conocimientos previos

1. Par de disolventes:
a) Relacion entre solubilidad y estructura molecular.
b) Efecto de las fuerzas intermoleculares en la solubilidad.
¢) Polaridad, solubilidad y orden de polaridad de los disolventes
d) Precauciones indispensables para el manejo de los disolventes.
2. Cristalizacion:
a) Fundamentos de cristalizacion.
b) Secuencia para realizar una cristalizacion por par de disolventes.
¢) Cualidades del par de disolventes para llevar a cabo una cristalizacion.
d) Seleccién de pares de disolventes y par de disolventes mas comunes.
e) Efecto de la velocidad de formacién de los cristales en su tamafio y pureza.

[l.- Cuestionario

1. ¢Por qué es importante mantener el volumen de la disolucién durante el
calentamiento?

2. ¢Por gqué es necesario eliminar la turbidez de la disolucion?

3. ¢Qué cualidades presentaron cada uno de los disolventes para ser usados en una
cristalizacion por par de disolventes?

4. ¢Cuales son las diferencias que encuentras entre la sustancia purificada y sin
purificar?

5. En el proceso de cristalizacion se efectian dos tipos de filtraciones, ¢en qué se
diferencian? y ¢ qué tipo de impurezas se eliminan en cada una de ellas?

6. Indique las diferencias entre una cristalizacion simple y una por par de disolventes.



IV.- Disposicion de residuos

CRISTALIZACION

Sustancia soélida impura
previamente pesada

1) Disolver el sélido en la minima cantidad del
disolvente en el que la muestra es soluble
previamente calentado a su punto de
ebullicién.

2) Si tiene impurezas coloridas, quitar de la
fuente de caentamiento y adicionar carbon
activado. Calentar a ebulliciéon durante 3
minutos.

3) Filtrar por gravedad la disolucion caliente.

Fase liquida

v
Disolucién de la sustancia +
impurezas solubles en el
disolvente.

l Fase sélida

Impurezas insolubles y/o
carbon  activado con
impurezas coloridas

4) Adicionar gota a gota el disolvente donde la sustancia es
insoluble con agitacién, hasta turbidez persistente.

5) Calentar para eliminar la turbidez, si no desaparece, adicionar
gotas del ler disolvente caliente.

6) Dejar enfriar a temperatura ambiente para que se formen los
cristales. De no formarse, inducir la cristalizacion.

7) Aislar los cristales formados mediante filtracién a vacio.

Fase liquida l

l Fase sélida

Aguas madre:
disolucion de las
impurezas solubles en

Cristales de la sustancia
impregnados con aguas
madres

los dos disolventes.
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8) Retirar las aguas madre y
secar al vacio.

Cristales puros |—¥

Cubre-objetos y
capilares
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Cromatofolio

Mezcla de eluyentes

D1: Incinerar el sélido.

D2: Filtrar los solidos. Destilar los disolventes; incinerar los residuos soélidos.

D3, D5: Empacar para incineracion.
D4: Enviar a incineracion.
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