Experiencia 1
LA TECNICA DE LA LINEA DOBLE
VACIO/GAS INERTE

Introduccion:

La linea doble de vaclo/gas inerte (figura 1.1) es uno de los dispositivos mas
valiosos para el quimico que se dedica al estudio de sintesis de compuestos
sensibles. Mediante esta técnica se pueden medir cantidades pequefias de liquidos y
gases volétiles, realizar reaccionas y separar los productos de reaccién en atmésfera
inerte. Aun cuando estas operaciones se pueden realizar en otros aparatos usados
en sintesis, la ventaja evicente de |la linea de vacio es que ofrece la posibilidad de
manejar productos liquidos y gaseosos sensibles al aire, tales como los halogenuros
de alquil y arilmagnesio, hidruros de boro o, los haluros y alguilos de aluminio o de
compuestos toxicos, a los que no es posible manejar en sistemas abiertos.

Objetivo:

Conocer y familiarizarse con la técnica y manipulacién de |a linea doble de
vacio/gas inerte.

3 Consultando |a bibliografia que se anexa, investigue las partes fundamentales
de que consta la linea doble de vacio/gas inerte y su manipulacién.
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Figura 1.1. Esquema simplificado de fa linea doble de vacioigas nerfe.

Referencias:
* R.J. Angelic, Synthesis and Techniques i Inorganic Chernislry, 2nd Ed., W-B. Saunders,
Philadelphia, (1977).



» D.F, Shriver, The Manipulation of Air- sensitve Compounds, McGraw Hill, New York, (1868).

« W.L. Jolly, The Synthesis and Cheracterization of Inorganic Compounds, Prentice-Hall Englewood
Citfs, (1870).
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Experiencia 2
SECADO DE DISOLVENTES
EN SISTEMA INERTE

Introduccion:

En general, los compuesics organometélicos son sensibles a la accion del sire
y de la humedad. Debido a esto es que se emplean técnicas mas elaboradas, pero a
su vez cémodas y seguras, como la linea doble de vacio/gas Inerte. Un factor
indispensable para tener éxto en la sintesis de algunce compuestos
organometalicos, como el reactivo de Grignard, es el de utilizar disolventes libres de
humedad, ya que ésta puede impedir ia formaclén del producto deseado.

Objetivo:

Conocer los métodos de secado de los disolventes de uso comin en el
laboratorio, empleando un sistema de atmdsfera inerte,

3 Investigue los métodos de purificacion de los sigulentes disolventes que son
de uso coman en el laboratorio; hexano, éter, cloroformo, acetona, metanol,
tetrahidrofurano y tolueno,

Material:

Matraz de bola (24/40) de 200 mL
Refrigerante {24/40) con mangueras
Embudoe de adicitn de presién compensada
Canastila de calentamiento de 200 mL
Redstato

Conecfor

Soporte universal

2 pinzas de tres dedos con nuez
Grasa de silicén

Espétula

Pinzas de depiar

Linea doble de vacio/gas inerte
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Reactivos:

150 mL de éter
Sodio metético
Benzofenona

Procedimiento:

En un matraz bola de 200 ml, colocar 150 ml de éter. En seguida. con la
gyuda de ura espéiiia y unas pinzas de depilar, cortar pequetos trozos de scdio
metéico en suficienie centidad (aprox. 1 g} ¥ agregaric poco & pOCO €n e matraz
(PRECAUCION: recuerde gue EL SODIO METALICO SE INFLAMA CON LA

UREDAD DEL MEDIC AMBIENTE) y adicionar un poco de benzofenana.

Al matraz bois se le acopia un embudo de adicién de presién compansada y a
éste un refugsrante, piovislo de un conector en la parte superior {figura 2.1} Se
accpla @ conector a la fuente de nlirdgero, se abve |z llave dsl gas, se regula ia
presin v a8 uaja que e mirdgens fluys al siziema por 10 minutos Una vez que &
silama 20 encuaniva en atmosfera inerte, se comienza ¢ cuientamlentc v se deja &
reflujn heste gue 2l dischente e encuentra hbre de humedad. Una vez sace, colscts
ia canlidad daseada de disclvenie cerrando la llsve del ambudo.
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Flgura 2.4. Dispositivo para secado de disohontes.

Cusestionario:

1. Explique en detalle y con reacciones, ;cuél es el objeto de adicionar baenzofenona
al sistema?
2, Indique otros métodos que se utillzan para secar disolventes.

Refarencias:

+ W.L. Perrin, F. Amarego and D.R. Perin, Pwification of Labovafory Chevmicals, 2nd Ed, Pergamon
Press (1980),

« Al Vogel, Yogel's Textbook of Practical Orgenic Chemistry. 4th Ed, pp162-178. Longman Inc.
New York (1978).



