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PART 1

INFORMACIO PER A L’ALUMNAT






1.1.

Extracte del Pla docent de ’assignatura

Dades generals de ’assignatura

Nom de I’assignatura: Laboratori Basic de Quimica Organica (LBQO)
Codi de I’assignatura: 360806

Titulaci6: Grau en Quimica

Tipus d’assignatura: Obligatoria

Impartici6: semestral (5 semestre)

Credits ECTS de I’assignatura: 4,5 ECTS

Hores estimades de dedicacio: 112,5 hores

Hores presencials: 60 hores
Treball tutelat / dirigit: 15 hores
Aprenentatge autonom: 37,5 hores

Departament encarregat de la docéncia: Quimica Inorganica i Organica (Secci6 de Quimica
Organica)

Recomanacions per cursar I’assignatura
Es recomana haver superat 1’assignatura Quimica Organica I.

Competéncies que es desenvolupen en I’assignatura

Capacitat d’aprenentatge i responsabilitat (capacitat d’analisi, de sintesi, de visions globals i
d’aplicacio dels coneixements a la practica, capacitat de prendre decisions i d’adaptaci6 a
noves situacions).

Sostenibilitat (capacitat de valorar I’impacte social i mediambiental d’actuacions en el seu
ambit, capacitat de manifestar visions integrades i sisttmiques).

Capacitat d’analisi i sintesi.

Capacitat de manipular amb seguretat productes quimics i de fer una valoracio dels riscos a
I’hora d’usar-los, i també en els procediments de laboratori i la indUstria.

Capacitat per dur a terme procediments estandard de laboratoris implicats en tasques de tipus
analitic o de sintesi en relacié amb sistemes quimics.

Capacitat per demostrar el coneixement i comprensié dels fets essencials, conceptes,
principis i teories relacionades amb les arees de la Quimica.

Capacitat de coneixer i comprendre les propietats estructurals i la reactivitat dels compostos i
els grups funcionals organics i aplicar-los a la solucié de problemes de sintesi o de
determinaci6 estructural.

Capacitat per comprendre les operacions basiques de laboratori de quimica organica i 1’us
dels reactius i dissolvents més habituals de manera autonoma, efectiva i segura.

Capacitat per adquirir coneixements practics de reactivitat basica en quimica organica de
manera guiada a partir de guions preestablerts.

Capacitat per interpretar els resultats experimentals obtinguts i de transmetre les
corresponents conclusions de manera correcta.

Objectius d’aprenentatge de I’assignatura
Referits a coneixements

Dur a terme correctament les operacions basiques de laboratori seguents: recristal-litzacié,
destil-lacio simple i fraccionada a pressio atmosferica, treball en medi anhidre, cromatografia
en capa prima, extraccions liquid-liquid, us d’agents dessecants i assecatge de solids i
solucions, filtracié al buit, determinacid del punt de fusid, cromatografia en columna,
evaporacio a pressid reduida, destil-lacid per arrossegament de vapor i destil-lacié al buit.

Fer muntatges de manera correcta per dur a terme els experiments.

Conéixer les normes de seguretat adequades per a un laboratori de quimica organica, la neteja
correcta del material de laboratori i la gestié de residus.

Referits a habilitats i destreses

Treballar amb relativa facilitat en un laboratori de quimica organica, utilitzant instruments i
utillatge senzill de manera correcta i segura.

Saber buscar dades fisiques dels compostos organics en taules numeériques i deduir la
perillositat dels reactius a partir de la informacio de ’etiqueta i les fitxes de seguretat.
Calcular les relacions molars dels reactius i els rendiments obtinguts.

Interpretar la reactivitat basica dels compostos organics a partir dels experiments duts a
terme.



— Enregistrar de manera efectiva, clara i concisa en un diari de laboratori els experiments,
incloent-hi les observacions, les incidéncies, les dades experimentals, els calculs, els resultats
i les conclusions obtingudes.

— Explicar els resultats experimentals obtinguts i les conclusions de manera correcta.

Referits a actituds, valors i normes

— Conéixer i seguir les condicions de seguretat i higiene en el treball de laboratori i en el
tractament i 1’eliminacié de residus que es generen a les practiques.

— Treballar amb ordre i organitzacio, de manera acurada i amb netedat.

— Planificar el treball experimental de manera autbnoma, ordenada i meticulosa, gestionant el
propi temps, a partir del guid de practiques i coneixent el fonament tedric de les operacions
de laboratori que cal fer.

— Compartir el lloc de treball de manera efectiva amb altres persones.

— Mantenir una actitud adequada durant el desenvolupament de les practiques.

Blocs tematics o de continguts
Separacio d’una mescla de compostos organics segons les seves propietats acid-base
Separacio d’una mescla de compostos organics per cromatografia en columna
Extraccio de productes naturals
Quimica d’alquens i alquins
Reaccions de substitucié nucleofila Sn1 i Sn2: un estudi per cromatografia de gasos
Reaccions d’eliminacio: deshidrataciéo d’un alcohol
Quimica de compostos organometal-lics
Preparacio d’un colorant azoic

Metodologia i organitzacioé general de I’assignatura
Laboratori Basic de Quimica Organica (LBQO) és una assignatura en qué les activitats
presencials sén obligatories i tenen una durada diaria de quatre hores seguides durant un total de
quinze sessions.

Les practiques de laboratori son el canal fonamental de transmissio de coneixements en aquesta
assignatura. A les classes practiques, I’alumnat duu a terme una série de procediments
experimentals amb 1’ajut d’un gui6 detallat que li ha de permetre sintetitzar i/o aillar compostos
organics senzills. El professorat selecciona un seguit de practiques del guié que 1’alumnat ha de
fer consecutivament. Abans de dur-les a terme, els estudiants han d’entendre tots els aspectes
teorics, practics i de seguretat relacionats amb el procediment experimental que faran (hores de
treball tutelat i treball autonom). També se’ls plantegen diferents preguntes relacionades amb la
practica que s’estigui duent a terme, que han de poder respondre satisfactoriament. L’alumne ha
de deixar constancia escrita de tot el que fa i observa a cada practica en una llibreta de laboratori.
Un cop acabada cadascuna de les practiques, s’ha de lliurar el compost sintetitzat i/o aillat i es
discuteixen amb el professorat els resultats obtinguts.

Durant les practiques, el professorat pot fer proves curtes que poden contribuir a la qualificacié
de I’assignatura. En aquest cas, s’informara I’alumnat d’aquesta possibilitat a I’inici del torn de
practiques.

Per aconseguir la consolidacié dels aprenentatges €s necessari que 1’alumnat desenvolupi el
treball autbonom de manera constant i continuada.

Avaluacié acreditativa dels aprenentatges
La modalitat d’avaluacié d’aquesta assignatura és unicament I’avaluaci6 continuada.

L’assisténcia a les practiques és obligatoria per avaluar I’assignatura. Només s’admeten tres
faltes, sempre que siguin justificades i s’acreditin convenientment (per exemple, presentant un
certificat del metge) 1 es valori que ’abséncia a les practiques esta justificada. Qualsevol
abséncia no justificada o insuficientment justificada repercutira en la qualificacié de
I’assignatura.

El 70 % de la qualificacio final de 1’assignatura correspon a ’avaluacié continuada del treball
experimental dut a terme al laboratori i del treball autonom que es demani a I’alumnat durant la
realitzaci6 de les practiques. L’avaluacid de cada estudiant sera individual. En general es valora
I’actitud i la constancia, el meétode de treball, I’habilitat manual, 1’ordre i 1’organitzacid, la neteja,
la valoracié de riscos i de seguretat, el grau de comprensid, i la maduresa i I’aprenentatge



adquirits. Es valora el grau de comprensio i destresa en la realitzacié de les operacions basiques
de laboratori, especialment les que ja s’haurien de dominar des de cursos anteriors. Es té molt en
compte la preparacié prévia de cada practica per part de ’estudiant i la discussié dels resultats
obtinguts en cada practica amb el professorat. També es tindra molt en compte tant la quantitat
com la qualitat del treball experimental dut a terme. Aquesta part de la qualificacié també inclou
I’avaluaci6 de la correcta elaboracid de la llibreta de laboratori.

El 30 % de la qualificaci6 final de 1’assignatura correspon a la prova escrita final que conté
preguntes sobre els diferents aspectes teoricopractics relacionats amb les diferents reaccions i
operacions de laboratori treballades durant les practiques. Aquesta prova es fa el darrer dia de
cada torn de practiques. Per superar 1’assignatura cal obtenir en la prova escrita una qualificacid
minima de 3,5 sobre 10.

Fonts d’informacio basica
BRUICE, P. Y. Organic Chemistry Global Edition. 8a ed., Harlow: Pearson Education Ltd.,
2017.
PAVIA, D. L.; LAMPMAN, G. M.; KRIZ, G. S.; ENGEL. R. G. Microscale and Macroscale
Techniques in the Organic Laboratory. Belmont: Brooks/Cole, 2002.
FIESER, L. F.; WILLIAMSON, K. L. Organic Experiments. 7a ed., Lexington: D. C. Heath &
Co., 1992,
MAYO, D. W.; PIKE, R. M.; FORBES. D. C. Microscale Organic Laboratory with Multistep
and Multiscale Syntheses. 5a ed., Hoboken: John Wiley & Sons, Inc., 2011.



1.2. Normes de seguretat

NORMATIVA DE SEGURETAT ALS LABORATORIS DE LA FACULTAT DE QUIMICA

NORMES D’OBLIGAT COMPLIMENT

PERSONALS

= Maifumar, beure o menjar al laboratori, ni entrar-hi aliments o begudes.
= Utilitzar bata i ulleres de seguretat.

= Notreballar maisol/a.

= Dur el cabell llarg recollit.

= No utilitzar la bata de laboratori en zones on hi hagi menjar o begudes .

ORGANITZATIVES

= No es sobrepassara la capacitat d'ocupacio maxima establerta del laboratori.

= Es mantindrasempre endregada i neta la zona de treball.

= No es guardaran mai aliments o begudes on s’'emmagatzemin o es manipulin productes quimics.
= Els productes i els residus quimics estaran correctament envasats i etiquetats.

= Es netejaran immediatament tots els productes quimics vessats.

EQUIPAMENT

= Ellaboratori disposara dels extintors adients i de mantes ignifugues.

= Les portes de sortida del laboratori es mantindran sempre operatives i lliures d'objectes que dificultin el pas.
= Elrecorregut d'evacuacio no s'obstaculitzara amb elements de cap tipus .

= Essenyalitzara el perill o risc alla on sigui necessari.

=  Ellaboratori disposara dels productes absorbents adients per actuar adequadament en cas de vessament.
=  Ellaboratori disposara de contenidors per a residus.

=  El laboratori disposara de farmaciola.

BONES PRACTIQUES DE LABORATORI

INDUMENTARIA | HIGIENE

=  No utilitzar lents de contacte.
= Utilitzar calgat tancat.

= Utilitzar roba que cobreixi les extremitats (no vestir pantalons curts ni minifaldilles, i portar les manigues de la
bata sense arromangar).

= No utilitzar mitges.

= Rentarse les mans sempre que hi hagi contacte directe amb productes quimics, en finalitzar un experiment i
abans de sortir del laboratori.

= Rentar la bata del laboratori de forma separada.




IDENTIFICACIO DE PRODUCTES | RESIDUS QUIMICS

= L'etiqueta ha de contenir els pictogrames de perill, les frases de risc (frases R) i els consells de prudéncia
(frases S).

= Mais’had'esmenar una etiqueta.
= Noenganxar mai una etiqueta a sobre d'una altra.

= Un producte no identificat esdevé automaticament un residu i com a tal s’haura de tractar.

MANIPULACIO DE PRODUCTES | RESIDUS QUIMICS

= Ellaboratori ha de disposar de la fitxa de dades de seguretat dels productes quimics utilitzats.

» Lamanipulacié de productes iresidus quimics es fara amb molta cura, evitant el contacte directe amb ells.
= Utilitzar un aspirador (pera de goma, pipumb...) per pipetejar els liquids.

= Utilitzar els equips de protecci6 individual (EPI) adequats.

= Lamanipulacié de productes tdxics, inflamables o corrosius s’haura de fer a la vitrina de gasos .

= No tastar o olorar els productes o els residus quimics.

= Abans d'utilitzar un producte quimic, llegir atentament I'etiqueta i seguir les precaucions de seguretat.

=  Evitar tocar superficies i materials amb guants contaminats.

= El transport de productes i residus quimics, es fard sempre en condicions de maxima seguretat.
convenient utilitzar un carreté adient o una caixa de plastic amb nanses.

= Eltransport de productes i residus quimics es fara sempre en el muntacarregues, mai en els ascensors d'Us
public.

* Les bombones de gasos es transportaran en carretons adients: mai es faran rodar o s'arrossegaran. Durant el
transport les bombones tindran la clau tancada.

= Les bombones de gasos s'emmagatzemaran en posicié vertical, i estaran fixades a la paret o a una superficie
solida mitjangant una abragadora, cadena o similar, per tal d'evitar la seva caiguda.

=  Gestionar els residus immediatament després de generar-os: s'evitaran confusions i possibles accidents.
= Recollir els residus solids i els liquids de forma separada, seguint els criteris de segregacio establerts.

= No realitzar mescles de residus que pertanyin a diferents categories, per tal d’evitar possibles reaccions no
desitjades.

= Llegir atentament I'etiqueta del contenidor abans d’abocar un residu.

= Agafar només la quantitat necessaria de reactiu: 'excés esdevé un residu. En cas de tenir-ne un excés, no
retornar-lo dins del recipient original.

= No omplir els contenidors de residus més d'un 90% de la seva capacitat, per tal d’evitar accidents per
esquitxades, vessaments o sobrepressions.

EMMAGATZEMATGE DE PRODUCTES | RESIDUS QUIMICS

=  Reduir al minim l'estoc de productes quimics.

= Per a 'emmagatzematge de productes quimics i residus, s'ha considerar les caracteristiques de perillositat
dels productes, les seves incompatibilitats, el temps d’'emmagatzematge i les condicions de confinament i
aillament. L'ordenacio alfabética tant sols s'utilitzara en agrupacions de compostos compatibles.

= El nombre de productes quimics a l'interior dels laboratoris sera el minim imprescindible. Els productes
inflamables es guardaran en armaris de seguretat, respectant els criteris de compatibilitat.

= Els frigorifics utilitzats estaran especificament condicionats per prevenir el risc d'explosié. No s'utilitzaran
frigorifics d'Us domestic per a 'emmagatzematge de productes quimics .

= Les ampolles de gasos a pressio hauran d’estar en armaris de seguretat adient o en un local independent
del (o extern al) laboratori.

= Les instal-lacions fixes de destillacié de dissolvents estaran ubicades en una dependéncia independent o
dintre d'una vitrina de gasos.

= Elsresidus s 'emmagatzemaran separadament dels productes quimics.

Aquest document va ser aprovat per la Junta de la Facultat de Quimica en la sessio de 4 de maig de 2005.




Recordeu en tot moment que:

10.

11.

12.

13.

14.

Tots els alumnes heu de portar durant les practiques una bata de laboratori.
Cal que sigui facil de descordar i millor si és de coto.

Es obligatori dur ulleres de seguretat quan s’és a qualsevol lloc del laboratori.
No es poden portar lents de contacte.

Tothom ha de saber on son els extintors, les mantes per apagar focs, les dutxes de seguretat, els
rentaulls i les sortides d’emergencia del laboratori i de la planta.

Es del tot prohibit menjar, beure o fumar al laboratori.
Cal rentar-se sempre les mans després de fer un experiment i abans de sortir del laboratori.

No s’ha de correr ni jugar al laboratori.
No camineu de pressa ni empenyeu els companys en passar: podeu provocar un accident.

Convé portar el cabell llarg recollit.

Sempre que s’hagin de fer servir substancies especialment toxiques, irritants per via respiratoria o
simplement molestes, s’han d’utilitzar les vitrines (amb 1’aspirador funcionant).

No es pot fer cap experiment que no figuri al manual de practiques, ni modificar-ne les quantitats
sense permis del professor.

Cal evitar el contacte de qualsevol producte o dissolvent amb la pell (empreu guants). En cas que
accidentalment us taqueu, renteu-vos immediatament amb aigua i sabd. La majoria dels
dissolvents sdn desengreixants, la qual cosa afavoreix 1’aparicié de dermatosi; d’altres provoquen
al-lérgies (piridina) i alguns afavoreixen la penetracié cutania de substancies toxiques (dimetil
sulfoxid). Heu de llegir atentament els comentaris sobre la perillositat dels productes que es troben
en I’apartat de normes de seguretat i higiene de cada practica i manipular-los en conseqiiéncia.

Mantingueu la vostra taula de treball i vitrines netes i desembarassades: treballareu més a gust i
evitareu trencadisses i vessaments que poden ser perillosos. No porteu bosses ni robes d’abric al
laboratori.

Mai no heu d’escalfar una substancia inflamable (éter, hexa, acetona, dioxa, etc.) en un recipient
obert damunt d’una manta o placa calefactora ja que els vapors calents, més densos que I’aire,
poden inflamar-se en contacte amb la resisténcia de la manta o la placa calenta. La forma més
segura d’escalfar és fent servir un bany d’aigua. A més, mai no es pot escalfar un solvent en un
recipient tancat.

Si arribeu al laboratori abans d’hora, espereu que hi hagi un professor abans d’entrar. D’igual
manera no podeu romandre al laboratori quan els professors marxin. Mai no heu de treballar sols.

Els residus s’han d’emmagatzemar en els recipients disposats a aquest efecte i no s’han de llencar
a les piques ni a les papereres sense el permis del professor. Escolteu atentament les seves
indicacions el primer dia de laboratori, consulteu el que diu el manual en cada practica i, si teniu
dubtes, consulteu el professor.

No retorneu mai I’excés de reactiu dins del recipient originari. Per aquest motiu, com que molts
reactius sén cars i a més es generen residus, convé que sigueu curosos amb les mesures.



1.3.  Normes del Laboratori Basic de Quimica Organica

Es obligatori que llegiu 1’apartat anterior de normes de seguretat i la Normativa de seguretat als
laboratoris de la Facultat de Quimica (pagines 12-14 d’aquest manual).

El laboratori de practiques és un recinte on treballen simultaniament uns vint alumnes que manipulen una
gran quantitat de productes quimics (quasi tots potencialment toxics o inflamables), que utilitzen una gran
varietat de material de vidre i que comparteixen una série d’instruments i serveis comuns. Per aquest
motiu, i perqué el treball de I’alumne sigui productiu, eficag i segur, cal:

1.
2.

Respectar les normes de seguretat i higiene generals i les especifiques de cada practica.

Fer un Us adequat del material de vidre que té cada armariet i del material i instrumental
comuns del laboratori.

Complir les normes d’organitzacio, ordre i de neteja del laboratori. Si es treballa de manera
organitzada és més facil obtenir bons resultats experimentals i, a més a més, fa més facil la
convivéncia en el laboratori.

Aquests aspectes son avaluats pel professor i tenen influéncia en la qualificacid de I’assignatura.

A més, heu de seguir les seglients normes d’utilitzacié del material de vidre:

RESPONSABILITAT DEL MATERIAL

1.

L’alumne és responsable del material del seu armariet. En acabar el torn de practiques ha de
tenir el material que hi va trobar al comencament, corresponent al que figura en el llistat que
hi ha en aquest manual.

En acabar cada sessio de practiques cal recollir tot el material. Cal assegurar-se que no
s’abandona material a la taula, a les vitrines o a les piques.

RENTAT DEL MATERIAL

3.

4.
5.

Cal netejar el material de vidre al més aviat possible, ja que aleshores és més facil i, a més,
es coneix la natura dels residus que conté.

Esbandiu-lo amb aigua, aigua i sab6, aigua i aigua desionitzada.

Si no podeu eliminar la bruticia del material del vidre, consulteu els professors.

ASSECATGE DEL MATERIAL

6.

Podeu emprar ’estufa del laboratori sempre que prengueu algunes mesures basiques de
seguretat:

No hi col-loqueu material de plastic.
Indiqueu el nimero del vostre armariet al vostre material.
Obriu i tanqueu la porta amb cura.

No deixeu el material prop de la vora de les safates: pot caure! (sobretot els balons).



Realitzacié de muntatges

1. Consulteu la idoneitat dels vostres muntatges als professors abans de posar en marxa cap
practica: la disposici6 erronia d’alguna peca pot provocar un accident.

2. Quan necessiteu emprar un refrigerant assegureu-vos que les gomes estan perfectament
instal-lades i que la pressi6 de ’aigua és la correcta. Obriu amb molta cura les aixetes!

3. No forceu les unions entre diferents peces.

4. Sota cap circumstancia no podeu emprar els termometres com si fossin varetes per agitar.

Reactius i dissolvents

Un cop s’hagi emprat un reactiu determinat, dissolvent o material comt, s’ha de tornar al seu lloc tan
aviat con sigui possible. Si en queda molt poc, conveé avisar el professor. Cada dia, i per torns, s’han de
col-locar en ordre els reactius, els dissolvents, i el material d s comi. Els reactius de toxicitat i/o
perillositat elevada (per exemple, el brom) s’han de col-locar sempre a la vitrina del fons del laboratori.

Residus generals en el laboratori

S’han de seguir, en tot moment, les indicacions i els procediments inclosos en cada practica i en el
document Pla de gesti6 de residus de la docéncia practica (vegeu les pagines 83-86 d’aquest manual) pel
que fa al tractament i 1’eliminaci6 dels residus. S han classificat els residus en cinc tipus i s’han disposat
contenidors adequats per a cadascun d’ells:

Dissolvents organics no halogenats

Dissolvents organics halogenats

Dissolucions aquoses organiques o d’alta demanda quimica d’oxigen (DQO)

Solids organics halogenats

gk 0w np P

Material contaminat amb productes quimics (guants, papers, adsorbents, etc.)

No s’ha de llengar material de vidre o ampolles buides a la brossa. Si heu de llencar material d’aquest
tipus, consulteu-ho amb el professor.

Els dissolvents que es destil-len en els rotaevaporadors i que es recullen en els col-lectors han de
col-locar-se en els contenidors adients. El bal6 col-lector dels dissolvents ha de buidar-se al final de cada
sessioO de practiques. En cas d’haver-hi un dissolvent no identificat, cal tractar-lo com a residu halogenat i
abocar-lo al contenidor de dissolvents organics halogenats.

Els capil-lars emprats en la determinacid del punt de fusid, un cop utilitzats, s’han de llengar als pots
corresponents i no es poden deixar deslocalitzats en qualsevol lloc del laboratori.

El paper de filtre s’ha de llencar al bidd de material contaminat amb productes quimics després de
buidar-ne, si cal, el contingut en el contenidor corresponent. No llenceu mai cap residu solid a les piques.



Neteja i ordre al laboratori

Es responsabilitat de cada estudiant:

Mantenir net i endrecat el seu material i la seva taula en acabar cada sessi6 de practiques.

Actuar solidariament amb la resta de companys de cada taula per tal de mantenir plenes i
endrecades les ampolles de dissolvent que els pertoquen, aixi com netejar la vitrina de la seva
zona d’influéncia en acabar cada sessio de practiques.

A més d’aquestes tasques cal tenir cura de:

VITRINA DE REACTIUS
DESSECADORS

BALANCES, RESIDUS |
APARELLS DE PUNT
DE FUSIO

ROTAEVAPORADORS

PAPERS | REACTIUS

GEL

Endrecar i netejar la vitrina del fons del laboratori.

Substituir i/o posar I’agent dessecant que s’escaigui en els
dessecadors 20-30 minuts abans d’acabar cada sessio de
practiques i, tot seguit, fer-hi el buit.

Endrecar, netejar i canviar els papers de la zona de balances,
residus i punt de fusi6. Mirar que no quedin capil-lars de punt
de fusié abandonats al voltant dels aparells de punt de fusio.

Netejar els rotaevaporadors i tenir cura que els banys i les
aixetes estiguin ben tancades.

Endrecar i netejar la zona de papers de filtre i recollir els
reactius abandonats. Assegurar-se que no queda material
deslocalitzat en cap lloc del laboratori.

Anar a buscar gel a primera hora del mati o de la tarda.

Cadascuna d’aquestes tasques s’encarrega diariament a un estudiant (o parella d’estudiants)
diferent (vegeu el calendari de distribucid de tasques que hi ha a ’entrada del laboratori).
Tingueu cura a planificar-vos la feina del dia en funci6 de les tasques que us pertoquin.




1.4. Elaboracié6 de la llibreta de laboratori

El desenvolupament i els resultats dels experiments que es fan en el laboratori es recullen en una llibreta
que s’anomena diari (o llibreta) de laboratori. Aquesta llibreta té dues finalitats principals: en primer
lloc, ser un registre per escrit dels procediments experimentals i dels resultats obtinguts i, en segon lloc,
que pugui ser llegida per una altra persona que vulgui repetir qualsevol experiéncia que estigui escrita a la
llibreta.

Al comengament s’han de deixar algunes pagines en blanc per utilitzar-les com a index de continguts.
També és convenient posar-hi el nom i ’adreca del propietari o propietaria per si es perd. Per evitar que
es perdi o es deteriori el material escrit, és aconsellable que sigui una llibreta cosida (cosa que evita la
pérdua dels fulls) i de tapes dures o plastificades (n’evita el deteriorament per I’s continuat). Es
important que els fulls estiguin numerats.

L’estructura que ha de tenir el registre de cada experiment en la llibreta de laboratori és la segiient:

1. Data
Serveix per localitzar I’experiment en el temps. Convé posar la data cada dia en comencar a
treballar.

2. Titol

El titol permet trobar rapidament un experiment.

3. Objectius
Es important tenir molt clars els objectius que es persegueixen per planificar I’experiment. Han
de ser concisos i clars.

4. Bibliografia
S’hi ha d’incloure tota la bibliografia consultada sobre la practica, sigui sobre la part tedrica, el
procediment experimental o les técniques utilitzades. El format en qué s’han d’escriure les
referéncies bibliografiques és I’utilitzat en aquest manual.

5. Equacié quimica
S’hi han d’escriure les equacions quimiques de totes les reaccions que s’assagin, ja que aixo
permet un rapid reconeixement visual dels reactius implicats, la seva estructura quimica i
I’estequiometria del procés.

En I’equacié quimica, i sota de cada reactiu i/o producte, se n’ha d’indicar el pes molecular i les
propietats fisiques d’interés. També s’ha de deixar constancia d’una manera molt breu de les
condicions de reaccio per poder-les localitzar rapidament. Aixi, s’hi ha d’incloure:

— el pes molecular

— la densitat o altres constants i/o parametres fisics importants (punt de fusio d’un solid, punt
d’ebullicié i densitat d’un liquid)

— quantitats de cada reactiu en pes (g) o volum (mL, en el cas de liquids)

— quantitat esperada de producte o productes en pes per a un rendiment del 100 %

— mols (o mil-limols) dels reactius

— relacié molar (o equivalent) entre els reactius

— tipus i quantitat de dissolvent

— temperatura i temps de reaccio

— necessitat d’atmosfera inerta o no

— meétode per al seguiment de la reacci6 (per exemple, TLC)

— necessitat d’agitacié o no

Tot aixo s’il-lustra a la pagina seglient amb un exemple.



THF (50 mL)

HO"OH + NaH + Br/\© —_— HO/\/\O/\© + NaBr + Hy
T. amb.,4 h

pes molecular (g/mol) 76,10 24,00 171,04 166,22

densitat (g/mL) 1,0053 - 1,4380

puresa (%) 98 60 98

quantitat emprada 3,6 mL 2,059 6,2 mL 7,75 g (rendiment teoric)
mil-limols 46,6 51,3 51,3 46,6

relacié molar 1 1,1 1,1 1

6. Diagrama de flux de I’experiment
En aquest apartat 1’estudiant ha de fer el diagrama de flux de I’experiment d’acord amb el
procediment experimental inclos en cada practica d’aquest manual.

En el diagrama de flux s’han d’indicar els compostos de partida, els subproductes i les
operacions de laboratori dutes a terme en cada etapa experimental. Hi ha un exemple model a la
practica 1 (vegeu la pagina 41).

7. Observacions experimentals i esquema de muntatges, seguretat i tractament de residus

No es tracta de copiar el procediment que apareix en el manual, siné d’anotar tal com es porta a
terme P’experiéncia en el laboratori, ja que a vegades cal modificar-ne algun detall, alguna
condici6 experimental, substituir-hi algun reactiu o dissolvent o bé substituir-hi el material de
laboratori (encara que no ho heu de fer mai sense el vistiplau del professor). També cal anotar
els fendmens que s’hi observen (canvis de color, aparici6 de precipitats o de terbolesa, augment
de la temperatura, etc.). De vegades, cal dibuixar esquematicament 1’aparell o el muntatge amb
el qual s’ha de fer ’experiment, sobretot si aquest és especial o no habitual. S’hi ha d’incloure la
informacié sobre seguretat i perillositat dels reactius i productes obtinguts. També cal descriure
el procediment seguit per al tractament dels residus generats en la practica.

8. Resultats, calculs i rendiments
La llibreta de laboratori ha de contenir totes les anotacions de pesos, tares, rendiments i calculs
que s’hagin obtingut o realitzat durant la practica.

També ha de contenir els valors d’aquells parametres o constants fisiques necessaries (com el
punt de fusio, el punt d’ebullicio, etc.) determinades per caracteritzar el producte final i els
productes intermedis.

9. Conclusions
En aquest apartat, s’han d’analitzar els resultats obtinguts i treure’n les conclusions pertinents. Si
s’obté un producte diferent del que esperavem, o bé un gran nombre o quantitat de subproductes,
0 bé el nostre producte es genera selectivament perd amb un rendiment baix, cal racionalitzar les
causes d’aquest resultat 0 resultats (reactius, relacié molar, pressid, temperatura o dissolvents no
adequats, accidents, possibles perdues durant el work up, etc.).



1.5.

Planificaci6 del treball de laboratori

L’alumne cada dia ha de venir al laboratori amb tot el material d’Gs personal necessari: bata,
ulleres de seguretat, guants, llibreta de laboratori, espatula, rotllo o tira de paper de pH, nucli
magneétic (es recomana portar-ne dos), baieta o drap per netejar, calculadora, regle i retolador de
vidre. Recordeu que no esta permesa 1’entrada al laboratori amb bosses de ma o roba d’abric.

L’estudiant ha de conéixer amb una antelacio suficient la practica que ha de fer d’acord amb la
programacio de practiques que se li donara. En cas de dubte s’ha de preguntar al professor
abans d’acabar del tot la practica que s’esta duent a terme en aquell moment.

L’alumne ha d’estudiar detingudament la practica i respondre totes les qiiestions que es
plantegen en cada practica d’aquest manual abans de comengar I’experiment. El professor pot
demanar aquestes qilestions en qualsevol moment. Es un treball personal que s’ha de fer fora
del temps de laboratori.

L’alumne ha de congéixer, abans de fer I’experiment, els objectius de la practica i els fonaments
teorics de les reaccions implicades, com també el perque de totes i cadascuna de les operacions
de laboratori que cal fer.

D’altra banda, i abans de manipular reactius o fer muntatges, 1’estudiant ha de treballar els sis
primers apartats de la llibreta de laboratori (vegeu la secci6 anterior).

Si I’estudiant demostra un desconeixement important d’allo que esta fent, se’l pot obligar a
abandonar el laboratori i estudiar la practica corresponent. Aquesta situacié quedaria, a més a
més, reflectida en 1’avaluacié de I’alumne.

Els productes finals obtinguts, un cop pesats, s’han de col-locar en vials nets i s’han d’ensenyar
al professor en el moment d’entregar la practica corresponent.



1.6. Material de I’armariet de practiques

Calaix dret

Calaix esquerre

Prestatge superior

Prestatge inferior

adaptador de termometre de buit
adaptador de Claisen

capsula de Petri i/o vidre de rellotge
embut d’addici6 de pressié compensada
oliva petita

pipeta Pasteur (comptagotes)
termometre

tetina

tub de clorur de calci

vareta de vidre

vial gran (color topazi) + tap

vial petit (incolor) + tap

reductor

cércol metal-lic
cércol de suro
clip

junta Guko

nou

pinca

tap de plastic

capcal de destil-lacio
colze de destil-laci6
compacte de destil-lacio
balé de 10 mL

balé de 50 mL

bal6 de 100 mL

bal6 de 250 mL

porquet

refrigerant de Dimroth
refrigerant de Liebig
embut de Biichner
columna cromatografica
embut de decantacio
pot de vidre

gradeta

kitasato

tub d’assaig

embut de forma alemanya
proveta de 10 mL
proveta de 100 mL

agitador magneétic amb calefaccio
bloc d’alumini

erlenmeyer de 50 mL

erlenmeyer de 100 mL
erlenmeyer de 250 mL

flamera

flasco rentador d’aigua (tap blanc)
flascé rentador d’acetona (tap vermell)
palangana de plastic

vas de precipitats de plastic petit
vas de precipitats de plastic gran

1
1
4
1
2
al

2
2
2 (de vidre o de plastic)
2
2
4
1

(29/32) + 1 (14/23)

2

3

2 de grans + 2 de petits
2

4

3

2 (14/23) + 2 (29/32)

(1 boca) + 1 (3 boques)

0
de gran + 1 de petit
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1
3de 100 mL
3 de 400 i/o 500 mL

gafar-ne 4 de ’armari comu



Calaix dret

Calaix esquerre
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2.1. Cromatografia en capa prima

Cromatografia

La cromatografia (del grec chroma, -atos, ‘color’ i de graphé, ‘escriptura’, és a dir, escriptura en color)
va ser utilitzada per primera vegada pel botanic rus Tswett per separar pigments vegetals.

La cromatografia és una técnica de separacié de mescles de compostos dissolts en un mateix dissolvent
que es basa en la diferent mobilitat de cada un d’aquests compostos en un medi, anomenat la fase
estacionaria, quan la mescla és arrossegada per un fluid (un liquid o un gas), la fase mabil, que es mou
en el si de la fase estacionaria. En la cromatografia de Tswett, 1’¢ter de petroli era la fase mobil i el
carbonat de calci, la fase estacionaria.

Encara que originalment els compostos que es van separar per cromatografia eren acolorits, aquesta
técnica pot utilitzar-se també per separar substancies incolores, que poden observar-se per metodologies
diverses, com ara I’observacié sota llum ultraviolada o la formacié d’un compost derivat acolorit en
presencia dels reactius quimics adients.

El camp d’aplicacié de la cromatografia és molt ampli. La mescla que s’ha de separar pot estar formada
per gasos, liquids o solids dissolts en un liquid. El solvent, que constitueix la fase mobil, pot ser un liquid
0 un gas. D’acord amb 1’estat de la fase mobil podem distingir els tipus de cromatografia seguents:

cromatografia de gasos cromatografia de liquids
fase mobil: gas fase mobil: liquid
cromatografia cromatografia cromatografia cromatografia
gas-solid gas-liquid liquid-solid liquid-liquid

fase estacionaria: solid  fase estacionaria: liquid  fase estacionaria: solid  fase estacionaria: liquid

Segons el tipus d’accid que produeix la fase estacionaria sobre les substancies que es volen separar
podem diferenciar diversos tipus de cromatografia. Considerarem la cromatografia de particié i la
cromatografia d’adsorcio.

En la cromatografia de particié la fase estacionaria és un liquid, normalment aigua, que es troba immabil
en un suport pords, com ara la cel-lulosa. Es basa en la llei de distribuci6 o de repartiment. Les
substancies que es volen separar, que han de tenir diferents solubilitats en la fase estacionaria i en la fase
mobil, es distribueixen entre ambdues d’acord amb la seva solubilitat. Les més solubles en la fase mobil
avancen més que les que ho s6n menys.

La cromatografia d’adsorcido es basa en 1’adsorcid, que és un procés consistent en 1’adhesié d’una
substancia en la superficie de I’altra (1’adsorbent).

Cromatografia en capa prima (TLC)

Aquesta modalitat de cromatografia es porta a terme en unes plaques de vidre, alumini o poliester (que
solen ser quadrats de 20 x 20 cm) sobre les quals s’ha estés la fase estacionaria a través de la qual s’ha de
moure la fase mobil, i forma una capa fina d’espessor variable segons els casos, encara que habitualment
és de 0,25 mm. La fase estacionaria ha d’escollir-se segons les substancies que s’han de separar i s’hi pot
emprar cel-lulosa, alimina, gel de silice, etc.

La mostra que s’ha de cromatografiar s’aplica sobre la capa fina sempre en dissolucié. Per tant, si es
tracta d’un solid ha de dissoldre’s en el dissolvent adequat.

A uns 1-4 cm de ’extrem de la placa (en funcid de la mida de la placa) es marca amb un llapis una linia
paral-lela (no s’ha d’emprar mai un boligraf, ploma, o retolador, ja que la tinta pot dissoldre’s en el
dissolvent i embrutar-lo i també es pot cromatografiar). Sobre aquesta linia, amb una micropipeta o un
tub capil-lar, s’hi col-loca una o més gotetes de la dissoluci6 que es vol cromatografiar (vegeu la figura).
Les gotes han de ser d’uns 5 mm de diametre com a maxim. Per evitar una extensié més gran de les gotes



sobre el paper, un cop s’hi han col-locat han d’assecar-se al més aviat possible. Si cal, per augmentar la
guantitat de mostra, es pot fer més d’una aplicacié. Normalment sobre la mateixa linia s’hi dipositen més
mostres, de la mateixa dissolucié o de dissolucions diferents, i entre una mostra i I’altra es deixa 1 cm de
separacio. Per poder-les diferenciar, a sota de cada mostra s’hi posa un senyal amb llapis.

Un cop s’ha preparat la placa de capa prima, es comenca el desenvolupament (elucio), és a dir, el procés
en que el dissolvent flueix per capil-laritat a través de la fase estacionaria per produir la separacio dels
components de la mescla. Per fer-ho s’introdueix la placa en una cubeta cromatografica de tal manera
que l’extrem més proxim als punts d’aplicacié estigui submergit dins del solvent, la fase mobil,
(I’eluent), pero sense que aquest arribi a tocar-los. La placa de capa fina no ha de tocar les parets de la
cubeta.

Les cubetes cromatografiques sén recipients de vidre de diferents tipus i mides, generalment de forma
cilindrica o de paral-lelepipede de fins a uns 30-40 cm d’algada (vegeu la figura). Aquestes cubetes han
de tancar perfectament per evitar que durant el desenvolupament de la placa s’evapori el dissolvent que
constitueix la fase mobil. Préviament ha d’ambientar-se la cubeta, col-locant-hi la quantitat suficient
d’aquest solvent en el fons fins a assolir una algada d’1-2 c¢cm, i mantenint-la tancada durant algunes
hores, per saturar I’interior de la cubeta (ara bé, si la cromatografia és de rutina normalment aquest
procés s’accelera i es deixa uns minuts).

Cubeta de TLC

Dissolvent

TLC durant el
desenvolupament

Els components de la mescla son arrossegats pel dissolvent a diferents velocitats i aixd permet separar-
los. Quan el dissolvent ha arribat a una certa algada, es treu la placa i amb el llapis es marca la linia on ha
arribat el dissolvent. Aquesta linia és el front del dissolvent.

<— Front del
O dissolvent




Si els components de la mescla s6n acolorits, apareixen taques a diferents alcades, pero moltes vegades
les substancies no tenen color i s’han d’observar per diferents procediments, en ’anomenat revelat. Aixo
pot aconseguir-se, com s’ha comentat abans, per llum ultraviolada o mitjangant reactius quimics
apropiats capacos de donar un compost acolorit. Aquests reactius quimics es poden aplicar sobre la placa
mitjancant un polvoritzador. Les taques visibilitzades es marquen amb un llapis, incloent-hi les que tenen
color, ja que aquestes minven amb el temps. El resultat és una série de formes arrodonides en la placa,
I’anomenat cromatograma (vegeu la figura anterior).

Cada component de la mescla es mou seguint la linia vertical i avanga més o menys depenent de la seva
polaritat i de la polaritat del dissolvent. En general, com més polar sigui una substancia, menys pujara en
la TLC. A més a més, com més polar sigui el dissolvent que s’empra, més pujaran els compostos. La
distancia que recorre un compost, dividida per la distancia que recorre el dissolvent en la placa és
I’anomenat factor de retard, Re (de 1’anglés retardation factor). El Re es calcula mitjangant I’expressio
seglent:

_distancia recorreguda pel compost
~ distancia recorreguda pel dissolvent

F

El R d’una substancia és el quocient entre la distancia recorreguda per aquesta (que es mesura des del
centre de la taca) i la distancia recorreguda pel dissolvent (vegeu la figura). Aixi, el Re d’una substancia
que ha arribat fins a la meitat de la distancia recorreguda pel dissolvent és 0,5. El Rg és una caracteristica
de cada substancia i d’un tipus determinat de dissolvent, perod no depén de la llargada de la placa ni de la
distancia recorreguda pel dissolvent. Logicament varia amb la temperatura i en canviar el tipus de fase
estacionaria i el dissolvent.

—1 <4— Front del
@ dissolvent
X

Quan es volen investigar els components d’una mescla per cromatografia en capa prima, el que
s’acostuma a fer és col-locar mostres de cada una de les substancies que se suposa que formen part de la
mescla. La comparacié de cada taca i del seu Re amb els corresponents a les taques de les substancies
conegudes (els patrons) permet identificar els components de la mescla (vegeu la figura).
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DISSOLVENTS PER A CROMATOGRAFIA
(propietats eluotropiques)

Dissolvent Punt d’ebullicié Constant dieléctrica
(a 760 mmHg, en °C) g (a20°C)

n-Penta 36,1 1,844

n-Hexa 68,7 1,890

n-Hepta 98,4 1,924

Ciclohexa 81,4 2,023

Tetraclorur de carboni 76,8 2,238

Benze 80,1 2,284

Tolueé 111 2,379 (25 °C)

Tricloroetilé 87 3,42 (16 °C)

Eter dietilic 34,6 4,34

Cloroform 61,3 4,806

Acetat d’etil 77,1 6,02

Diclorometa 40 9,08

Piridina 115,3 12,3

n-Propanol (1-propanol) 97 20,1 (25°C)

Acetona 56,5 20,7

Etanol 78,5 24,30

Metanol 64,6 33,62

Aigua 100 80,37

— Laconstant dieléctrica () és una mesura de la polaritat del dissolvent.
—  El cloroform és més polar que 1’éter, perod té un poder d’elucié menor que el primer.
— Lapolaritat dels grups funcionals ve donada en I’ordre segiient:

COOH>CONH>OH>NHCOCH3>NH>>0COCH3>COCH3>N(CH3)2>NO;>0CH3;>H>CI

Bibliografia

1. STAHL, E. Thin Layer Chromatography, A Laboratory Handbook. 1a ed., Berlin: Springer Verlag,
1969, pag 202.

2. WEAST, R. C. Handbook of Chemistry and Physics. 60a ed., Boca Raton: CRC Press, 1986, Taules
E50-52.



2.2. Agents dessecants

La importancia de I’assecatge

En un laboratori de quimica organica, I’aigua és una font important de problemes. Per exemple, petites
quantitats d’humitat inhibeixen la cristal-litzacié de molts solids. A més a mes, molts liquids, quan es
destil-len en preséncia d’aigua, reaccionen (s’hidrolitzen) o es codestil-len amb 1’aigua (s’arrosseguen) a
temperatura forca diferent dels seus punts d’ebullici6. Per aquestes raons, el pas final abans de la
recristal-litzacié d’un solid o de la destil-lacid d’un liquid és ’eliminaci6 de I’aigua que porta mitjangant
algun procediment d’assecatge. En general, quan s’asseca millor una substancia organica és en solucid
(generalment en el dissolvent d’una extraccio).

Assecatge per procediments mecanics

L’assecatge es pot fer per procediments mecanics o quimics. L’aigua que esta formant una emulsio es pot
eliminar mecanicament per destil-lacié, congelacio, filtracié o centrifugacid. L’aigua dissolta en un liquid
es pot eliminar per congelacié o destil-lacid. De vegades, un solid humit o un liquid de punt d’ebullicié
elevat i poc soluble en aigua es pot assecar afegint-hi un dissolvent de punt d’ebullicié baix, no miscible
amb l’aigua (generalment benze), i destil-lant la mescla resultant. Quan s’utilitza benze té lloc una
codestil-lacié amb I’aigua a 69,2 °C (azeotrop binari). Aleshores, el producte sec s’acostuma a destil-lar,
si és un liquid, o s’ailla directament, si és un solid.

Agents dessecants quimics

Els dessecants quimics s’empren més que els procediments d’assecatge mecanics. Un bon dessecant o
agent d’assecatge quimic ha de reunir unes caracteristiques determinades: 1) no ha de reaccionar o ha de
ser compatible amb la substancia que anem a assecar; 2) ha de tenir un gran poder dessecant (o sigui, una
eficacia elevada), és a dir, ha d’eliminar 1’aigua completament o quasi completament; 3) ha de tenir una
gran capacitat d’assecatge, és a dir, ha d’eliminar una gran quantitat d’aigua per unitat de pes de
dessecant; 4) ha d’assecar rapidament i 5) ha de ser facilment separable de la substancia un cop seca.

Els dessecants quimics es poden dividir en dos grans grups: 1) els que reaccionen quimicament amb
I’aigua en un procés no reversible, i que donen lloc a un nou compost i 2) els que es combinen
reversiblement amb 1’aigua, o per adsorci6 o bé per formacié d’un hidrat. En certs casos, la frontera entre
aquests dos grups no és gens clara.

Reaccions d’assecatge no reversibles

El pentadxid de fosfor (P4O10), el sodi, I’hidrur de calci i 1’0xid de calci (cal viva) pertanyen a la primera
classe abans esmentada. La capacitat d’assecatge d’aquestes substancies depén de 1’estequiometria de la
reaccio amb 1’aigua, i la seva eficacia del punt d’equilibri de la reaccio:

agent dessecant + aigua =<=——>= nou compost

Quan s’empren agents dessecants d’aquest tipus, els productes de la reaccié amb aigua sén compostos
estables a temperatures elevades i el producte sec es pot separar del dessecant generalment per
destil-lacio.

El pentaoxid de fosfor reacciona amb 1’aigua per formar una de les diferents varietats de 1’acid fosforic
segons la relacid del pentadxid amb I’aigua. Elimina 1’aigua amb gran eficacia i molt rapidament. Sovint
s’empra per assecar hidrocarburs, derivats halogenats senzills, éters i nitrils perd mai amb alcohols,
cetones, amines i acids o bases.

El sodi metall reacciona amb 1’aigua per formar hidroxid de sodi i hidrogen. Es un agent molt efectiu,
especialment quan s’utilitza en forma d’un fil fi, pero es pot utilitzar tnicament per assecar éters, alcans i
hidrocarburs. La seva utilitzacié sempre ha d’anar precedida d’un assecatge previ amb clorur de calci,
sulfat de magnesi o pentadxid de fosfor. El sodi ha de manipular-se amb forga cura. No s’ha de posar mai
en contacte amb 1’aigua ja que pot produir explosions violentes. Els residus de sodi han de destruir-se
addicionant-hi lentament petites quantitats de metanol o etanol.



L’hidrur de calci és un potent dessecant de gran capacitat que reacciona amb 1’aigua irreversiblement per
formar hidroxid de calci i hidrogen:

CaH, + 2H,0

Ca(OH)2 + 2H2

Es recomana utilitzar I’hidrur de calci per eliminar traces d’humitat de gasos, d’éter i d’amines terciaries
(RsN).

L’oxid de calci s’utilitza habitualment per assecar alcohols de pes molecular baix. L’alcohol s’escalfa a
reflux amb 1’0xid i al final se separa de la mescla d’oxid-hidroxid de calci per destil-lacio.
Assecatge mitjancant la formacié d’hidrats

La majoria dels agents dessecants quimics actuen combinant-se amb 1’aigua per formar hidrats. La seva
capacitat depén de I’estequiometria de la reacci6 de formacio de I’hidrat i la seva eficacia, de la pressio de
vapor en 1’equilibri del sistema a la temperatura d’assecatge:

agent dessecant + aigua =<=——= hidrat

El sulfat de calci en gra, per exemple, utilitzat de manera habitual, forma un hidrat que conté Gnicament
mitja molécula d’aigua per molécula de sulfat:

CaSO, + 0,5H,0 CaSO, - 0,5 H,0

és a dir, tindria una capacitat d’assecatge molt petita: 1 g d’agent dessecant elimina unicament 0,066 g
d’aigua. Ara bé, la pressio de vapor del sistema sulfat de calci-sulfat de calci hemihidratat és Gnicament
0,004 mmHg a 25 °C. Aixd significa que I’aigua de qualsevol fase liquida en equilibri amb el sistema de
sulfat de calci s’elimina fins que la pressio parcial de 1’aigua en aquesta fase és nomeés de 0,004 mmHg.
Per aquesta rad el sulfat de calci és un sistema dessecant molt efectiu.

La majoria d’agents dessecants d’aquest tipus donen lloc a una série d’hidrats segons la quantitat d’aigua
existent en la substancia que s’asseca. Aixi, el sulfat de magnesi anhidre pot addicionar aigua per formar
un hidrat amb una, dues, quatre, cinc, sis 0 set molécules d’aigua per molécula de sulfat. La pressio de
vapor en I’equilibri dels diferents sistemes augmenta amb el grau d’hidratacio, des d’1 mmHg (25 °C) pel
sistema

MgSO, + H,O MgSO, - H,O
fins a 11,5 mmHg pel sistema
MgSO,4 - 6 H,O + H,0 MgSOQO, - 7 H,O

Per aix0, amb sulfat de magnesi es poden obtenir assecatges de diferent grau segons la quantitat d’agent
dessecant que s’empri respecte a I’aigua existent. Si s’afegeix com a minim un mol de sulfat de magnesi
per mol d’aigua, la capacitat d’assecatge sera baixa, pero I’eficacia relativament alta. Si s’empra un mol
de sulfat de magnesi per cada sis 0 set mols d’aigua, la capacitat sera elevada, pero ’eficacia, baixa. La
pressié de vapor del sistema en equilibri augmenta rapidament amb la temperatura i per aixo els agents
dessecants que actuen formant hidrats son més eficacos a temperatures baixes.

Aquests dessecants se separen sempre de la substancia seca per filtraci6 o decantacid, ja que per
destil-laci6 una part de ’aigua d’hidrataci6 es destil-laria amb el producte. Aixi mateix, I’assecatge es fa a
temperatures baixes per tal d’aconseguir una maxima eficacia de 1’agent dessecant. Sovint, 1’agitacio, que
permet arribar a I’equilibri més rapidament, n’accelera la velocitat.



Agents dessecants més utilitzats que actuen per formacié d’hidrats
A continuaci6 s’indiquen els agents d’aquest tipus més utilitzats:

clorur de calci anhidre
sulfat de sodi anhidre
sulfat de magnesi anhidre
sulfat de calci anhidre
hidroxid de sodi anhidre

— hidroxid de potassi anhidre
— carbonat de potassi anhidre

Agents adsorbents

Deixant de banda aquests dos tipus d’agents dessecants, n’hi ha d’altres que actuen per adsorcio en la
seva superficie de 1’aigua. Quatre d’aquests agents dessecants d’is molt comt sén: el gel de silice, una
forma de silice especialment tractada; els tamissos moleculars, una serie de silicats de calci i sodi, molt
porosos, que han estat préviament tractats per eliminar 1’aigua d’hidratacio; el paper de filtre, un tramat
de fibres de cel-lulosa que adsorbeix aigua per formar ponts d’hidrogen amb les molécules de polisacarid;
i la porcellana porosa, o plat poros.
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2.3. Destil-lacio per arrossegament de vapor

La destil-laci6 per arrossegament de vapor d’una substancia organica és una codestil-lacié d’aquesta
substancia amb aigua i es porta a la practica generalment fent passar vapor d’aigua a través d’una mescla
en calent del compost que s’ha de destil-lar i aigua. En el cas de substancies immiscibles, com ara el p-
clorotolue i I’aigua, la pressié de vapor del sistema €s la suma de les pressions parcials dels components
considerats independentment, per la qual cosa la mescla es destil-la, a pressi6 atmosférica, a una
temperatura inferior a la d’ebullicié de qualsevol dels dos components per separat. Per altra banda, la
relacio dels mols d’aigua respecte als mols de compost en el vapor que destil-la sera la relacié de les
pressions parcials del vapor d’aigua i del compost a la temperatura a la qual la pressio total del sistema és
igual a la pressi6 atmosférica:

on we i W, son els pesos del compost i de 1’aigua, respectivament, M. és el pes molecular del compost
organic i P¢ la seva pressio de vapor a la temperatura de destil-lacié de la mescla.

Per als compostos organics solubles en aigua no és aplicable la formula anterior perque hi ha altres
factors, com ara els ponts d’hidrogen i la solvatacio, que sovint inverteixen les relacions basades en la
pressio de vapor. Aixi, per exemple, la butilamina es destil-1a uns dos cops més rapid que I’etilamina.

2.4. Destil-lacio a pressio reduida

Molts compostos organics son térmicament inestables, per la qual cosa la seva destil-lacid, quan el seu
punt d’ebullicid a pressié atmosferica €s elevat, es porta a terme a pressio reduida. Per entendre el
fonament de la destil-lacio a pressié reduida s’han de tenir presents dos fenomens fisics: en primer lloc,
que un liquid bull quan la seva pressié de vapor s’iguala a la pressio exterior per a una temperatura
determinada; i en segon lloc, que la pressio de vapor d’una substancia és funcié de la temperatura, de
manera que augmenta o disminueix amb aquesta.

Aixi, podem dur a terme la destil-lacié d’una substancia organica a un interval de temperatures desitjat,
inferior al normal, sense res més que disminuir la pressio del sistema adequadament, com es pot deduir de
I’equacio6 de Clausius-Clapeyron:

P, AH, T~ T,
P, 23R T,T,

on P; és la pressio de vapor a la temperatura T1, P2 és la pressio de vapor a la temperatura T2, AHy €s
I’entalpia de vaporitzacid, i R és la constant universal dels gasos. Aquesta equacid s’ha emprat amb les
aproximacions convenients per elaborar el diagrama de correlacid pressio-temperatura d’ebullicié que
trobareu a la pagina segiient.



DIAGRAMA DE CORRELACIO PRESSIO-TEMPERATURA D’EBULLICIO
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PRACTICA 1. SEPARACIO D’UNA MESCLA DE COMPOSTOS
ORGANICS SEGONS LES SEVES PROPIETATS ACID-BASE

OBJECTIUS

1. Separar dues substancies organiques amb diferent grau d’acidesa (acid benzoic i 2-naftol) d’una altra
de neutra (p-dimetoxibenz¢), i d’aquelles entre si, mitjangant I’extracci6 liquid-liquid.

2. Determinar la puresa dels compostos organics aillats emprant el punt de fusié i la cromatografia en
capa prima com a criteris d’homogeneitat i puresa. Calcular el rendiment de recuperacio.

FONAMENT TEORIC
Separacié per extraccions acid-base

Una soluci6 en ¢éter d’un acid carboxilic, un fenol, un compost neutre i una base organica, com ara una
amina, poden ser separats per 1’extraccié selectiva acid-base. La diferent solubilitat d’aquests acids, bases
(i de les seves sals) i de substancies organiques neutres, permet separar-los amb facilitat. En efecte, els
acids carboxilics (pKa ~ 5) son acids més forts que els fenols (pKa ~ 10); per tant, es poden separar
d’aquests, com a sals, per la interaccié6 amb una base feble tal com el bicarbonat, que no afectaria els
fenols.

©

RCOOH + HCOj =

RCOO~ + H,0 + CO,

Aix0 és a causa de les diferents constants d’acidesa dels acids benzoic, carbonic i del fenol:

9 @ Ka:6x1075
06H5COOH + Hzo S —— C6H5COO + H30 pKa:4,22
@ @ Ka=1x10710
CgHsOH + H0 ==——= CgHs0"+ Hs0 _
pKa = 10
O @ Ka=3x107
H,CO5 + H,0 HCOS + Hs0 Ko 652

Per convertir fenols, acids més débils, en les seves sals corresponents, cal emprar una base més forta, com
per exemple I’hidroxid:

o°

+ OH —/]/—= + H,O

Les amines, en ser basiques, poden convertir-se en les sals corresponents per reaccié amb acids:

R3N + H3O® <——> R3NH + H,O

En cada una d’aquestes tres reaccions, un compost organic covalent, soluble en dissolvents organics com
1’¢ter, es transforma en un compost ionic soluble en aigua.
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NORMES DE SEGURETAT I HIGIENE D’IMPORTANCIA EN AQUESTA PRACTICA

A més de les normes de seguretat i higiene generals, a cada practica s’han d’adoptar precaucions especials
en funcid del tipus de reactius emprats i de les condicions de treball.

1. t-Butil metil eter. Inflamable. Toxic per inhalacid. Treballeu lluny de flames o focus d’ignicio.
Elimineu I’¢ter de les solucions per destil-lacio en el rotaevaporador.

2. Acid clorhidric. Irritant del sistema respiratori. Produeix cremades.

3. Hidroxid de sodi. En solid o en dissolucions aquoses concentrades pot produir cremades greus.
Eviteu-ne el contacte amb la pell i els ulls.

4. 2-Naftol. Toxic per ingestié i inhalaci6. Irritant de la pell. Pot provocar lesions oculars. Molt toxic
per als organismes aquatics. No respireu la pols fina. Eviteu-ne el contacte amb la pell i els ulls.
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DIAGRAMA DE FLUX DE L’ EXPERIMENT

En aquesta practica, com a exemple, us donem el diagrama de flux del procediment. En les practiques
seglients haureu de fer-lo vosaltres, abans d’iniciar el treball experimental, i reflectir-lo al diari de
laboratori.

COOH l l OH OMe
MeO

acid benzoic 2-naftol p-dimetoxibenzé
(1:1:1)

1) dissoleu-ho en 50 mL d'eter i transferiu-ho a un
embut de decantacié

2) afegiu-hi 10 mL de NaHCO3 (10 % p/v)

3) agiteu-ho, decanteu-ho i separeu-ne les fases

4) renteu-ho amb aigua

' :

fase eteria fase aquosa (alcalina)

x 4 cops

1) 10 mL NaOH (5 % p/v) } FRACCIO |
2) agiteu-ho, decanteu-ho x 5 cops
i separeu-ne les fases 1) HCI (conc.) gota
a gota fins a pH
acid
! . fase eteéria 2)0°C
FRACCIO Il . . 3) filtreu-la en un embut de
fase aquosa (alcalina) 1) 5 mL d'aigua Bi
2) agiteu-ho, decanteu-ho tchner
1) HCI (conc.) gota y 4) renteu el solid
a gota fins a pH l
acid . i
2)0°C fase aquosa fase etéria aigiies solid cru |
3) filtreu-la en un embut de 1) 15 mL NaCl sat. aq. mares |
Buchner 2) agiteu-ho i decanteu-ho
llenceu-les

/ 1) assequeu-lo i

aiglies solid cru ll
mares Il peseu-lo
2) determineu-hi PF4
- iTLC
llenceu-les fase aquosa fase eteria

3) recristal-litzeu-lo
en aigua calenta
4) determineu-hi

salina FRACCIO IlI
1) transferiu-la a

1) assequeu-lo i
un erlenmeyer

peseu-lo es descarta PF,iTLC 1
2) determineu-hi PF4 2) assequeu-la amb
i Nay,SO,4
i TLC \
3) filtreu-la

3) recristal-litzeu-lo 4) elimineu-ne el COOH
en aigua calenta

4) assequeu-lo y dissolvent
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PF,iTLC

[ eter solid cru lll
1) peseu-lo
2) determineu-hi PF

OH contenidor de ITLC
dissolvents
organics
no halogenats
MeO@— OMe




PROCEDIMENT EXPERIMENTAL

Nota d’atencié. Abans de 1’experiment, n’heu de llegir detingudament el procediment experimental i
entendre el perqué dels reactius emprats, les condicions de treball i les operacions basiques de laboratori
que heu de dur a terme. A més a més, heu de respondre, també amb anterioritat al treball experimental, el
questionari (a la part del darrere de la llibreta de laboratori). Pregunteu al professor o consulteu la
bibliografia que considereu necessaria per resoldre els dubtes.

Procediment. Dissoleu 3 g de la mescla 1:1:1 d’acid benzoic, 2-naftol i p-dimetoxibenzé que esta
disponible al laboratori en 50 mL de terc-butil metil éter i transferiu la solucié a un embut de decantaci6
de 250 mL emprant una mica de terc-butil metil eter per recuperar totalment els productes. Addicioneu-hi
10 mL d’una solucio d’hidrogencarbonat de sodi saturada a I’embut de decantacid, tapeu-lo i agiteu-lo
vigorosament perd amb precaucio. Allibereu el CO, generat invertint I’embut i obrint la clau, i repetiu
I’agitacio dues vegades més. Deixeu separar completament les dues fases (identifiqueu quina és la fase
aquosa i quina és I’organica) i decanteu la fase inferior cap a un erlenmeyer de 100 mL (retolat com a
fraccio I). Repetiu ’extraccid tres cops més i combineu els extractes. Feu un rentat amb aigua (un cop) i
ajunteu aquesta fase aquosa amb els extractes basics anteriors (fraccié I).

Afegiu 10 mL de NaOH aqués al 5% (p/v) a ’embut de decantacid, agiteu-lo vigorosament, deixeu
separar les fases i decanteu la fase inferior cap a un erlenmeyer de 50 mL (fraccio 11). Repetiu I’extraccio
quatre cops més. Afegiu 5 mL d’aigua addicionals a ’embut, agiteu la mescla com abans i afegiu aquesta
fase aquosa a la fraccio Il.

Addicioneu 15 mL d’una solucié aquosa saturada de NaCl a I’embut de decantacid, agiteu-la
vigorosament, deixeu separar les fases i decanteu la fase inferior, que pot llencar-se. A continuacio
transferiu la fase eteria (fraccio I11) cap a un erlenmeyer de 50 mL. Afegiu a aquest erlenmeyer la
guantitat necessaria (pregunteu-ho al professor) de sulfat de sodi anhidre per assecar la soluci6 etéria.

Acidifiqueu la fraccio Il addicionant, gota a gota, HCI concentrat i controleu I’acidesa amb paper de pH.
Tot seguit refredeu aquest erlenmeyer en un bany de gel, a fi que cristal-litzi el 2-naftol.

Afegiu amb cura HCI concentrat gota a gota a la fraccio | fins a pH acid (cal comprovar-ho amb paper
indicador) i refredeu la soluci6 resultant en un bany de gel, perqué cristal-litzi 1’acid benzoic.

Separeu de la fraccio 111 el sulfat de sodi emprat com a agent dessecant per filtracié mitjancant un filtre de
plecs, renteu amb compte el solid amb terc-butil metil éter utilitzant un comptagotes a fi de recuperar tot
el producte. Recolliu el liquid filtrat en un bal6 de 100 mL, préviament tarat, i concentreu la solucid
organica a sequedat en el rotaevaporador. Peseu el p-dimetoxibenze resultant (cru I1), determineu-ne el
PF i analitzeu el producte obtingut per TLC (SiO,, CH,Cl.).

Ailleu el 2-naftol de la fracci6 11, que heu refredat per filtracié mitjancant un embut de Biichner i renteu el
solid del filtre amb una petita quantitat d’aigua de gel. Assequeu (en I’estufa de buit a 35 °C), peseu i
determineu el punt de fusio del producte (cru II) i feu 1’analisi per TLC del producte obtingut (SiO,
CHCly). La recristal-litzacié del 2-naftol és opcional (pregunteu-ho al professor). De forma similar
ailleu, assequeu, peseu i recristal-litzeu en aigua calenta 1’acid benzoic de la fraccid 1. EI professor us
explicara el procediment que cal seguir per dur a terme una recristal-litzacié.

Assequeu (en I’estufa de buit a 35 °C) els productes purificats per recristal-litzacio, determineu-ne els
pesos i punts de fusié i calculeu el percentatge de recuperacié de cada substancia, tenint en compte que la
mescla inicial contenia 1 g de cada compost. Comproveu la puresa de tots els productes aillats, emprant
les condicions descrites abans, per TLC, tot calculant els valors de Re. Guardeu els productes per
ensenyar-los al professor en el moment d’entregar la practica.

Interpreteu els resultats i traieu-ne les conclusions, que han de quedar reflectides a la llibreta de
laboratori.

Guardeu el 2-naftol per fer-lo servir com a reactiu a la practica 8!



REACTIUS, PRODUCTES | LES SEVES CONSTANTS FISIQUES

. Acid benzoic: PF = 122,3 °C; pKa. = 4,17; solubilitat en aigua: 1,9 g/L a0 °C i 68 g/L a 95 °C
. 2-Naftol: PF =121,5 °C; pKa=9,5; solubilitat en aigua: 0,74 g/L a 25 °Ci 12,5 g/L a 100 °C
. p-Dimetoxibenzé: PF =59 °C

. terc-Butil metil &ter: PE = 55,2 °C (1 atm); d® = 0,833 g/mL

. Hidrogencarbonat de sodi

. Acid clorhidric concentrat: 37 % pes, d%° =1,185 g/mL

. Hidroxid de sodi

. Clorur de sodi

. Sulfat de sodi anhidre
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MATERIAL NECESSARI
. Embut de decantacié de 250 mL
. Proveta de 10 i 100 mL
. Dos erlenmeyers de 50 mL i un de 100 mL

. Tres vasos de precipitats

1

2

3

4

5. Comptagotes (pipetes Pasteur)
6. Recipient per a bany de gel

7. Embut de Blchner i junta Guko
8. Bald esmerilat de 100 mL

9. Kitasato de 250 mL

10. Refrigerant de reflux

NORMES PER AL TRACTAMENT DELS RESIDUS QUE ES GENEREN EN LA PRACTICA

1. Les aigiies mares I i II (procedents de la separacié dels solids crus I i II de I’acid benzoic i del
2-naftol respectivament, després de neutralitzar-se amb NaOH o NaHCOs, poden llengar-se per la
pica amb I’aixeta oberta per diluir-los, ja que contenen fonamentalment clorur de sodi i només traces
d’aquells compostos organics.

2. La fase aquosa procedent del processament de la fase etéria, i que condueix a la fraccio Ill, pot
llencar-se per la pica ja que es tracta fonamentalment de clorur de sodi.

3. Elsulfat de sodi que s’utilitza per assecar les fases organiques i el paper de filtre es Ilencen al bid¢ de
material contaminat amb productes quimics.

4. EIl terc-butil metil éter destil-lat en el rotaevaporador durant la concentracié a sequedat de la
fraccid 111, s’ha d’abocar al contenidor de dissolvents organics no halogenats.

Bibliografia
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OPERACIONS | TECNIQUES DE LABORATORI QUE S’EMPREN EN LA PRACTICA
1. Extraccio liquid-liquid
2. Filtracid per gravetat i al buit

3. Recristal-litzacié



4. Determinacio del punt de fusio
5. Utilitzacio del rotaevaporador
6. Assecatge de solids i solucions
7. Analisi per TLC

QUESTIONARI

Responeu les preguntes seglients a la part posterior de la llibreta de laboratori:

1. Escriviu les equacions de les reaccions quimiques implicades en aquesta practica.

2. a) Repasseu en queé consisteix I’extraccio liquid-liquid i qué és el coeficient de repartiment.

b) En una extraccid, és necessari treure el tap de ’embut de decantacié quan s’esta separant per
gravetat la fase inferior?

¢) Quan es fa una extraccié amb eter de solucions aquoses, la fase etéria és la superior o la inferior?

3. a) Per qué I’acid benzoic s’extreu de la solucid etéria amb la solucidé aquosa de NaHCOg3 i el 2-naftol,
no?

b) Quina és la rad per la qual s’empra NaOH aquds per separar el 2-naftol del p-dimetoxibenze?
c) Per queé es despren CO; en I’extraccié amb NaHCO3?
4. a) Per que s’acidifiquen les fraccions I i I1?
b) Per que cal refredar a continuacié a 0 °C?
¢) Quin sentit té assecar els crus solids I, 11 i 11 abans de pesar-los?

d) Quin dels dos punts de fusi6é del producte obtingut de la fraccio | ha de ser més gran, el primer
(PF1) o el segon (PF2)? Per qué?



PRACTICA 2. SEPARACIO D’UNA MESCLA DE COMPOSTOS
ORGANICS PER CROMATOGRAFIA EN COLUMNA

OBJECTIUS
1. Separar dues substancies organiques amb diferent polaritat per cromatografia en columna.
2. Determinar les condicions d’eluci6é d’una columna cromatografica.

3. Determinar la puresa dels compostos organics aillats emprant el punt de fusié i la cromatografia en
capa prima com a criteris d’homogeneitat i puresa. Calcular el rendiment de recuperacio.

FONAMENT TEORIC

La cromatografia és un métode fisic de separacié dels components d’una mescla. Hi ha molts tipus de
técniques cromatografiques, i es classifiquen de forma general en funcié de I’estat fisic de les fases
estacionaria (Ilit immobil de gran area superficial) i mobil (o eluent; fluid inert que travessa el llit
estacionari). El tipus més antic i conegut de tecnica cromatografica és la cromatografia liquid-solid, on la
fase mobil és un liquid, generalment, un dissolvent organic, i la fase estacionaria és un solid.

La cromatografia en columna que utilitzarem a continuaci6 és un tipus de cromatografia solid-liquid. La
cromatografia en columna es duu a terme en una columna cilindrica de vidre que s’omple amb un solid
adsorbent com a fase estacionaria (gel de silice en el nostre cas). La mostra que es vol separar es diposita
a la part superior de la fase estacionaria. La resta de la columna s’omple amb 1’eluent (en el nostre cas, un
dissolvent organic com I’hexa, el diclorometa, 1’acetat d’etil o mescles d’aquests) que, per efecte del seu
flux, fa moure la mostra a través de la columna.

S’estableix un equilibri entre els diferents components de la ffs':enﬂgg"
mostra adsorbits en la fase estacionaria i 1’eluent. A causa del
fet que cadascun dels components de la mostra establira
interaccions diferents amb la fase estacionaria i la mobil, seran
transportats a diferents velocitats i se n’aconseguira la /
separacid. Aixi, les diferéncies en les velocitats de - {\ .
desplagament a través del suport solid es corresponen amb “O P , c
diferéncies en els temps d’elucié per la part inferior de la ) ¢

Particula de la | \ / |
columna per a cadascun dels components de la mostra fase estacionaria 1> ) | |
original, on es recolliran en fraccions diferents. Es a dir, e\
aquells compostos amb un Re major seran els compostos eluits LN fom |
primer en la columna i viceversa. @) (L))

Quan [D’cluent flueix a través de la fase estacionaria,
(]

/~\ <« Columna
. . . )| =\ de vidre
La polaritat de I’eluent emprat afecta les velocitats relatives \ D)
amb queé els diferents components de la mescla es mouen en la / d\ = \o ‘,/
columna. Els solvents polars competeixen més eficientment ?Oﬂo gf \ | B
amb les molécules polars de la mescla pels llocs polars de “; 0\3 !
I’adsorbent. Per tant, un solvent polar desplacara les ;“ 7/ “-‘
molécules, incloent-hi les més polars, rapidament a través de J / )
la columna. Si el solvent és molt polar, ’elucié sera molt () (
rapida i generalment hi haura poca separaci6 dels components [P/ |
de la barreja. Si, al contrari, el solvent és molt apolar, no lo o““o\ s | A
s’elueixen els compostos de la columna. Per tant, I’elecci6 de Q ° | % ?
I’eluent és crucial per a 1’éxit de la cromatografia en columna. Separacié
Ordre d’elucio:
A vegades els components d’una mescla es poden separar ;—“'g
emprant un mateix eluent com a fase mobil durant tot el 3:'0

procés (elucio isocratica). Sovint, perd, és necessari 1is d’una
barreja de dissolvents de composici6 variable com a eluent. En aquest cas, I’eluci6 es comenga amb un
dissolvent apolar i s’augmenta la polaritat de la fase mobil de forma progressiva (gradient d’eluci6). L’as



d’un gradient presenta diversos avantatges com ara reduir la quantitat de dissolvent necessari i millorar la
separacio dels analits (tant els polars com els no polars es poden separar bé).

Generalment, els valors de Re determinats per TLC per als diferents components de la mostra s’utilitzen
per determinar i triar les condicions d’elucié adequades per a la seva separaci6. No és convenient
augmentar bruscament la polaritat de la fase mobil durant la separacié cromatografica ja que aixo pot
alterar I’empaquetament correcte de la fase estacionaria dins la columna, cosa que dona lloc a una pitjor
separacio de les substancies.

Quan es passa de cromatografia en capa prima a cromatografia en columna, es pot fer servir el concepte
de volums de columna, de I’anglés column volumes (CV), on s’anomena 1 CV el volum d’eluent requerit
per eluir un compost no retingut (amb un valor de R = 1). EI CV correspon al volum de dissolvent
retingut per la fase estacionaria (en els porus de 1’adsorbent i els espais intersticials entre les seves
particules). Consegiientment, el nimero de volums de columna necessari per eluir un compost amb un Re
determinat sera CV = 1/Rf, que ens dona una estimacié aproximada del volum d’eluent que necessitarem.
Per exemple, per eluir un compost amb un Rr = 0,2, faran falta ~ 5 CV. El volum corresponenta 1 CV es
pot estimar aproximadament com 1 g de gel de silice =2 mL (CV).

La mostra es pot carregar dins de la columna mitjancant dos métodes depenent de les condicions inicials
d’elucio:
Métode 1 (carrega en dissolucid). Si la mostra és completament soluble en I’eluent inicial, es dissol la

mostra en la minima quantitat d’aquest dissolvent i la dissolucié resultant s’afegeix amb molta cura
sobre la fase estacionaria per no modificar 1’empaguetament.

Métode 2 (carrega seca). Sovint I’eluent amb el qual es comenca la separacié cromatografica és apolar i
la mostra és insoluble o parcialment soluble en aquest medi. En aquest cas, es dissol completament la
mostra en la minima quantitat d’un dissolvent més polar i s’afegeix a la dissolucié resultant una petita
quantitat del solid adsorbent emprat com a fase estacionaria. En evaporar a sequedat el dissolvent al
rotaevaporador, els components de la barreja que cal separar queden adsorbits sobre el solid. Aquest
solid s’afegeix a la part superior de la columna que s’ha preparat préviament.

Cal mencionar que, si la mostra és completament soluble en 1’eluent amb el qual es comenca la separacio,
també es pot emprar el métode de carrega seca substituint el dissolvent més polar per I’eluent inicial.

La velocitat a qué la fase maobil flueix per la columna és un parametre important en ’efectivitat de la
separacié cromatografica. En la cromatografia en columna tradicional, I’eluent flueix a través de la fase
estacionaria per efecte de la gravetat. El 1978 es va introduir una versi6 modificada
anomenada cromatografia en columna rapida o flash. En aquesta modalitat, es fa que el solvent travessi
la fase estacionaria aplicant una pressio positiva (per exemple, amb 1’as d’una pera). Amb aquesta técnica
rapida es millora significativament la resolucié de la separaci6 (es poden separar substancies amb valors
de Re més similars), permet recuperar més producte (evita cues) amb columnes curtes (mesh més petit), i
es redueix considerablement el temps d’elucio, per la qual cosa constitueix el métode d’eleccio
actualment.

En aquesta practica portareu a terme la separacié d’una barreja d’acetanilida i bifenil, la qual trobareu

preparada al laboratori.
s g

7 &

acetanilida bifenil

En els laboratoris de recerca, la cromatografia en columna és una técnica de purificacio rutinaria que
permet separar el producte desitjat dels reactius i dels possibles subproductes d’una reaccio.
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NORMES DE SEGURETAT I HIGIENE D’IMPORTANCIA EN AQUESTA PRACTICA

1. Acetat d’etil. Molt inflamable. EI vapor és irritant del sistema respiratori i dels ulls. La inhalacio
prolongada pot causar problemes en el fetge i els ronyons. Eviteu respirar-ne el vapor i el contacte
amb els ulls.

2. Hexa. Altament inflamable. Irritant del sistema respiratori. En concentracions altes té un efecte
narcotic. Eviteu-ne la inhalacio.

3. Diclorometa. Toxic per inhalaci6 i ingesti6. Hepatotoxic i neurotoxic. Actua a nivell del sistema
nervids central i produeix somnoléncia i narcosi en dosis elevades.

Les referencies bibliografiques sobre les normes de seguretat es troben a la practica 1.

PROCEDIMENT EXPERIMENTAL

Determinacié de les condicions d’elucio

Emprant diclorometa, hexa, acetat d’etil o mescles d’aquests dissolvents heu de fer cromatografies en
capa prima (TLC) de la barreja per separar. Veureu que en una d’elles el compost menys polar té un Re
menor de 0,5 mentre que I’altre component queda retingut en el punt d’aplicacié de la mostra. En una
altra capa fina, el compost més polar té un Rr menor de 0,5 mentre que 1’altre component presenta un Re
molt superior. Les condicions corresponents a la primera TLC (condicions 1) sén les condicions amb les
quals compactareu la columna i comengareu 1’elucié. Les condicions corresponents a la segona TLC
(condicions 2) sén les condicions amb les quals ’acabareu. Tingueu present que la polaritat de la fase
mobil no es pot canviar bruscament i cal augmentar-la de forma progressiva seguint un gradient d’elucio.
Un cop establertes les condicions 1 i 2, comenteu amb el professor com dissenyar aquest gradient.

Preparacid de la columna de cromatografia

Disposeu la columna i la gradeta amb els tubs d’assaig de manera que el material estigui net i sec.
Aguanteu la columna amb una pinga, col-loqueu llana de vidre en la part inferior de la columna i afegiu-
hi amb un embut de solids una mica de sorra rentada de gra fi, de manera que es formi una capa
d’aproximadament 1 c¢cm sobre la llana de vidre (vegeu la figura). Tot aixd no cal fer-ho si la vostra
columna té una placa de vidre sinteritzat en la part inferior.

A la vitrina, peseu uns 20 g de gel de silice per a cromatografia en columna en un vas de precipitats de
250 mL i afegiu-hi la quantitat de dissolvent necessaria (condicions 1) per aconseguir una suspensio
espessa i homogenia; agiteu-la amb la vareta de vidre per homogeneitzar-la. Utilitzant un embut,
transferiu a la columna de cromatografia la suspensio que heu preparat (si cal, afegiu-hi una mica més del
mateix dissolvent per arrossegar el solid). Obriu la clau i deixeu que el nivell de liquid baixi, perd sense
permetre que s’assequi el gel de silice, col-locant un erlenmeyer a la part inferior per recollir el liquid
eluit (vegeu la figura).



Eluent o fase mobil

+«~——— Geldesilice

| ; (fase estacionaria)

Sorra de grafi

Llana de vidre

Discutiu amb el professor quin és el métode més adient (1 o 2) de carregar la mostra que cal separar
dins de la columna en el vostre cas.

Métode 1. Peseu 0,30 g (amb una precisié de +0,01 g) de la barreja que cal separar en un erlenmeyer de
50 mL i dissoleu-los en la minima quantitat de dissolvent (condicions 1). Aquesta soluci6 s’afegeix (amb
cura per les parets de la columna amb 1’ajuda d’una pipeta Pasteur) a la part superior de la columna que
s’ha preparat préviament. Cal fer 1-2 rentats amb el mateix dissolvent per assegurar que s’introdueix
totalment la mostra per separar dins de la columna. Obriu la clau i deixeu que el nivell de liquid baixi,
pero sense permetre que s’assequi el gel de silice, col-locant un erlenmeyer a la part inferior per recollir el
liquid eluit. Afegiu una petita quantitat de sorra de gra gruixut (aprox. 1 cm) sobre la fase estacionaria per
tal de protegir ’empaquetament de la columna, és a dir, perqué 1’addicié de I’eluent no modifiqui la part
superior de la fase estacionaria i segueixi sent horitzontal.

Métode 2. Peseu 0,30 g (amb una precisié de £0,01 g) de la barreja que cal separar en un bal6 de fons
rod6 de 100 mL i dissoleu-la en 25 mL d’un dissolvent adient (pregunteu-ho al professor). Afegiu a la
soluci6 anterior 2 g de gel de silice (peseu-los a la vitrinal), i agiteu-la fins a aconseguir una dispersié
homogeénia. Aquesta suspensié s’evapora a sequedat en el rotaevaporador (és convenient emprar un
trencaescumes, pregunteu-ho al professor) i el solid obtingut s’afegeix a la part superior de la columna
que s’ha preparat préviament. Fent uns cops suaus a les parets de la columna amb la ma, assegureu-vos
que la part superior de la capa de solid afegit és perfectament horitzontal. Afegiu amb cura per les parets
de la columna, amb I’ajuda d’una pipeta Pasteur, uns 5 mL de I’eluent amb qué heu compactat la columna
per arrossegar el solid que hagi pogut quedar per les parets. Aplicant una lleugera pressié amb la pera, feu
baixar el nivell de liquid sense permetre que s’assequi el gel de silice. Afegiu-hi una petita quantitat de
sorra de gra gruixut (aprox. 1 cm) per tal de protegir ’empaquetament de la columna, és a dir, perqué
I’addici6 de ’eluent no modifiqui la part superior de la fase estacionaria i segueixi sent horitzontal.

Separacié cromatografica

Un cop preparada la columna procediu a 1’elucié aplicant el gradient que heu dissenyat, amb qué anireu
augmentant la polaritat de la fase mobil progressivament. Realitzeu 1’elucié fent passar successivament
els diferents eluents aplicant una pressid positiva amb I’ajuda d’una pera. Per canviar d’un eluent a un
altre, feu baixar el nivell de liquid fins a aproximadament 2 cm per sobre de la sorra de gra gruixut que hi
ha a la part superior de la fase estacionaria i afegiu-hi I’eluent segiient. Aquest procediment es repeteix
cada vegada que es vol canviar la composicié de la fase mabil.



Recolliu les fraccions en tubs d’assaig (no cal retolar-los, perqué moltes gradetes tenen numeracio per
identificar els tubs), i ompliu aproximadament 2/5 parts o la meitat del tub.

Per identificar en quins tubs hi ha compost organic, agafeu un petit tros de placa per TLC i feu tantes
caselles amb llapis com fraccions hagueu recollit (vegeu la figura). Amb una micropipeta o tub capil-lar
dipositeu una mica del contingut de cada tub en la casella corresponent (en la casella 1 dipositeu una mica
del liquid del tub 1, i aixi successivament). Netegeu el tub capil-lar cada cop. Visualitzeu la cromatoplaca
sota la lampada de llum ultraviolada per saber quines fraccions contenen producte organic.

Per avaluar la correcta separacié de la barreja inicial analitzeu per TLC les fraccions obtingudes que
contenen producte organic (en 1’exemple anterior, Unicament els tubs 5-7 i 13-15). En aquesta analisi cal
emprar un eluent que permeti diferenciar els dos components de manera que cap d’ells quedi retingut en
el punt d’aplicacio (Re = 0) 0 es mogui amb el front del dissolvent (Re= 1). Empreu com a referéncia una
petita quantitat de la barreja inicial.

Observeu quines fraccions contenen el mateix producte, combineu-les en un balé préviament tarat (amb
una precisio de 0,01 g) i evaporeu el dissolvent a sequedat en el rotaevaporador. Peseu i feu el balang de
matéria. Determineu el punt de fusié dels productes purificats d’aquesta forma i compareu-los amb els
tabulats. Interpreteu els resultats i traieu-ne conclusions.

Cal fer la columna en un mateix dia per evitar la difusié dels productes dins de la columna.

REACTIUS, PRODUCTES | LES SEVES CONSTANTS FISIQUES
1. Acetat d’etil: PE = 76,5-77,5 °C (1 atm); d® = 0,902 g/mL

2. Hexa: PE = 69 °C (1 atm); d® = 0,659 g/mL

3. Diclorometa: PE = 40 °C (1 atm); d?° = 1,3266 g/mL

4. Acetanilida: PF = 113-115 °C

5. Bifenil: PF =71 °C

6. Gel de silice per a cromatografia en columna

7

. Sorra rentada de gra fi i gruixut

MATERIAL NECESSARI

. Columna de cromatografia
. Gradeta i tubs d’assaig

. Pera

. Pinca

. Embut de solids

. Embut de forma alemanya
. Vasos de precipitats

. Vareta de vidre
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. Erlenmeyers

10. Comptagotes o pipeta Pasteur
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11. Balons de fons rod6
12. Trencaescumes

13. Proveta

NORMES PER AL TRACTAMENT DELS RESIDUS QUE ES GENEREN EN LA PRACTICA

1. L’hexa i I’acetat d’etil emprats en la cromatografia en columna s’han de llencar al contenidor de
dissolvents organics no halogenats.

2. El diclorometa i les mescles emprades en la cromatografia en columna que contenen diclorometa
s’han de recollir en el contenidor de dissolvents organics halogenats.

3. El gel de silice emprat en la cromatografia en columna s’ha de llengar al contenidor de solids
organics halogenats que trobareu a la vitrina 6 del laboratori.

4. Lallana de vidre (o coto) s’ha de llengar al bidé de material contaminat amb productes quimics.

OPERACIONS I TECNIQUES DE LABORATORI QUE S’EMPREN EN LA PRACTICA
1. Cromatografia en columna i en capa fina
2. Determinacio del punt de fusié

3. Utilitzaci6 del rotaevaporador

QUESTIONARI

Responeu les preguntes segiients a la part posterior de la llibreta de laboratori:

1. Per que en la cromatografia en columna es posa llana de vidre a la part inferior?

2. Per que s’incrementa la polaritat de I’eluent?

3. Quina influéncia té en I’eficacia de la separacio el fet de recollir fraccions de 5, 10 0 20 mL?
4

. Predieu I’ordre d’elucio d’una mescla d’acid benzoic, 2-naftol i p-dimetoxibenze, sobre gel de silice
com a fase estacionaria.

5. En analitzar una mescla de tres productes per TLC, emprant una mescla d’hexa i CH2Cl, com a eluent,
s’observa el resultat seguent:

OB
Oa

Quin producte s’eluira en primer lloc en dur a terme la separacié de la mescla per cromatografia en
columna? Quin sera el segon producte eluit?




PRACTICA 3. EXTRACCIO DE PRODUCTES NATURALS

OBJECTIUS
1. Aillar el cinamaldehid de la canyella per arrossegament en corrent de vapor.

2. Preparar la semicarbazona del cinamaldehid.

FONAMENT TEORIC

El cinamaldehid és el compost principal de 1’oli essencial de canyella i el compost que li dona I’olor

caracteristica.

Cinamaldehid
(E)-3-fenilpropenal

El cinamaldehid bull a 246 °C (1 atm) i en fer-ho es descompon, per la qual cosa des d’un punt de vista
practic és convenient aillar-lo de la canyella per arrossegament en corrent de vapor, ja que amb aquesta
técnica es destil-la juntament amb aigua a una temperatura inferior als 100 °C.

L’oli essencial de canyella s’extreu del destil-lat amb un dissolvent organic volatil (diclorometd) i es
concentra posteriorment. Aquest oli també conté eugenol i acetat de cinnamil entre d’altres compostos
organics (busqueu-ne 1’estructura quimica i adoneu-vos que no son ni aldehids ni cetones).

Del cinamaldehid aillat se’n prepara la semicarbazona, que és un solid estable, per reaccid6 amb
I’hidroclorur de semicarbazida segons I’equaci6 quimica segiient:

©

xCHo o ©
©/\/ + HgN-NH-CO-NH, + CHsCOONa ——>
X CH=N-NH-CO-NH,
©/\/ + CHgCOOH + NaCl + H,0
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NORMES DE SEGURETAT I HIGIENE D’IMPORTANCIA EN AQUESTA PRACTICA

1. Diclorometa. Toxic per inhalacio i ingesti6. Hepatotoxic i neurotoxic. Actua a nivell del sistema
nervids central i produeix narcosi en dosis elevades.

2. Hidroclorur de semicarbazida. Toxic per ingestid. Irritant de la pell. Eviteu-ne el contacte amb la
pell i els ulls.

3. Semicarbazona del cinamaldehid. Toxic per ingestid. Eviteu-ne el contacte amb la pell i els ulls.
4. Etanol. Inflamable. Toxic per inhalacié i ingestid en dosis grans.

5. Metanol. Inflamable. Toxic per inhalaci6 i ingesti6. La intoxicacié aguda, generalment per ingestio,
condueix a la ceguesa seguida de mort. Eviteu-ne la inhalacio, la ingestié i el contacte amb la pell i
els ulls.

Les referencies bibliografiques sobre les normes de seguretat es troben a la practica 1.

PROCEDIMENT EXPERIMENTAL
Feu el diagrama de flux del procediment seguit en la practica en la llibreta de laboratori.

Aillament de I’oli essencial de canyella per arrossegament de vapor
L’alumne ha de portar 15 g de canyella en branca per fer aquesta practica.

Es disposa un muntatge de destil-lacid per realitzar un arrossegament en corrent de vapor, proveit d’un
bald de 250 mL, en el qual es col-loquen 15 g de canyella en branca tallada a trossets i 150 mL d’aigua.
Empreu un bal6 de boca ampla ja que aixi us sera més facil treure els trossos de canyella en acabar la
destil-lacié. S’escalfa amb agitacio magnética vigorosa i es destil-la fins que es recullen 100 mL de
destil-lat en un erlenmeyer de 250 mL. Es transfereix el destil-lat a un embut de decantaci6é de 250 mL i
s’extreu dos cops amb diclorometa (amb uns 10 mL cada vegada). Es combinen les fases organiques i
s’assequen sobre sulfat de sodi anhidre. Es filtra, recollint el filtrat en un balé de 100 mL, i s’evapora part
del dissolvent en el rotaevaporador. Quan en queda un volum petit, es transvasa el contingut a un balé de
50 mL préviament tarat i s’acaba d’evaporar el dissolvent al rotaevaporador. Se n’obté un residu oliés. Es
pesa el producte i es determina el rendiment en oli essencial de canyella respecte a la quantitat de canyella
de partida.

Preparacid de la semicarbazona del cinamaldehid

En un tub d’assaig, es dissolen 0,20 g d’hidroclorur de semicarbazida i 0,30 g d’acetat de sodi en 2 mL
d’aigua i 3 mL d’etanol. S’afegeix aquesta solucio al bald que conté 1’oli essencial de canyella obtingut
préviament i s’escalfa la mescla amb un bany d’aigua durant 5 minuts amb agitacié manual. Es deixa
refredar la mescla a temperatura ambient perqué cristal-litzi la semicarbazona del cinamaldehid. Se
separen els cristalls per filtracid i es recristal-litzen en metanol. A continuacié se’n determina el punt de
fusio. Es pesa el producte cristal-li i es calcula el contingut de cinamaldehid en la canyella (la reaccio6 del
cinamaldehid amb la semicarbazida es dona per suposat que és quantitativa). Finalment, s’analitza la
puresa de la semicarbazona obtinguda per TLC (SiO2, CH2Cl:CH3s0OH 9:1).

REACTIUS, PRODUCTES | LES SEVES CONSTANTS FISIQUES

. Cinamaldehid: PE = 246 °C (1 atm) amb descomposici6; d® = 1,0497 g/mL
. Diclorometa: PE = 40 °C (1 atm); d?® = 1,3266 g/mL

. Clorhidrat de semicarbazida: PF = 175-177 °C amb descomposicid

. Semicarbazida: PF = 96 °C amb descomposicid

. Etanol: PE = 78 °C (1 atm); d?° = 0,7893 g/mL

. Metanol: PE = 64,6 °C (1 atm); d® = 0,791 g/mL

. Semicarbazona del cinamaldehid: PF = 215 °C (cristal-litzada de MeOH)

. Acetat de sodi
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. Canyella en branca (no utilitzeu canyella en pols)



MATERIAL NECESSARI

1
2
3
4
5
6
7

. Balons de 250 i 50 mL

. Embut de decantacio

. Sistema compacte de destil-lacio

. Dos erlenmeyers de 100 mL i un de 250 mL
. Tub d’assaig

. Kitasato i junta Guko

. Embut de Biichner

NORMES PER AL TRACTAMENT DELS RESIDUS QUE ES GENEREN EN LA PRACTICA

1.

El residu de canyella, després d’haver-ne destil-lat I’oli essencial, s’ha de decantar i llengar a la
paperera (no a la pical).

La solucié aquosa que queda després de I’extraccio del destil-lat amb diclorometa s’ha de llengar al
contenidor de dissolucions aquoses organiques o d’alta DQO.

El diclorometd que s’empra en I’extraccié del cinamaldehid i se separa per destil-lacié en el
rotaevaporador s’ha de llengar al contenidor de dissolvents organics halogenats.

El sulfat de sodi que s’utilitza per assecar les fases organiques i el paper de filtre es llencen al bido de
material contaminat amb productes quimics.

Les solucions hidroalcohdliques, un cop separada la semicarbazona del cinamaldehid per
cristal-litzacio, s’han de llencar al contenidor de dissolvents organics no halogenats.

OPERACIONS I TECNIQUES DE LABORATORI QUE S’EMPREN EN LA PRACTICA

1. Filtracio per gravetat

2. Recristal-litzacié

3. Destil-laci6 per arrossegament de vapor

4., Extracci6 liquid-liquid

QUESTIONARI
Responeu les preguntes segiients a la part posterior de la llibreta de laboratori:

1.

Quins serien els inconvenients de fer 1’aillament del cinamaldehid de la canyella per destil-lacio
simple en lloc de fer-ho per destil-lacié per arrossegament de vapor?

Quina ¢és la funcid de I’acetat de sodi en la preparacié de la semicarbazona del cinamaldehid?
Per que s’empra I’hidroclorur de semicarbazida, en la reacci6 anterior, en lloc de la semicarbazida?

Per qué s’empra medi hidroalcohdlic en la reaccié esmentada anteriorment?




PRACTICA 4. QUIMICA D’ALQUENS I ALQUINS

OBJECTIUS
1. Preparar el meso-1,2-dibromo-1,2-difenileta per bromacié de 1’(E)-estilbe.

2. Preparar el difenilacetilé per doble eliminacio.

FONAMENT TEORIC

L’experiment consta de dues etapes sintétiques: una reaccid d’addicié de brom, que condueix a un
dibromoalca, i una doble eliminacié de HBr, que genera un alqui.

Per a la bromacid, en lloc de brom (liquid molt corrosiu i volatil), s’utilitza un reactiu solid (més facil de
pesar i menys perillos) com és el complex entre el brom i I’hidrobromur de piridini. Per dissoldre aquesta
sal complexa, i al mateix temps ’alque de partida, cal un solvent d’una polaritat intermedia. Per aixo
s’empra acid acétic, ja que és un liquid organic (CHs—) pero bastant polar (—~COzH).

X
O @

N
H Br@ Br H

3
Hire 1 Ph
O CH3COOH Ph> :Br

meso-1,2-dibromo-1,2-difenileta

Y

(E)-estilbe

El fet que el producte resultant d’aquesta addicié de brom sigui el meso-1,2-dibromo-1,2-difenileta (PF =
239-241 °C), i que no es formi (£)-1,2-dibromo-1,2-difeniletad (PF = 113-114 °C) indica que I’atac global
és antiperiplanar amb un mecanisme de reaccio en dues etapes. La primera etapa se sap que consisteix en
un atac electrofil de la molécula de brom: es forma un i6 bromoni i un anié bromur. La segona etapa
comenca, en aquest cas, havent-hi excés de bromur present i transcorre molt rapidament.

La transformacid del meso-dibromoestilbé en difenilacetilé requereix dues eliminacions de HBr (doble
deshidrohalogenaci6). La primera d’aquestes eliminacions, realitzades en medi basic, transcorre
mitjangant un mecanisme bimolecular E2, i es forma un diastereomer de 1’1-bromo-1,2-difenileté
(producte intermedi que no s’ailla). La segona eliminacio6 es troba amb 1’hidrogen i el brom en cis, és més
lenta i transcorre amb un mecanisme diferent.

KOH KOH
_ producte B — —
intermedi

o~ O~ OH HO™~-O~~OH

E2
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EQUACIO QUIMICA
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NORMES DE SEGURETAT I HIGIENE D’IMPORTANCIA EN AQUESTA PRACTICA

1. Acid acétic. Inflamable. Pot causar cremades. Té una olor forta. Es irritant dels ulls i del tracte
respiratori. Eviteu-ne la inhalacio, la ingesti6 i el contacte amb la pell i els ulls.

2. Metanol. Inflamable. Toxic per inhalaci6 i ingestié. La intoxicacié aguda, generalment per ingestio,
condueix a la ceguesa seguida de mort. Eviteu-ne la inhalacio, la ingestid i el contacte amb la pell i
els ulls.

3. Hidroxid de sodi. En solid o en dissolucions aquoses concentrades pot produir cremades caustiques
importants. Eviteu-ne el contacte amb la pell i els ulls.

4. Complex de brom-hidrobromur de piridini (o hidrobromur de piridini perbromur). Solid estable.
Molt menys toxic que el brom, pero és molt recomanable utilitzar guants.

5. Trietilenglicol. Degut a la seva baixa pressié de vapor no és toxic per inhalacio. El liquid pur o en
soluci6 d’elevada concentracio és irritant i afecta el sistema nervids central.

6. (E)-Estilbé. Té una olor desagradable. Es recomanable treballar a la vitrina i amb guants.

Les referencies bibliografiques sobre les normes de seguretat es troben a la practica 1.

PROCEDIMENT EXPERIMENTAL
Feu el diagrama de flux del procediment seguit en la practica en la llibreta de laboratori.

Obtenci6 del meso-1,2-dibromo-1,2-difenileta

En un erlenmeyer de 100 mL, proveit d’agitacid, es dissolen 1,5 g de (E)-estilbé en 30 mL d’acid acétic
(60 °C, 10 minuts, escalfeu I’erlenmeyer amb un bany d’aigua). S’hi addicionen 3 g de complex de brom-
hidrobromur de piridini i s’escalfa durant 5 minuts més. Passada una estona, es refreda 1’erlenmeyer (Si
empreu un bany de gel aneu amb compte perqué 1’acid acétic es pot congelar) i se’n filtra al buit el
contingut. S’obté un solid groc, que quan es neteja amb metanol queda de color blanc. Se’n determina el
punt de fusio i el rendiment. Busqueu un eluent de TLC que us permeti diferenciar el producte de partida i
el producte final. Tingueu en compte les polaritats dels productes.

Obtenci6 del difenilacetile

Es col-loquen 1,5 g de meso-dibromoestilbé, 9 llenties de KOH i 6 mL de trietilenglicol en un balé de
50 mL amb refrigerant de reflux. Cal preescalfar el bloc d’alumini a 160-170 °C abans d’introduir-hi el
balé que conté la mescla de reaccid6 per minimitzar la descomposicié del meso-dibromoestilbée
(pregunteu-ho al professor). La barreja de reacci6 s’escalfa durant 10 minuts a 160-170 °C i s’observa la
separaci6 de KBr de color blanc; la temperatura es manté a 160-170 °C durant 5 minuts més.

Es deixa refredar el balo i s’hi afegeixen 30 mL d’aigua. Es filtra al buit la suspensid resultant. EI solid es
pot recristal-litzar amb etanol al 95 %. Es determina el punt de fusid abans i després de la
recristal-litzacio. Se’n calcula el rendiment. Es convenient analitzar el producte per TLC (determineu quin
eluent és 1’adequat) per veure si ’eliminacié ha estat completa i comprovar l’eficacia de la
recristal-litzacio.

REACTIUS, PRODUCTES | LES SEVES CONSTANTS FISIQUES
1. (E)-Estilbé: PF = 124,2 °C; PE =307 °C (1 atm)
2. Acid acétic: PF = 16,64 °C; PE =117,9 °C (1 atm); d%° = 1,0446 g/mL



3. Complex de brom-hidrobromur de piridini: PF = 132-134 °C

4. meso-Dibromoestilbe (o0 meso-1,2-dibromo-1,2-difenileta): PF = 241 °C amb descomposicio
5. Hidroxid de potassi

6. Trietilenglicol: PF = =7 °C; PE = 285 °C (1 atm); d*® = 1,1274 g/mL

7. Difenilacetile: PF = 62,5 °C; PE = 300 °C (1 atm)

MATERIAL NECESSARI

1. Erlenmeyer de 100 mL

2. Bald de 50 mL

3. Agitador magnetic

4. Refrigerant de reflux

5. Embut de Bichner i junta Guko
6. Kitasato

NORMES PER AL TRACTAMENT DELS RESIDUS QUE ES GENEREN EN LA PRACTICA

1. Els possibles residus d’hidrobromur de piridina perbromur s’han de dissoldre amb una solucié d’un
agent reductor, com ara sulfit o tiosulfat de sodi o de potassi, abans de llencar-los al contenidor de
dissolvents organics halogenats.

2. Les aigiies mares de I’obtencié del meso-1,2-dibromo-1,2-difenileta s’han de llengar al contenidor de
dissolvents organics halogenats.

3. El metanol que es fa servir per rentar el meso-1,2-dibromo-1,2-difenileta i el que s’utilitza en la
recristal-litzacid del difenilacetilé, s’ha de llengar al contenidor de dissolvents organics halogenats.

4. Les aigiies mares de I’obtenci6 del difenilacetilé s’han de llengar en el contenidor de dissolucions
aquoses organiques o d’alta DQO.

OPERACIONS I TECNIQUES DE LABORATORI QUE S’EMPREN EN LA PRACTICA
1. Filtracio al buit

2. Recristal-litzacio

3. Reflux

QUESTIONARI
Responeu les preguntes seglients a la part posterior de la llibreta de laboratori:

1. Proposeu un mecanisme per a la reaccié del (E)-estilbe amb brom, en preséncia de bromur, per obtenir
el dibromur corresponent.

2. Es podria haver dut a terme la reaccié anterior en una barreja d’aigua i etanol?

3. Presenta algun avantatge la utilitzacio del complex brom-hidrobromur de piridini en la reaccié de
bromacié?

4. Per qué és necessari utilitzar trietilenglicol per dur a terme la sintesi del difenilacetilé?

5. Quins productes intermedis es poden formar en la preparacio6 del difenilacetilé?




PRACTICA 5. REACCIONS DE SUBSTITUCIO NUCLEOFILA Sn1
I Sn2: UN ESTUDI PER CROMATOGRAFIA DE GASOS

OBJECTIUS
1. Estudiar la reaccio de substitucio nucleofila de 1’1-hexanol i del 2-metil-2-hexanol.

2. Analitzar els productes obtinguts mitjancant cromatografia de gasos (GC).

FONAMENT TEORIC

Les substitucions nucledfiles sén transformacions organiques molt versatils des del punt de vista sintetic
ja que permeten la interconversio entre diferents grups funcionals. En aquest tipus de reaccions, un
nucledfil (Nu™) desplaga un atom electronegatiu o grup atraient d’electrons present en el reactiu, el grup
sortint (GS). En aquestes reaccions, generalment, el grup sortint ha d’estar enllagat a un carboni amb
hibridacié sp®.

I S I o
—(|3—GS + Nu —— —C|3—Nu + GS

Les reaccions de substitucid nucleofila poden tenir lloc mitjangant dos mecanismes: Sy1 0 Sn2. En
aquesta terminologia, els nombres 1 o 2 indiquen la molecularitat de I’etapa determinant de la velocitat
(EDV) de la reaccio en cada cas.

Una reaccid de substitucio nucleofila unimolecular (Sn1) té dues etapes. En la primera, es produeix el
trencament de 1’enllag covalent polar C—GS, i es genera un intermediari carbocationic. En la segona, el
nucleofil que es troba present en el medi de reaccio ataca el carboni electrofil que suporta la carrega
positiva. En aquest mecanisme, I’EDV correspon a la formacié del carbocatié. El mecanisme d’una
reaccio Sn1 es pot escriure de forma general com:

| lenta |
—Cfés —C® + tGS@
[ EDV I

" N\ O rapida |
_?C‘D + INu E—— —?—NU

Cal tenir en compte que en el mecanisme Sy1, degut a la preséncia d’intermediaris carbocationics, poden
tenir lloc transposicions (o migracions).

Una reaccidé de substitucié nucleofila bimolecular (Sn2) té una Unica etapa. En aquesta reaccid, el
nucleofil ataca el carboni electrofil (aquell al qual esta enllagat el GS) i desplaca el GS de manera
simultania. El mecanisme d’una reaccié Sn2 €S pot escriure com:
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El mecanisme a través del qual té lloc la reaccid de substitucio nucleofila determina I’estereoquimica dels
productes obtinguts. En la reaccid Sn2, el nucleofil ataca el carboni electrofil pel costat oposat pel qual
sortira el grup sortint (atac dorsal). Degut a aix0, si es duu a terme una reaccio Sny2 sobre un substrat en
que el GS esta enllagat a un carboni asimétric, el producte de la reaccid presentara una configuraci6
relativa oposada a la del reactiu (compte perqué la configuracio absoluta R/S no té per qué canviar
obligatoriament!).
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Per exemple:
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En canvi, si es fa una reaccié Sy1 sobre un substrat en qué el GS esta enllagat a un carboni asimétric, part
del producte retindra la configuracié del reactiu i I’altra part la invertira (racemitzacio). Aixo és degut al
fet que aquesta reaccid té lloc via un intermediari carbocationic pla, en el qual I’atom de carboni que
suporta la carrega positiva té hibridacio sp?. En aquest punt de la reaccid, el nucleofil pot atacar el carboni
electrofil per ambdues cares del carbocatio. Cal mencionar que, sovint, aquesta racemitzacio és parcial ja

que durant la sortida del GS, aquest bloqueja una de les cares del carbocati6 i aixo fa que el producte que
inverteix la configuracié predomini lleugerament (fins a un 20 %) sobre el que la rete.
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Per exemple:

Br OH WOH
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T + + HBr

Sén diversos els grups funcionals sobre els quals es poden fer reaccions de substitucié nucleofila com, per
exemple, els halurs d’alquil (també anomenats haloalcans), els alcohols o els éters. En aquesta practica
portareu a terme 1’estudi de reaccions Sn1 i Sn2 en alcohols. Més concretament, emprareu com a substrat
un alcohol primari, I’1-hexanol, i un alcohol terciari, el 2-metil-2-hexanol.

Els productes obtinguts en cada cas i la proporci6 en que s’obté cadascun d’ells es determinara mitjangant
cromatografia de gasos. De fet, en els laboratoris de recerca, la cromatografia de gasos és una técnica
d’analisi rutinaria que és molt Gtil per monitoritzar el progrés de reaccions quimiques i quantificar les
proporcions en que s’obtenen els diferents productes.

El fonament de la cromatografia de gasos és semblant al de la cromatografia en columna (vegeu la
practica 2). En aquesta técnica, els diferents components de la mostra son arrossegats per un gas inert
(fase mobil; en el nostre cas, heli) a través de la columna cromatografica on s6n separats per la
combinaci6 de diverses interaccions fisiques i/o quimiques entre els components de la mostra i la fase



estacionaria. Generalment, la columna cromatografica emprada consisteix en un tub de coure o acer
inoxidable, el qual esta ple de la fase estacionaria (un liquid, una resina o un solid de baix punt de fusid).

Per fer la mesura, es punxa la mostra al cromatdgraf amb una microxeringa (el cromatograf del laboratori
de practiques disposa d’un injector automatic). En la injeccid, la mostra entra a una cambra calenta (port
d’injeccid) on és vaporitzada i es barreja amb el gas portador. Tot seguit, la mostra entra a la columna i
flueix a través de la fase estacionaria (vegeu les fotografies de la pagina 62). El temps que requereix un
component per arribar al final de la columna depén del temps que aquest passa a la fase gas i a la fase
liquida. Concretament, com més temps passi una substancia a la fase gas, més rapidament sortira de la
columna i viceversa. Els diferents components de la mostra sén detectats en arribar al final de la columna.
El resultat de la cromatografia es dona en forma de cromatograma, un grafic bidimensional on es
representa la concentracio de cada component, en termes de la resposta del detector, en funci6 del temps
de retencid (vegeu la figura segiient). L’area de cada pic esta directament relacionada amb la concentracid
de I’especie corresponent a la mostra analitzada.

_
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NORMES DE SEGURETAT I HIGIENE D’IMPORTANCIA EN AQUESTA PRACTICA

1. Acid sulfaric. Pot provocar cremades greus. Eviteu-ne el contacte amb la pell i els ulls. Mai no
addicioneu aigua sobre 1’acid sulfaric per diluir-lo ja que la reaccio és extremadament exotérmica i
pot projectar 1’acid sulfaric cap a fora a causa de I’evaporacio sobtada de 1’aigua. Sempre heu
d’addicionar el sulfuric sobre I’aigua, molt lentament i amb agitacio.

2. 1-Hexanol. Inflamable. Treballeu lluny de flames o focus d’ignicio. Toxic per inhalacio. Eviteu-ne la
inhalacié. Nociu en cas d’ingestio i en contacte amb al pell. Pot provocar irritacié ocular greu.
Eviteu-ne el contacte amb la pell i els ulls.

2-Metil-2-hexanol. Inflamable. Treballeu lluny de flames o focus d’ignicid.
terc-Butil metil éter. Inflamable. Toxic per inhalacié. Treballeu lluny de flames o focus d’ignicio.

Acid clorhidric. Irritant del sistema respiratori. Produeix cremades.

o g &~ w

Acid bromhidric. Irritant del sistema respiratori. Produeix cremades.

Les referéncies bibliografiques sobre les normes de seguretat es troben a la practica 1.

PROCEDIMENT EXPERIMENTAL
Feu el diagrama de flux del procediment seguit en la practica en la llibreta de laboratori.

Part I. Transformacié de 1I’1-hexanol

S’afegeixen amb cura 20 mL d’acid sulfuric concentrat sobre 30 mL d’aigua-gel continguts en un matras
de fons rod6 de 100 mL proveit d’un nucli magnétic. S hi addicionen tot seguit 1,35 g de clorur d’amoni i
2,45 g de bromur d’amoni. S’hi col-loca un refrigerant de Liebig i s’agita, i al mateix temps s’escalfa
suaument fins aconseguir la dissoluci6 de les sals. Tot seguit, s’afegeixen 1,73 g d’1-hexanol amb una



pipeta Pasteur a través del refrigerant. La mescla resultant s’escalfa a reflux durant 2,5 h. Els productes
que s’obtenen son volatils. Cal, doncs, assegurar que la refrigeracié és adient i que no es produeixen
pérdues de producte per la part superior del refrigerant.

Es deixa que la mescla es refredi a temperatura ambient, es dilueix amb terc-butil metil éter (30 mL) i es
transfereix a un embut de decantaci6. Es decanta la fase aquosa i la fase organica es renta amb aigua
(50 mL), una dissoluci6 saturada de bicarbonat de sodi (3 x 30 mL) i una dissolucié saturada de clorur de
sodi (50 mL). L’extracte organic s’asseca sobre sulfat de magnesi anhidre i es filtra.

La solucio resultant s’analitza mitjangant cromatografia de gasos. Condicions: gradient de 40 °C a 200 °C
a 10 °C/min. Les condicions de la cromatografia de gasos s’han de carregar en el programa que controla
Paparell tal com s’indica al PNT corresponent. EI métode per fer les mesures és: METODE_PRACTICA_
SUBSTITUCIO (esta guardat a la carpeta LBQO). Mostra a injectar: preneu una aliquota de la fase etéria
i diluiu-la 10 cops amb terc-butil metil eter. Sobretot, netegeu molt bé el vial on posareu la mostra amb
terc-butil metil éter per evitar que aquesta es contamini! (pregunteu-ho al professor). Trobareu els
cromatogrames dels diferents productes de la reacci6 a la pagina 63 del manual de practiques.

Part Il. Transformacio del 2-metil-2-hexanol
Es prepara una mescla de 8 mL de HCI concentrat i 12 mL de HBr del 48 % en un matras de fons rodé de
100 mL proveit d’un nucli magnétic, i es refreda en un bany de gel. Amb molta cura, s’hi addicionen
1,62 g de 2-metil-2-hexanol i tot seguit 10 mL d’acid sulflric concentrat. Passats 10 minuts (i sempre
amb el bany de gel) la mescla es dilueix primer amb aigua (15 mL) i després amb terc-butil metil eter
(30 mL), i s’observa la formacié de dues fases.

La mescla es transfereix a un embut de decantacié. Es decanta la fase aquosa i la fase organica es renta
amb aigua (50 mL), una dissolucié saturada de bicarbonat de sodi (3 x 30 mL) i una dissoluci6 saturada
de clorur de sodi (50 mL). L’extracte organic s’asseca sobre sulfat de magnesi anhidre i es filtra.

La soluci6 resultant s’analitza mitjangant cromatografia de gasos. Condicions: les mateixes que a la part I.
Mostra a injectar: cal seguir les indicacions i recomanacions donades a la part I. Trobareu els
cromatogrames dels diferents productes de la reacci6 a la pagina 64 del manual de practiques.

REACTIUS, PRODUCTES | LES SEVES CONSTANTS FISIQUES

. Acid sulfdric concentrat: 95 % en pes d% = 1,833 g/mL; 98 % en pes d2° = 1,84 g/mL
. Clorur d’amoni

. Bromur d’amoni

. 1-Hexanol: PE = 156-157 °C (1 atm); d*®> = 0,814 g/mL

. terc-Butil metil &ter: PE = 55,2° (1 atm); d® = 0,833 g/mL

. Hidrogencarbonat de sodi

. Clorur de sodi

. Acid clorhidric concentrat: 37 % en pes d% = 1,185 g/mL; 35 % en pes d% = 1,175 g/mL
. Acid bromhidric: 48 % en pes d® = 1,49 g/mL

10. 2-Metil-2-hexanol: PE = 141-142 °C (1 atm); d® = 0,812 g/mL
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11. Sulfat de magnesi anhidre

MATERIAL NECESSARI
1. Matras de 100 mL

2. Agitador magnétic

3. Refrigerant de Liebig

4. Embut de decantacio

5. Erlenmeyers



6. Comptagotes o pipeta Pasteur

7. Embut de forma alemanya

NORMES PER AL TRACTAMENT DELS RESIDUS QUE ES GENEREN EN LA PRACTICA

1.

Totes les fases etéries que contenen els haloalcans s’han de llencar al contenidor de dissolvents
organics halogenats.

Totes les fases aquoses s’han de llengar al contenidor de dissolucions aquoses organiques o d’alta
DQO.

El sulfat de magnesi que s’utilitza per assecar les fases organiques i el paper de filtre es llencen al
bid6 de material contaminat amb productes quimics.

OPERACIONS | TECNIQUES DE LABORATORI QUE S’EMPREN EN LA PRACTICA
1. Extraccid liquid-liquid

2. Filtracio per gravetat

3. Cromatografia de gasos

QUESTIONARI

Responeu les preguntes segilents a la part posterior de la llibreta de laboratori:

1.

Per qué el grup OH d’un alcohol no és un bon grup sortint? Mencioneu diferents estratégies per
convertir el grup OH en un bon grup sortint.

Quin mecanisme (Sn1 0 Sn2) opera en cada reaccié que heu fet durant la practica?
Escriviu un mecanisme detallat (amb fletxes corbes) per a ambdues transformacions.

Determineu la proporcié dels productes obtinguts a partir dels cromatogrames. Justifiqueu els
diferents percentatges en funcié del mecanisme que opera i de les condicions de reaccio.




Cromatograf de gasos

injector
automatic

columna

-62 -



Intensity

Cromatogrames dels patrons de la reacciéo amb 1-hexanol

20000000

15000000

10000000

5000000

2,568/

7,643/

1-clorohexa

Intensity
20000000

10

20 min

15000000

10000000

5000000

2,568/

9,390/

1-bromohexa

10

-63 -

20'y"min



Cromatogrames dels patrons de la reaccié amb 2-metil-2-hexanol

Intensity

20000000

15000000

10000000

5000000

2,561/

7,653/

2-cloro-2-metilhexa

Intensity

10

20

20000000

15000000

10000000

5000000

2,563/

Ei—— 9,305/

2-bromo-2-metilhexa

10

-64 -

20



PRACTICA 6. REACCIONS D’ELIMINACIO: DESHIDRATACIO
D’UN ALCOHOL

OBJECTIUS
1. Estudiar la reacci6 d’eliminacié del 2-metilciclohexanol per reaccié amb acid fosforic.

2. Fer proves analitiques de la preséncia de doble enllag en el producte de la reacci6.

FONAMENT TEORIC

La deshidrataci6 del 2-metilciclohexanol, en medi acid, es dona seguint el mecanisme segiient de reaccid
unimolecular E1 (via carbocatid).

En una etapa inicial rapida 1’acid fosforic protona el grup hidroxil:

OH OH,
CHs CH,
+ H3PO4 - + HZPO?

\

Es perd a continuacié una molécula d’aigua per donar lloc al carbocatié secundari corresponent:

©)

('OHZ

CHs ® CH,4
S — . O/ + H,0

Aquest carbocatié secundari pot perdre rapidament un prot6, que se cedeix a la molécula d’aigua o a una
altra espécie acceptora del medi, per originar un doble enllag, o bé es transposa préviament per donar un
carbocati6 terciari més estable, que originara un doble enllag exociclic (juntament amb altres productes de
transposicio):

Hy0:” Mg e CHy @®_CHj

H*\ »

SN\
OO
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EQUACIO QUIMICA

OH
e OO e

NORMES DE SEGURETAT | HIGIENE D’IMPORTANCIA EN AQUESTA PRACTICA

1. 2-Metilciclohexanol. Irritant de la pell i els ulls (conjuntivitis), com també del sistema respiratori.
Es hepatotoxic. Eviteu-ne la inhalacid, la ingestio i el contacte amb la pell i els ulls.

2. Acid fosforic. Pot produir cremades greus. Eviteu-ne el contacte amb la pell i els ulls. La ingestié
produeix una irritacié greu i cremades internes.

3. 1-Metilciclohexé i 3-metilciclohexé. Altament inflamables. Irritants del sistema respiratori. Eviteu
respirar-ne els vapors i el contacte amb la pell i els ulls.

4. Brom. Molt toxic per inhalacid. Provoca cremades greus. Eviteu respirar-ne els vapors i el contacte
amb la pell i els ulls. Treballeu amb guants.

5. Permanganat de potassi. En contacte amb material combustible pot provocar foc o explosions.
Toxic per ingesti6. Eviteu-ne el contacte amb la pell i els ulls.

6. 1,4-Dioxa. Altament inflamable. Hepatotoxic i nefrotoxic. Ha esdevingut carcinogen en animals
d’experimentaci6. Toxic per inhalacié i ingestid. Eviteu-ne el contacte amb la pell i els ulls.

7. Diclorometa. Toxic per inhalacié i ingestid. Hepatotoxic i neurotoxic. Actua a nivell del sistema
nervios central produint somnoléncia i narcosi en dosis elevades.

Les referencies bibliografiques sobre les normes de seguretat es troben a la practica 1.

PROCEDIMENT EXPERIMENTAL
Feu el diagrama de flux del procediment seguit en la practica en la llibreta de laboratori.

Deshidratacio del 2-metilciclohexanol

S’afegeixen 10 mL de 2-metilciclonexanol a un balé6 de 50 mL proveit d’agitacié magnética. S’hi
addicionen amb precauci6 3 mL d’acid fosforic concentrat (85 % en pes) i la mescla es destil-la amb un
muntatge de destil-lacio simple, tenint en compte que la temperatura no sobrepassi els 96 °C (per evitar
que es destil-li el metilciclohexanol). El destil-lat es recull en un balé de 50 mL refredat en un bany de
gel. La destil-lacio s’atura quan s’han recollit de 6 a 9 mL de destil-lat. Abans de netejar el material
emprat en la destil-lacié amb aigua i sab0, netegeu-lo amb acetona a la vitrina degut a I’olor penetrant
dels alquens obtinguts (pregunteu-ho al professor).

El destil-lat es renta amb una dissolucié aquosa saturada d’hidrogencarbonat de sodi en un embut de
decantacio de 100 mL. Es decanta la fase organica i s’asseca amb clorur de calci anhidre. El producte es
filtra i es recull en un bald, el qual és convenient mantenir tapat en tot moment. Com que el producte



obtingut pot ser una mescla complexa no se n’ha de calcular el rendiment. Una part aliquota del producte
s’analitza posteriorment.

Proves d’insaturacié

Es disposen 4 tubs d’assaig i s’hi afegeixen en dos d’ells 10 gotes de 2-metilciclohexanol i en els altres
dos, 10 gotes de metilciclohexé. S’addiciona gota a gota la dissolucio de brom en diclorometa (~3 % en
pes, aquesta solucio es troba al laboratori i en cap cas NO L’HEU DE PREPARAR VOSALTRES) a un
tub de cada parell, fins que es mantingui el color i es comparen els resultats. Agafeu directament la
solucié de brom de l'ampolla (amb un comptagotes net) sense transvasar-la a un altre recipient.
S’addiciona sobre els altres dos 0,5 mL de dioxa i una solucié de permanganat de potassi (1 % en pes),
gota a gota, se n’observen els resultats i se’n treuen conclusions.

REACTIUS, PRODUCTES | LES SEVES CONSTANTS FISIQUES

. 2-Metilciclohexanol (mescla de cis i trans): PE = 163-166 °C (1 atm); d?° = 0,930 g/mL
. 1-Metilciclohexé: PE = 110-111 °C (1 atm); d® = 0,813 g/mL

. Metilenciclohexa: PE = 102-103 °C (1 atm)

. Acid fosforic (ortofosforic) concentrat: soluci6 aquosa al 85 % en pes; d% = 1,685 g/mL
. Hidrogencarbonat de sodi: solucié aquosa saturada

. Clorur de calci anhidre

. (¥)-3-Metilciclohexé: PE = 104 °C (1 atm); d® = 0,7990 g/mL

. Brom (solucié en CH,Cl,, 3 % en pes)
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. Permanganat de potassi (solucié aquosa a 1’1 % en pes)
10. 1,4-Dioxa: PF = 11,85 °C; PE =101,5 °C (1 atm); d?° = 1,0337 g/mL

MATERIAL NECESSARI
. Bal6 de 50 mL
. Embut de decantaci6

. Muntatge de destil-lacié simple: compacte de destil-lacié, termometre de 0-200 °C, colze col-lector

1

2

3

4. Erlenmeyer de 100 mL
5. Recipient per a bany de gel
6. Gradeta amb 4 tubs d’assaig
7

. Comptagotes (pipetes Pasteur)

NORMES PER AL TRACTAMENT DELS RESIDUS QUE ES GENEREN EN LA PRACTICA

1. EIl residu de destil-lacié, convenientment dissolt en acetona, s’ha de llengar al contenidor de
dissolvents organics no halogenats.

2. Les aiglies mares del rentat del destil-lat, amb solucié aquosa d’hidrogencarbonat de sodi, s’han de
diluir i llencar a la pica, ja que només contenen sals inorganiques de sodi inndcues.

3. El clorur de calci que s’utilitza per assecar les fases organiques i el paper de filtre es llencen al bido
de material contaminat amb productes quimics.

4, Les solucions de bromacio dels tests d’analisi, convenientment neutralitzades amb una solucié
aquosa de tiosulfat de sodi, s’han de llengar al contenidor de dissolvents organics halogenats.

5. Les solucions del test d’analisi que contenen manganés dissolt en 1,4-dioxa s’han de llencar al
contenidor de dissolvents organics no halogenats.



OPERACIONS I TECNIQUES DE LABORATORI QUE S’EMPREN EN LA PRACTICA
1. Filtracio per gravetat
2. Destil-lacié simple

3. Extraccio liquid-liquid

QUESTIONARI
Responeu les preguntes seglients a la part posterior de la llibreta de laboratori:
1. Per que es renta el destil-lat que conté metilciclohexé amb hidrogencarbonat de sodi aqués?

2. Quines reaccions tenen lloc en els tubs d’assaig de les proves d’insaturacié. Escriviu les equacions
quimiques corresponents (recordeu que teniu més d’un alqué i tingueu en compte els aspectes
relacionats amb 1’estereoquimica).




PRACTICA 7. QUIMICA DE COMPOSTOS ORGANOMETAL-LICS

OBJECTIUS
1. Dur a terme ’obertura d’un epoxid mitjangant 1’Gs de magnesians amb catalisi de Cu().

2. Preparar el trans-2-fenilciclohexanol. Caracteritzar-lo pel punt de fusi6.

FONAMENT TEORIC

L’obertura d’epoxids en medi neutre, 0 basic, amb la creacié de nous enllagos C—C, es pot aconseguir
amb reactius de Grignard, a través d’un mecanisme Sn2, i €s un procediment reconegut als Ilibres de text.
No obstant, poden aparcixer subproductes, com per exemple la formacié d’halohidrines, a causa de la
presencia elevada d’halurs (bons nucleofils), resultat de I’equilibri segiient:

2 /\MgCI S — /\Mg/\ + MgCl,

0 HO HO
Hie + RMgCl —— H)j + H)j
R Cl

racémic racémic racémic

o la formaci6 de cetones, per transposicio en el compost de partida. També pot passar que 1’oxaciclopropa
no sigui prou reactiu en les condicions de reaccié dels magnesians.

(o » N, —— (I o
o + racémic
MgBr OH

1 mol 1,5 mols

\

2ha0°C 40 %
6ha0°i1haT. amb. 80 %
10% Cul,2ha0°C 88 %

O THF ™
=T g —— PN
1 mol 1,5 mols racémic

racemic 2ha0°C 26 %

8haT amb. 86 %
10 % CuBr,2ha0°C 93 %



Tant la manca de reactivitat com ’existéncia de reaccions secundaries es poden suprimir de manera molt
notoria si I’obertura de 1’oxira, per part del magnesia, es fa en preséncia d’un catalitzador de Cu(l).
Aquest catalitzador augmenta I’electrofilia de 1’atom de carboni oxiranic en medi aprotic, de manera
similar, encara que no idéntica, a la catalisi acida produida per un H* en medi protic.

\\\©
THF

MgCl .
OO ' ©/ T anooc
o
2h,0°C OH

1 mol 1,5 mols

racémic

sense catalitzador 3 %
10%Cu 82%

Es sabut que, en les reaccions catalitiques, ’ordre en qué s’afegeixen els reactius pot alterar
profundament el resultat de la reacci6. També hi ha molts exemples en els quals I’obertura de 1’epoxid
s’aconsegueix emprant un compost organic de coure(l) en quantitats estequiometriques, compost que es
pot aconseguir tant a partir d’un magnesia com d’un compost organic de liti.

OH
©\/O

racemic
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EQUACIO QUIMICA

MgBr

1) Cu,Cly, THF, =10 °C
o + >
2) Hy0®




NORMES DE SEGURETAT I HIGIENE D’IMPORTANCIA EN AQUESTA PRACTICA
1. Bromobenze. Inflamable i irritant. No I’inhaleu, ni el poseu en contacte amb la pell ni els ulls.
2. Compostos de coure. Nocius per inhalacié, per ingestio i per contacte amb la pell.

3. Hexa. Facilment inflamable. Nociu. Perill d’efectes greus per a la salut en cas d’exposicio
continuada per inhalacio.

4. lode. Nociu per inhalaci6 i per contacte amb la pell.
5. Magnesi. Pot reaccionar en medi acid aquos alliberant un gas facilment inflamable.

6. Tetrahidrofura. Facilment inflamable. Forma peroxids explosius en contacte amb 1’oxigen. Irrita els
ulls i les vies respiratories.

7. Magnesia. Pot reaccionar en medi aquos alliberant gasos facilment inflamables (hidrocarburs).

Les referencies bibliografiques sobre les normes de seguretat es troben a la practica 1.

PROCEDIMENT EXPERIMENTAL
Feu el diagrama de flux del procediment seguit en la practica en la llibreta de laboratori.

Tasques preliminars

El dia abans de comengar la practica s’ha de deixar tot el material de vidre net a l’estufa perque
s assequi. El muntatge del material s’ha de fer el dia seglient, quan el material encara esta calent, ja que
quan es refreda agafa humitat.

Assegureu-vos que hi ha THF (tetrahidrofura) anhidre (demaneu-lo al professor). Per extreure’l de
I’ampolla, utilitzeu una xeringa amb canula llarga (demaneu la canula al professor) i introduiu a través del
séptum una altra agulla connectada a un globus de nitrogen. Abans de comengar, purgueu exhaustivament
el sistema de reacci6 utilitzant un globus (pregunteu-ho al professor).

Procediment

A un balé de 100 mL s’hi acobla un adaptador de Claisen amb un refrigerant de reflux a la branca
principal i séptums a totes dues sortides. A la sortida del refrigerant s’hi adapta una agulla connectada a
un globus de nitrogen. En el bal es disposen 2 g de Mg, 5 mL de THF anhidre i una punta d’espatula de
iode. El sistema es purga fent-hi passar nitrogen (no oblideu inserir una agulla de sortida a I’altre
septum!). Amb ajuda d’una xeringa connectada al sistema a través del séptum inferior s’addiciona una
dissolucié de 4,5 mL de bromobenze en 7 mL de THF anhidre, gota a gota, amb agitacié6 magnética i
durant un periode d’aproximadament 15 minuts. Durant tot aquest procediment, el globus de nitrogen ha
d’estar connectat al sistema, amb la clau oberta. Si després d’addicionar un volum petit de dissolucié de
bromobenze no s’observa I’inici de la reaccid, cal escalfar lleugerament el bal6 amb un bany d’aigua
(també es pot activar la reaccio fregant-se les mans i apropant-les a les parets del bal6 per escalfar-lo).

Un cop finalitzada 1’addicio, s’espera que es refredi el bal6 i s’hi afegeixen 30 mL de THF anhidre a
través del séptum. Es refreda el balé en un bany de gel i sal (=15 °C) durant 10 minuts i s’hi addicionen
0,20 g de Cu,Cl.. Es deixa la mescla en agitacio durant 10 minuts en el bany de gel i sal i se li addicionen
a través del septum 2,7 mL d’oxid de ciclohexé dissolts en 3 mL de THF anhidre, gota a gota durant
15 minuts.

Una vegada finalitzada 1’addicio, es deixa el balé durant 1 hora en un bany de gel a 0 °C, i després a
temperatura ambient i amb agitacié durant 30 minuts. Tot seguit s’atura la reacci6 afegint-hi 30 mL d’una
dissolucié saturada de NH4CI (molt a poc a poc!) i refredant-ho amb un bany d’aigua, si és necessari.

La dissolucio resultant es filtra a través de llana de vidre o cot6, emprant més dissolucié de clorur
d’amoni per tal d’arrossegar les restes de producte que puguin haver quedat en el bald, i s’extreu amb 2 x
15 mL de terc-butil metil eter. Els extractes organics combinats s’assequen sobre sulfat de magnesi
anhidre, es filtren i s’evaporen a sequedat. L’oli de color groc que se n’obté se suspén en 4 mL d’hexa i
s’escalfa amb un bany d’aigua a 50 °C fins a dissoluci6. Per induir la cristal-litzacid, la solucid es refreda
en un bany de gel i sal (aprox —15 °C). El sobrenedant se separa per decantacid i els cristalls es renten
dues vegades més amb hexa fred i s’assequen per filtracid. Calculeu el rendiment de la reacci6 i
caracteritzeu el producte pel seu punt de fusio.



REACTIUS, PRODUCTES | LES SEVES CONSTANTS FISIQUES
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. Tetrahidrofura: PE = 65-67 °C (1 atm); d?° = 0,8892 g/mL

. Magnesi

. lode: PF = 113,7 °C (1 atm); d? = 0,9718 g/mL

. Clorur de coure(l)

. Oxid de ciclohexé

. Clorur d’amoni

. terc-Butil metil &ter: PE = 55,0 °C (1 atm); d® = 0,7353 g/mL
. Sulfat de magnesi anhidre

. Hexa: PE = 68 °C (1 atm); d® = 0,6606 g/mL

10. trans-2-Fenilciclohexanol: PF = 55-57 °C

MATERIAL NECESSARI

© 00 N o O B~ W N

. Xeringa amb canula llarga
. Séptums

. Globus per a gasos

. Balé de 100 mL

. Adaptador de Claisen

. Refrigerant de reflux

. Bany d’aigua

. Bany de gel i sal

. Embut de forma alemanya

10. Embut de decantacio

11. Kitasato i junta Guko
12. Embut de Biichner

13. Agitador magnetic

NORMES PER AL TRACTAMENT DELS RESIDUS QUE ES GENEREN EN LA PRACTICA

1.

El sulfat de magnesi i el paper de filtre es llencen al bidd de material contaminat amb productes
quimics.

La llana de vidre (o0 cotd) s’ha de llengar al bidd de material contaminat amb productes quimics.

La fase aquosa de la decantacid es llenca al contenidor de dissolucions aquoses organiques o d’alta
DQO.

El terc-butil metil éter i I’hexa utilitzats es llencen al contenidor de dissolvents organics no
halogenats.

OPERACIONS I TECNIQUES DE LABORATORI QUE S’EMPREN EN LA PRACTICA

1.
2.
3.
4,

Treball en atmosfera inerta
Treball en condicions anhidres
Filtracid per gravetat

Extraccio liquid-liquid



5. Filtraci6 al buit

6. Cristal-litzacié

QUESTIONARI

Responeu les preguntes seglients a la part posterior de la llibreta de laboratori:

1. Per que s’utilitza solucid saturada de NH4ClI per aturar la reaccié?

2. Proposeu un mecanisme per a la reaccié d’obertura de 1’epoxid.

3. Quants estereocentres té el producte final? Presenta activitat optica aquest producte? Per qué?
4.
5
6

L’obertura de I’epoxid és estereoespecifica. Quina estereoquimica té el producte final i per qué?

. Per queé es fa servir un éter com a dissolvent?

. Quin producte secundari pot esperar-se que es formi durant la generacié del compost

organomagnesia?

Per queé 1’0xid de ciclohexé reacciona amb compostos organometal-lics, mentre que el THF, que és un
altre eter, no ho fa?




PRACTICA 8. PREPARACIO D’UN COLORANT AZOIC

OBJECTIUS

1. Dur a terme la diazotacid6 d’una amina aromatica primaria. Preparar la sal de diazoni de la p-
metilanilina (p-toluidina).

2. Emprar la sal de diazoni produida per a la sintesi del colorant azoic 1-[(4-metilfenil)diazenil]naftalen-
2-ol via substituci6 electrofila aromatica.

3. Purificacar el colorant azoic mitjancant recristal-litzacid.

4. Analitzar la puresa del producte per TLC.

FONAMENT TEORIC

Les amines primaries reaccionen amb acid nitr6s en preséncia d’acid clorhidric a 0 °C per donar lloc a les
sals de diazoni corresponents. Les sals de diazoni derivades de les amines primaries alifatiques es
descomponen facilment, fins i tot a baixa temperatura, per donar alcohols i alquens, tot alliberant
nitrogen. D’altra banda, les sals de diazoni derivades de les amines primaries aromatiques sén
relativament més estables i es poden fer servir com a substrats versatils en sintesi organica.

La formacié de la sal de diazoni requereix com a reactiu el catié nitrosoni (un bon electrofil), que es pot
generar in situ per acidificacio d’una solucio de nitrit sodic:

Na@(g/N\\O + HCIl ———> HO/N\\O + NaCl
H,0, 0°C
@ -Hzo @/N\
IN=0 =——— H,0~ Yo

nitrosoni

El catid nitrosoni s’acobla al grup amino, desplaca un prot6 i forma una nitrosamina, que esta en equilibri
tautomeric amb la forma hidroxiazo. Aquesta darrera estructura pot perdre una molécula d’aigua en
condicions acides, i dona lloc a la sal de diazoni corresponent:

H
|
NH N—N=0 N=N—OH
2 ® -H®
+ IN=O —> D ——
®

tautomeria

+H



Tal com s’ha anticipat, les sals de diazoni aromatiques s6n compostos organics molt versatils que poden
experimentar un gran nombre de reaccions, i donar lloc aixi a tota una varietat de compostos aromatics
diferents a partir de I’amina corresponent. En moltes d’aquestes reaccions, el grup diazo es perd com a
nitrogen molecular i queda substituit per altres grups funcionals.

H;0"
A CuCl
(CuBr) CN

J CuCN
[

H3PO,
HBF,
A
©/H
Tanmateix, les sals de diazoni poden actuar també com a electrofils en reaccions de substitucié electrofila
aromatica (SeAr) amb anells aromatics activats (bons nucleofils), com ara les anilines i els fenols.
Aquesta reaccid, anomenada d’acoblament azoic, s important per a la sintesi de colorants azoics. En una

reaccio de SeAr, un atom d’hidrogen unit al sistema aromatic és substituit per un electrofil (en aquest cas
la sal de diazoni).

Ar'
/

N=N
-

NH,

groc d'anilina

(primer colorant azoic en 1861)

Un azocompost, o compost azo, conté el grup funcional azo —N=N- i pot presentar dos isomers
geometrics trans i cis (E/Z). Tanmateix, la barrera energética entre ambdos isdbmers és normalment baixa
i, a temperatura ambient, és present només 1’isomer trans que és el més estable (el cis es pot formar a
partir del trans mitjancant irradiacié amb llum ultraviolada). Els colorants azoics, amb estructura general
Ar—N=N-Ar" (on Ar i Ar' sén dos grups aromatics), representen una de les classes més importants de
colorants organics. El tipus de substituents presents en els dos anells aromatics determina el color del
compost azo. Aquests compostos s’utilitzen com a indicadors de pH, com a pigments en la indUstria téxtil
i farmaceutica, i també com a colorants en cosmetics, paper, plastics i aliments.
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EQUACIO QUIMICA

1. Preparacié de la sal de diazoni:

NH; on ci©
1) HCl
2) NaNO,
— O

H,0, 0°C

2. Preparaci6 del colorant azoic:

NORMES DE SEGURETAT I HIGIENE D’IMPORTANCIA EN AQUESTA PRACTICA

1.

Hidroxid de sodi. En solid o en dissolucions aquoses concentrades pot causar cremades greus.
Eviteu-ne el contacte amb la pell i els ulls.

Acid clorhidric. Irritant del sistema respiratori. Produeix cremades.

p-Metilanilina (p-toluidina). Toxica per inhalacio i ingestio, i per contacte amb la pell. S’absorbeix
facilment a través de la pell i pot ocasionar cianosi, cefalalgies, debilitament i confusié mental.

Nitrit de sodi. Toxic per ingestio. No I’escalfeu. En preséncia de materials combustibles pot
ocasionar foc o explosions.

2-Naftol. Toxic per ingesti6 i inhalacié. Irritant de la pell. Pot provocar lesions oculars. Molt toxic
per als organismes aquatics. No en respireu la pols fina. Eviteu-ne el contacte amb la pell i els ulls.

Sals de diazoni. Toxiques per ingestio. Eviteu-ne el contacte amb la pell, poden ser irritants. No les
escalfeu, ja que es poden descompondre de manera explosiva.

1-[(4-Metilfenil)diazenil]naftalen-2-ol. EIl producte és un colorant azoic. Tots els colorants azoics
son mitjanament toxics. Manipuleu el producte amb cura, eviteu-ne el contacte amb la pell.

Les referencies bibliografiques sobre les normes de seguretat es troben a la practica 1.



PROCEDIMENT EXPERIMENTAL

Feu el diagrama de flux del procediment seguit en la practica en la llibreta de laboratori.

Per a aquesta practica podeu fer servir el 2-naftol que heu aillat i purificat a la practica 1. Discutiu-ho amb
el professor.

Tasques preliminars

e Empleneu la taula de sota per tal de determinar la quantitat (grams i mols) dels reactius que s’han
d’utilitzar i les relacions molars de tots els compostos emprats.

e Prepareu 40 mL d’una solucié de 1 M de NaOH.

Cpmpost / ,\rr/:sls;? Densitat Puresa / - Quantitat Nonr;té:se de Relacio
dissolvent (g/mol) (g/mL) concentracié | (g omL) (mmol) molar
p-Metilanilina 1,1
HCI 1,185 37 % en pes 5mL
NaNO; 11 1,1
2-Naftol 1
NaOH q) 1M 40 mL

Preparaci6 de la sal de diazoni

En un erlenmeyer de 50 mL es pesen (...) g de p-metilanilina i s’hi afegeixen 10 mL d’aigua i 5 mL de
HCI concentrat (lentament). La mescla resultant, proveida d’agitacié magneética, s’escalfa amb un bany
d’aigua a 50 °C i s’hi manté fins que tota I’amina s’hagi dissolt a causa de la seva conversié completa al
hidroclorur corresponent. Tot seguit es deixa refredar aquesta solucié en un bany de gel. Mentrestant, es
dissolen (...) g de NaNO; en 3 mL d’aigua. Aquesta solucid de nitrit de sodi s’addiciona lentament amb
una pipeta a la dissolucié d’hidroclorur, mantinguda sota agitacié en un bany de gel (per assegurar que la
temperatura de la mescla es mantingui al voltant de 0-5 °C durant la diazotacié, es poden afegir trossets
de gel picat dins ’erlenmeyer). En acabar I’addici6, ha de quedar una solucié homogénia sense solid.
Després de 5-10 minuts, es pot dur a terme la reaccid d’acoblament azoic (s’ha de tenir en compte que la
sal de diazoni és forca inestable; per tant, la seva solucié sempre ha de mantenir-se per sota de 5 °C i s’ha
d’utilitzar tan aviat com es generi).

Preparacié del colorant azoic

En un erlenmeyer de 250 mL proveit d’agitacié magnetica es dissolen (...) g de 2-naftol en 40 mL de la
solucié 1 M de NaOH preparada anteriorment. Es refreda la solucié que conté el fenolat en un bany de gel
i s’hi afegeix, en porcions petites, la solucié freda de la sal de diazoni sota agitacié forta tot mantenint
Ierlenmeyer en el bany de gel. Durant I’addici6 es forma una gran quantitat d’un precipitat vermellos.
L’addici6 s’hauria de completar en uns 5 minuts.

El 2-naftol és poc soluble en solucions aquoses acides. Per evitar-ne la precipitacié en la mescla de
reaccid, | addicié de la solucio acida de la sal de diazoni ha de ser lenta. Cap al final de | ‘addicio convé
controlar el pH de la solucié resultant. Si és necessari, es poden afegir unes gotes de solucio 1 M
d’hidroxid sodic amb un comptagotes per mantenir la solucid basica.

Acabada I’addici6, la mescla de reacci6 es deixa agitant en el bany de gel durant 30 minuts més. S’ailla el
producte precipitat mitjancant filtracié al buit i es renta diverses vegades amb aigua freda. Un cop sec el
producte, es pesa, se’n calcula el rendiment i se’n determina el punt de fusio.

El colorant azoic es pot recristal-litzar d’etanol, si cal. Per saber si heu de recristal-litzar-lo, comproveu la
puresa del producte per TLC comparant-lo amb el reactiu inicial, el 2-naftol (determineu quin eluent és
I’adequat).




REACTIUS, PRODUCTES | LES SEVES CONSTANTS FISIQUES

1. p-Metilanilina (p-toluidina): PF = 44-45 °C; PE = 200,5 °C (1 atm); d® = 0,9619 g/mL
2. 2-Naftol: PF =121,5 °C; pKa=9,5

3. Acid clorhidric concentrat: 37 % pes; d2° = 1,185 g/mL

4. Hidroxid de sodi

5. Nitrit de sodi

MATERIAL NECESSARI

. Erlenmeyer de 50 i 250 mL

. Provetes de 10 i 100 mL

. Bany de gel i aigua

. Agitador magnétic

. Comptagotes (pipetes Pasteur)

. Agitador magnétic

. Embut de Blchner, junta Guko i kitasato de 250 mL

0o N oo o0 B~ W DN -

. Balé esmerilat de 100 mL i refrigerant de reflux

NORMES PER AL TRACTAMENT DELS RESIDUS QUE ES GENEREN EN LA PRACTICA

1. Les aiglies mares generades en filtrar el producte precipitat durant la reaccié s’han de llengar al
contenidor de dissolucions aquoses organiques o d’alta DQO.

2. Les aigiies mares de la recristal-litzacio s’han de llencar al contenidor de dissolvents organics no
halogenats.

OPERACIONS | TECNIQUES DE LABORATORI QUE SSEMPREN EN LA PRACTICA
1. Filtracio al buit
2. Recristal-litzacié

3. Cromatografia en capa prima

QUESTIONARI
Responeu les preguntes seglients a la part posterior de la llibreta de laboratori:
1. Per que la reacci6 de diazotacid s’ha de dur a terme a 0 °C?

2. Si la diazotacio de la p-toluidina es fa a 30 °C en lloc de 0-5 °C s’obté un subproducte amb un
rendiment elevat. Digueu de quin subproducte es tracta.

3. Es disposa al laboratori d’una barreja de 2-naftol i p-toluidina. Proposeu un procediment
experimental, en forma de diagrama de flux, per separar aquests dos compostos en funcio de les seves
propietats acid-base. Per respondre aquesta pregunta repasseu alld que heu aprés a la practica 1.

4. Dibuixeu les estructures de Lewis de 1’azocompost i de la p-toluidina quan es troben en soluci6
aquosaapH=7.
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Introduccio

La Facultat de Quimica reconeix en la politica de qualitat el compromis amb la
preservacio del medi ambient i amb el desenvolupament sostenible de la societat. En el
cas particular de la Facultat, es dedica un esfor¢ especial a la minimitzacio de les
quantitats de residus de laboratori generats i a la reducci6 de la seva perillositat i el seu
impacte ambiental.

En aquest sentit, cal gestionar els residus de laboratori de manera separada, igual com es
fa amb els residus domestics, atenent criteris ambientals i de seguretat, sent conscients
en tot moment que es tracta de residus especialment contaminants i perillosos per a la
salut i el medi ambient.

Aquesta guia presenta d’una manera clara i esquematica la gestio dels diferents residus
que generareu a través de les practiques d’aquesta assignatura, atenent criteris
d’eficiéncia, seguretat i respecte pel medi ambient. Per a cada practica disposareu d’una
fitxa amb la relacié de residus que es generen i la indicacié de com gestionar-los i el
contenidor de desti que correspon a cadascun d’ells.

Finalment, recordeu que no esta permeés abocar cap residu per 1’aigiiera, excepte en els
casos en qué us ho indiqui aquesta guia o el vostre professor. Per a qualsevol dubte,
consulteu sempre al vostre professor responsable com heu de gestionar correctament el
residu.
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Tots els cromatofolis emprats per fer cromatografia en capa prima s’han d’abocar al
bido ballesta destinat a material contaminat amb productes quimics: guants, papers,

absorbents, etc.

Practica 1. Separacio d’una mescla de compostos organics segons les seves propietats acid-base

Residu

Contenidor de desti

Etiqueta

Aiglies mares fraccions | i Il

Abocar per I'aigliera
amb aigua abundant

Fase aquosa de la fraccid Il

Abocar per I'aigliera
amb aigua abundant

Sulfat de sodi d’assecari el
paper de filtre

Bido ballesta

Material contaminat amb productes
quimics: guants, papers, absorbents, etc.

terc-Butil metil eter

Recipient de boca
estreta per a liquids

Dissolvents organics no halogenats

Practica 2. Separacio d’una mescla de compostos organics per cromatografia en columna

Residu

Contenidor de desti

Etiqueta

Hexa i acetat d’etil

Recipient de boca
estreta per a liquids

Dissolvents organics no halogenats

Diclorometa o mescles on
estigui present

Recipient de boca
estreta per a liquids

Dissolvents organics halogenats

Gel de silice (columna)

Recipient de boca
ampla per a solids

Solids organics halogenats

Llana de vidre (o cotd)

Bidd ballesta

Material contaminat amb productes
quimics: guants, papers, absorbents, etc.

Practica 3. Extraccid de productes naturals

Residu

Contenidor de desti

Etiqueta

Residu de canyella

Paperera

Fase aquosa de I'extraccio
amb diclorometa

Recipient de boca
estreta per a liquids

Dissolucions aquoses organiques o d’alta
DQO

Diclorometa

Recipient de boca
estreta per a liquids

Dissolvents organics halogenats

Sulfat de sodi d’assecari el
paper de filtre

Bido ballesta

Material contaminat amb productes
quimics: guants, papers, absorbents, etc.

Solucions hidroalcoholiques

Recipient de boca
estreta per a liquids

Dissolvents organics no halogenats
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Practica 4. Quimica d’alquens i alquins

Residu

Contenidor de desti

Etiqueta

Hidrobromur de piridini
perbromur residual (reduit)

Recipient de boca
estreta per a liquids

Dissolvents organics halogenats

Aiglies mares de I'obtencié
del meso-1,2-dibromo-1,2-
difenileta

Recipient de boca
estreta per a liquids

Dissolvents organics halogenats

Metanol de rentaride la
recristal-litzacio

Recipient de boca
estreta per a liquids

Dissolvents organics halogenats

Aiglies mares de |'obtencid
del difenilacetile

Recipient de boca
estreta per a liquids

Dissolucions aquoses organiques o d’alta
DQO

Practica 5. Reaccions de substitucio nucleofila Sn1 i Sx2: un estudi per cromatogrdfia de gasos

Residu

Contenidor de desti

Etiqueta

Fases etéries que contenen
haloalcans

Recipient de boca
estreta per a liquids

Dissolvents organics halogenats

Fases aquoses de les
extraccions

Recipient de boca
estreta per a liquids

Dissolucions aquoses organiques o d’alta
DQO

Sulfat de magnesi d’assecar i
el paper de filtre

Bido ballesta

Material contaminat amb productes
quimics: guants, papers, absorbents, etc.

Practica 6. Reaccions d’eliminacio: deshidratacio d’un alcohol

Residu

Contenidor de desti

Etiqueta

Residu de destil-lacié (dissolt
en acetona)

Recipient de boca
estreta per a liquids

Dissolvents organics no halogenats

Aiglies mares del rentat +
solucié aquosa de NaHCOs

Abocar per l'aigliera
amb aigua abundant

Clorur de calci d’assecarii el
paper de filtre

Bido ballesta

Material contaminat amb productes
quimics: guants, papers, absorbents, etc.

Solucions de bromacio
neutralitzades amb HCO3™

Recipient de boca
estreta per a liquids

Dissolvents organics halogenats

Solucions amb Mn(IV)

Recipient de boca
estreta per a liquids

Dissolvents organics no halogenats




I UNIVERSITAT e
i+ BARCELONA

Facultat de Quimica

Facultat de Quimica

Sy Unitat de Qualitat,
Q M As Medi Ambient i Seguretat.
&

;_’—\

Practica 7. Quimica de compostos organometal-lics

Residu

Contenidor de desti

Etiqueta

Sulfat de magnesi d’assecar i
el paper de filtre

Bidd ballesta

Material contaminat amb productes
quimics: guants, papers, absorbents, etc.

Llana de vidre (o cotd)

Bidd ballesta

Material contaminat amb productes
quimics: guants, papers, absorbents, etc.

Fase aquosa de la decantacié

Recipient de boca
estreta per a liquids

Dissolucions aquoses organiques o d’alta
DQO

terc-Butil metil eter i hexa

Recipient de boca
estreta per a liquids

Practica 8. Preparacio d’un colorant azoic

Residu

Contenidor de desti

Etiqueta

Aiglies mares de filtrar el
precipitat format en la
reaccio

Recipient de boca
estreta per a liquids

Dissolucions aquoses organiques o d’alta
DQO

Aiglies mares de la
recristal-litzacio

Recipient de boca
estreta per a liquids
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