Experiencia 7

PURIFICACION DE ACETILFERROCENO
POR MEDIO DE CROMATOGRAFIA

Introduccién:

Una de las técnicas que se ulilizan con frecuencia en el laboratorio pera
purificar y separar mezclas de compuestos es |a cromatografia, en la cual los
diversos componentes de la mezcla son separados por sus diversas polaridades.

Objetivo:

Utlizando la cromatografia en capa fina y en columna, separar los
componentes que se encuentran mezclados con el producto de la sintesis de
acetilfarroceno (practica anterior).

2 Investigue los fundamentos de la cromatografia en columna y en capa fina,
$Qué ventajas y desventajas presenta una sobre Ia otra y cuando se aplican?

Material:

Placas de slftca gel para cromatograffa en capa fina
Dos camaras de efucion

Una cdmara de revelado con yodo

Capilar de vidrio

Bureta ds 50 mL

Ftbra de vidno

10 vasos de precipitado de 100 mL

Soporte universal

Pinzas para burela

Sitica gel para cromatografia en columna

Reactivos:

Acetifferroceno (crudo) (de la préctica antenor)
Silica gel pare cromatografia en columna
Hexano RA

. Tolueno RA
Acetato de efilo RA
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Procedimianto:

Utiiizando las placas de cromatografia, haga pruebas de separacién de la
meazcla de reacclon con los siguientes eluyentes: loluano, acetato de elilo y hexano,
Se pueden utilizar mezclas de ellos para encontrar el etuyente adecuado que permita
separar mejor los componentes de la mezcla obtenidos en la practica anterior
(acetlferrocenc).

Una vez que haya encontrado el mejor eluyerte, proceds a empacar |a
colurrna (bureta) sigulendo el esquema de la figura 7.1. Tape con fibra de vidrio ©
algodin la parts inferior de la columna, adicione suficiente sulfato de sodio anhidro
sblido hasta formar una capa de un centimetro de espesar. Prepare una suspension
de silica gel segin el eluyents que haya elagido y viértalo en la columna. Dejs que
sedimente la sllica, disminuya &f volumen del eluyente hasta dos centimelros antes
de Begar a la superficie de la sflica y adicione una segunda capa de sulfato de sodic
anhidro solido. Coloque en la parte superior de la columna una disolucion ¢
suspensién (en el eluyente elegido) de su muestra problema y adicione pequefias
cantidades de eluyente al tiempo que abre y ciesra la llave de ls columna. Repita esta
operacidn hasla que foda su muestra se encuentre inmersa an la capa superior de
sulfats de sadio, finaimente, liene la columna con el eluysnis. Recuerde que es
importante que la columna nunca se seque. Debe oblener una fraccion de ferroceno y
otra ce acetitferrocano. En la parta superior de |a columna quedara un reslduo.

Recupere de la disolucion los productos, dejando avaporar el disolvente,

Figura 7.1. Componentss de una cofumna de silica gel pare crometografla.

36

Cuestionario:

1. ¢Eluye primero el ferrocano o el acetilferrocenc? ¢ Por qué?

2. ;Qué es al rasiduo que queda en la parte superior de la columna?

3. gi sus productas no hubiaran sido coloridos, ¢como (08 podria haber detectado?

4, Ordena los disolvente utifizados en la practica de acuerdo con su polaridad (de
menor a mayor), junto can ofras disolventes de uso comn en el laboratario.

5. Explique qué es |a serie elautrépica.
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