Procedimiento |
Se colocan en un erlenmeyer de 125 ml., 40 ml. de agua y 30 g. de Dicromato de Sodio.

Se pone coloca a enfriar el erlenmeyer en un bafio de hielo, y mientras disponer de 20 ml. de Acido Sulfric
concentrado en porciones de 4-5 ml. y se coloca la solucién en el embudo de adicidn.

Luego se monta el equipo mostrado en la figura:
1.- Balén 100 ml.

2.— Codo de Destilacion .

3.— Refrigerante Liebeg.

4.— Soportes Universales.

5.— Mechero.

6.— Beacker.

7.— TermOmetro.

8.— Pinzas.

9.— Embudo de Adicion.

Luego en un bal6n de 100 ml. se colocan 0.15 moles de alcohol y perlas de ebullicién, se calienta suaveme
con un mechero hasta que esté caliente al tacto.

Se procede luego a agregar gota a gota el Dicromato en el alcohol caliente , y se agita de vez en cuando.
Al finalizar se calienta nuevamente para terminar la destilacion.

Posteriormente se pesa el producto, y se toma nota.

Procedimiento Il

Preparacion de 2,4 Dinitrofenilhidrazona.

Se disuelven 1.0 g. 6 1.0 ml. del aldehido o cetona a usar en 10 ml. de Etanol, y luego éstos se agregan a :
ml. de solucién de 2.4 Dinitrofenilhidracina.

Se deja reposar la mezcla y luego se recogen los cristales en un embudo pequefio por filtracion al vacio. Se
secan los cristales, se determina su punto de fusion y el rendimiento.

TABLA DE CONSTANTES FiSICAS

Nombre Formula Peso Pto. Pto. Densidad
Molecular



del Compuesto del (g/mol) de Ebullicién |de Fusion "gd"
Compuesto (C9 (C9 (g/cm3)

2.4 :

Dinitro—fenil-hidrazona. 198.14 7.2 89.5 0.8098

Dicromato de Sodio Na2Cr207

Dihidratado 2H20 298 — — 2.398

Etanol CH2-CH2-0H |46.07 78.3 -117.3 0.789

Acido Sulfarico H2S04 98.08 338 10.36 1.841

1-Butanol (_:gS'(CHZ)?; 74.12 117.2 -89.5 0.8098

1-Octanol (_:gﬁ(CHZ)? 130.23 98 (19) -16.7 0.8270 (20/4)
CH3CH2(OH)-

2-Octanol 130.23 86 (20) - 0.8201 (20/4)
(CH2)5-CH3

Ciclohexano 100.16 161.1 25.15 0.9624

TABLA DE TOXICIDADES Y PRIMEROS AUXILIOS

Primeros Auxilios

En caso de contacto, lavar
inmediatamente la piel y los 0jg
con grandes cantidades de agu
. . por un espacio de 15 min. aprox.
\Venenoso por inhalacion, .
Asegurarse de separar bien los

ingestion o absorcion de la piel] - T )
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Produce nauseas, vomito, diarrga
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membranas, mucosas y tracto
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respiratorio superior. Puede sef ) 2
. En caso de ingestion, lavar la
cancerigeno. .
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Remover la ropa y el calzado Ig
mas pronto posible.

En caso de contacto, lavar con

Compuesto Toxicidad
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2,4 Difenilhidrazona

~ . . abundante agua fresca los ojos|y
Es dafiino si es ingerido o . >
: ; la piel. Asegurese de lavar los
absorbido por la piel . Entre los| . .
ojos separando los péarpados. Hor

sintomas por exposicion puedel] L N
; . inhalacién, dar respiracion
incluirse quemaduras, ronquerg, ... . g
. P .~ lartificial o con oxigeno
nauseas y vomito. El vapor irrita,.
. dlrfectamente. En caso de
los ojos, membranas mucosas yel ., .
. . Ingestion enjuague la boca con
tracto respiratorio.
abundante agua y llame al

especialista rdpidamente.
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Ciclohexano
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Dicromato de

Sodio Dihidratado

Posee los mismos riesgos y
consecuencias téxicas que el
Permanganato de Potasio, y

En caso de contacto, lavar con
abundante agua los ojos y la pi
Asegurese de lavar los ojos

11%

ademas produce quemaduras

separando los parpados. Si es



severas.

inhalado, respirar aire puro
(respiracion artificial u oxigeno
directamente).En caso de
ingestion enjuague la boca con

abundante agua. Remover la rgpa
y el calzado a la brevedad posible.
Causa quemaduras leves. Es |En caso de contacto, lavar
dafiino si es absorbido o ingeridmmediatamente la piel y los ojos
por la piel. Es extremadamente|con grandes cantidades de agua.
Acido destructivo para los tejidos de I(A§egurarse _de separar bien Io§
membranas mucosas y para el |parpados. Si es inhalado, respitar
Sulfdrico tracto respiratorio. Su inhalac;io’_ aire fres_c,o. Si _n.o_resulta,dar
puede ser fatal. Por la exposicigmespiracion artificial u oxigeno
puede producir vomito, ronquergirectamente. En caso de
y nauseas. ingestion, lavar la boca con agua.
En caso de contacto con los 0jgs,
. L S lavar con abundante agua fresqa.
Peligroso si es ingerido, inhalag . .
0 bien absorbido por la piel. segurese de Iayar los 0Jos
T .3eparando los parpados. Si es
Etanol Puede causar |rr|taC|o_n en Ifa, pl“lrigerido quitar la ropa y calzadd
El vapor o gas causa irritacion en>. . .
los 0jos. rapldamente. En caso de ingestion
enjuague la boca con abundante
agua .
En caso de contacto, lavar
inmediatamente la piel y los ojos
Puede ser peligroso por con grandes cantidades de agua.
inhalacién, ingestién o por Asegurarse de separar bien los
absorcion de la piel. El vapor |parpados. Si es inhalado, respitar
. irrita los ojos, membranas aire fresco. Si no resulta dar
Ciclohexano . S e .
mucosas Y el tracto superior |respiracion artificial u oxigeno
respiratorio. Causa irritacion de|threctamente. En caso de
piel. ingestion, lavar la boca con agua.
Lavar la ropay el calzado anteg
de volver a ser usado.
En caso de contacto, lavar con
Peligroso si es ingerido, inhaladagua los ojos y la piel. Si es
0 bien absorbido por la piel. inhalado, respirar aire puro, bien
1- Butanol Puede causar irritacic')_n en Iﬂ pieﬂeg por re_spiracic')n artificial o copn
El vapor o gas causa irritacion goxigeno directamente. En caso|de
los ojos. ingestion enjuague la boca con
abundante agua. .
Puede ser peligroso por En caso de contacto, lavar con
inhalacién, ingestién o por agua los ojos y la piel. Si es
absorcion de la piel. El vapor |inhalado, respirar aire puro, bien
1- Octanol irrita los ojos, membranas_ sea por re_spiracic')n artificial o cpn
mucosas y el tracto superior  |oxigeno directamente. En caso|de
respiratorio. Causa irritacion deljilagestién enjuague la boca con
piel. abundante agua.
Peligroso si es ingerido, inhaladin caso de contacto, lavar con
2-Octanol 0 bien absorbido por la piel. agua los ojos y la piel. Sies
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El vapor o gas causa irritacion ¢
los ojos.

igea por respiracion artificial o ¢
oxigeno directamente. En caso
ingestion enjuague la boca con
abundante agua.
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Sulfato de Sodio

Anhidro

Su accion prolongada sobre la
piel, puede causar irritacion . S
inhalacion puede producir dolof
de cabeza .Causa dafios por
ingestion. Sus vapores son
irritantes de los ojos, membrang
mucosas Y tracto respiratorio.

En caso de contacto con los 0jq
la piel, lave inmediatamente cof
abundante agua fresca y jab6n
cuide de separar bien los
parpados. Si es inhalado, respi
aire fresco. Si no resulta dar
respiracion artificial u oxigeno
directamente. Lavar laropay e
calzado antes de volver a ser
usado.
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Observaciones

Primera Etapa

Al ARadir el H2SO4 al Dicromato de Sdio (Na2Cr207), se observé un cambié de coloracién de naranja fuer
a rojo intenso, notandose un precipitado (arena roja en el fondo). En este momento el fondo del erlenmeyer

calento.

Cuando se agrego la solucion del dicromato mas el acido gota a gota en el alcohol se observaron dedos de
de éste, y la solucion se tornd color marrén. A medida que caian mas y mas gotas la solucion se torné verd

hervia constantemente, justo donde caian las gotas.

Luego se forma en la parte superior de la solucién una capa de burbujas de diferentes tonalidades de verde

(aspecto pantanoso).

La solucién cada vez ebulle mas y se comienza a tornar negra, observandose gran cantidad de burbujas y

vapor en el cuello del refrigerante.

El balén por la parte exterior estd muy caliente, aungque no se encuentra bajo la accién del mechero.

La solucién verde—negra se pone pastosa.

Al dejar de caer el dicromato la solucion verde—negra deja de ebullir, ayudandola luego con el mechero a fil

de que termine la destilacion.

La solucidn vuelve a hervir otra vez, observandose una gran cantidad de burbujas que ascienden como esy

por el cuello.

A los 37° se comienza a ver vapor en el cuello del refrigerante.

A los 51° se ve la primera gota en el extremo inferior del termémetro.

A la solucién se le quita la espuma, colocandose liquida y color verdoso. En este momento se le coloca lan
de vidrio alrededor del adaptador de Claisen, con el fin de conservar la temperatura para favorecer la

destilacion evitando el reflujo.



A los 88° cay0 la primera gota en el erlenmeyer, observandose el destilado color blanquecino y formando d
capas ( se asemejaba al aceite y el vinagre ).

El punto de ebullicion observado fue de 96°.
Segunda Etapa
Al afiadir 1 ml. del destilado en el Etanol ( EtOH ), se observé que la mezcla se tornoé turbia (disolucién).

Luego, al afiadir la solucion de Brady a la mezcla anterior, ésta se torné amarillo intenso, mostrandose muy
espesa con una superficie de aspecto natoso (se ve como una suspension).

La solucidn se filtré y se recogi6 para dejarla secar.

Luego de una semana, se destapé la muestra y esta todavia estaba un poco humeda, lo que hizo un poco |
dificultosa la introduccién de una pequefia cantidad en el capilar para hallarle el punto de fusion.

Resultados

El Volumen Final obtenido después de la destilacion fue de 16 ml., obteniéndose el siguiente rendimiento:

‘/
BR=-_1.100 %RBR=
V 20ml.

16 ml.
il 100 =80%

Una de las precauciones que debieron haber sido tomadas a la hora de destilar el alcohol fue la de calentat
continuamente y de manera suave para asi evitar la evaporacion del alcohol y no afectar los calculos de
rendimiento de la reaccion. Quizas no lo cumplimos cabalmente.

Otros de los posibles errores pudieron haber sido la mala medicion de los componentes de las mezclas.
El rendimiento de la reaccion del destilado con el reactivo de Brady fue de 0.1 gr.

La razon por la cual se usa el dicromato como oxidante es porque es facilmente reducible en &cido (H2S04
por consiguiente es un agente oxidante fuerte (Color Naranja).

Es necesario colocar la solucion de dicromato y &cido sulfarico en un bafio de hielo, debido a que la reaccic
entre ellos es exotérmica, y la solubilidad de los gases en los liquidos disminuye con el aumento de la
temperatura.

El cambio de color de verde a verde méas oscuro llegando a negro en el balén, evidencié el avance de la
reaccion de oxidacion del alcohol.

Sabemos que el proceso de filtracion se basa en la diferencia de presion sobre y debajo del papel de filtro,
lo que es de suponer que el proceso que utilizamos para tal fin fue muy eficiente, ya que logramos mantene
una diferencia de presion elevada mediante la succion ejercida por el chorro de agua.

El compactamiento de la muestra en el capilar es importante, ya que este evita la presencia de espacios va
gue se pueden traducir en sobre calentamiento, alterando el valor del punto de fusion.

La identificacion del alcohol esta determinada por la cercania del punto de fusion de la muestra con la de lo
patrones, ademas por la observacion del olor similar a aldehido parecia poder inferirse que el alcohol
incognita estaria entre el 1-Octanol y el 1- Pentanol.



Preguntas
1.—¢ Por qué hay una gran diferencia en la velocidad de oxidacion entre un aldehido y una cetona ?

La diferencia en la velocidad de oxidacion esta en las estructuras de los aldehidos y las cetonas. Por defini
un aldehido tiene un atomo de hidrégeno unido al carbono carbonilico, el cual no aparece en una cetona.
Cualquiera que sea el mecanismo exacto, este hidrégeno es sustraido durante la oxidacién , bien como un
protén o como un atomo, mientras que la reaccién analoga para una cetona no tiene lugar.

Los aldehidos ademas suelen ser mas reactivos y presentan un mejor efecto inductivo que las cetonas, por
los aldehidos se oxidan con mayor facilidad, de alli la diferencia en la velocidad de reaccion.

2.— Escriba una ecuacién "Redox" para la oxidacion de un alcohol con acido sulfirico y dicromato de sodio.
Cual es el agente oxidante efectivo en esta mezcla ?



