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Practica n® 2: Recristal-litzacid i filtracié de compostos quimics.

Recristal -litzacié del naftalé

Obj ectius especifics

Preparaci6 de solucions en calent, filtraci6 en calent, filtre de plecs, cristal litzacio, filtracio

en Buchner, rendiment.
Material

1 Matras d’ una boca de 100 mL

Plat poros

1 Refrigerant

1 Manta calefactora

1 Embut de vidre de forma aemanya
1 Erlenmeyer de 100 mL

1 Vas de precipitats de 250 mL

1 Embut Blchner amb unié de goma conica

1 Kitasato
Paper defiltre
2 pinges

1 suport

2 nous dobles

Figura 1. Muntatge de reflux

Introduccid

La cristal-litzacié és una técnica utilitzada per a la
purificaci6 de substancies solides’ basada, en
general, en la major solubilitat que solen presentar
els solids en un dissolvent® en calent que en fred. La
manera més frequient de realitzar una cristal-litzacié
consisteix en preparar una dissolucié saturada en
caent del solid a purificar, utilitzant el dissolvent
adequat, filtrar per eliminar les impureses insolubles
i deixar que es separi per refredament la substancia
gque estava dissolta. Les petites quantitats
d’impureses solubles quedaran dissoltes en les
aiglies mares. Si la puresa que s obté encara no és
I" adequada es pot tornar a repetir €l procés utilitzant
el mateix o un altre dissolvent. Es parlallavors d’ una
recristal-litzacio.




Procediment experimental

Peseu 5 g de naftaleé i introduiu-los dins un matras de 100 mL d’'una boca. Afegiu 20 mL
d’ etanol del 95%, un poc de plat poros o pedratosca® i conecteu el matras al refrigerant de
reflux. Seguidament conecteu les gomes d’ entrada i sortida d’aigua del refluxe de manera
adient. Assegureu tot el montatje i escalfeu’ la suspensio fins que bulli utilitzant una manta
eléctrica. Una vegada a refux®, afegiu petites porcions d'etanol per la part superior del
refrigerant fins que tot el naftalé s’ hagi dissolt i tingueu una dissolucié transparent.

A

Figura 2. Muntatge de filtracio per gravetat i esquema de la preparacié d’ un filtre de plecs

Possiblement no totes les particules solides es dissoldran. Normalment, no haurieu d’ afegir
meés de 5 0 6 mL d'excés d'etanol una vegada que tot e naftalé shagi dissolt. S la
dissolucio té coloracié, separeu € matras de la font de calor i amb molta cura afegiu un poc
de carb6 actitu.® Possiblement la mescla fara un poc d’ escuma. Escalfeu una dtre vegada la
mescla fins ebullicio i manteniu-la aixi durant uns minuts. En aquest temps, prepareu un
embut de vidre, previament escalfat a |I'estufa, un filtre de paper de plecs’ ( o dos si heu
utilitzat carbd actiu) i un erlenmeyer. Filtreu® la mescla en calent fent servir el filtre de
plecs.(Figura 2)

NOTA: S quan observeu la dissoluci6 flitrada vegeu que encara hi ha restes de carb6 actiu,
tornar a escalfar la dissolucio i repetiu I'operacié de filtrat de la manera indicada
anteriorment.



Tapar la dissolucio del filtrat amb
un vas de precipitats invertit.
Quan la dissolucio vagi refredant
el naftalé comencara a
cristal-litzar, 1 quan arribi a
temperatura ambient refredeu-la’
amb un bany d’aigua amb gel per
gudar a la cristallitzaci6. Quan
cregueu que tot e naftalé ha
cristal litzat, separeu els cristalls
obtinguts per filtraci6™ a buit
amb Buchner. Renteu els cristalls
de naftalé en e matiex filtre amb
uns mililitres d'etanol fred.
Continueu la succié durant uns
minuts més fins que els cristals
estiguin un poc secs. A
continuacié, podeu transferir els
Aigties mares cristalls a un recipient de vidre i
) ) . o deixar-los secar tot € vespre,
Figura 3. Muntatge de filtracio per succid i vista preferentment dins un dessecador
superior de I’embut Buchner. de buit. El dia segiient peseu la
quantitat de naftalé cristallitzat,
calculeu € rendiment de I’ operacid i determineu el punt i I’intreval de fusio™ del naftalé que
heu obtingut.

! Quan s'aillen compostos organics o es sintetitzen en el laboratori, normalment aguests s han de purificar. Si
el compost és un solid, un métode convenient de purificacié es la recristal.litzacio. La recristal.litzacié d'un
solid es basa en d fet que sushtancies diferents presenten diferentes solubilitats en un dissolvent particular. Per
dur aterme la purificacié d'un solid es poden elegir tres condicions diferents; es pot triar un dissolvent que @)
dissolgui el component magjoritari i no el contaminant, b) dissolgui el contaminant i no el component majoritari
o ¢) els dissolgui tots dos perd que refredant el dissolvent es poden cristal .litzar selectivament.
Normalment es troben combinacions de les condicions abans esmentades. |dealment hom busca un dissolvent
en e qual e producte majoritari es dissol en calent i crital.litza a refredar-se. La técnica emprada és la que
utilitzarem en aquesta practica.
2 Selecci6 de dissolvent: El primer pas involucrat en qualsevol cristal.litzacio és la seleccié del dissolvent
adequat. Si la substancia és coneguda, con en el nostre cas, llavors es pot trobar el dissolvent adequat a la
literatura (p.e. Handbook). Si no es coneixen les propietats quimiques i fisiques del compots, I'unic métode
valid és I'assaig, comencant pels dissolvents més usuals. Una regla Util pot ser que els dissolvents polars
dissolen compostos polars, i els dissolvents no polars dissolne compostos no polars.
El dissolvent ideal per aunacristal.litzacié haura de presentar les seglients caracteristques:

1. Hadetenir un gran coeficient de temperatura, o0 sigui, una gran quantitat de solid s ha de dissoldre en

una petita quantitat de dissolvent en calent, pero no en fred.
2. Lesimpureses han de ser o insolubles en dissolvent calent o0 moderadament solubles en dissolvent
fred.

3. Hadetenir un punt d'ebullicio baix.

4. No hadereaccionar quimicament en la substanciaa cristal .litzar.
La taula seglient resumeix €l dissolvents més utilitzats segons € tipus de compostos per a induir la seva
cristal.litzacio;

Tipus de compots Dissolvent
hidrocarburs Hexa, tolué
Compostos carbonilics Acetat d’ etil, acetona
Alcohols, acids etanol

sals aigua




% Nucli d’ebullicié (pedres poroses): En molts recipients existeixen bosses microscopiques d’ aire atrapades
en els porus i escletxes de la superficie. Quan en €l recipient hi ha un liquid, aquestes bosses d'aire contenen
una certa quantitat de vapor del liquid. A mesura que la temperatura del recipient augmenta, la pressio d' aquest
vapor atrapat augmenta fins que finalemnt aguesta exedeix la pressi6 externe aleshores una bombolla puja fins
lasuperficie del liquid. Aquest procés es repeteix causant una ebullicié suau.
Si en € liquid no hi ha bosses d'aire atrapades, les bombolles no es formen facilment i la temperatura del
liquid pot arribar per sobre del punt d ebullicio. D’aquesta manera esdevé sobreescalfat i, quan es formen
bombolles, la seva pressio interna excedeix rapidament la pressié externa causant I’ aparicié d’una sobtada i
violenta bombolla que fa que el liquid salti.
Aqueste efecte de saltar es pot evitar addicionat nuclis d ebullicié a la solucié. Aquests nuclis d ebullicié o
pedres poroses presenten porus plens d’ aire que serveixen com allocs per alaformacié de bombolles produint-
se aleshores una ebullici6 suau.
Quan latemperatura del liquid disminueix o baixa per sota del seu punt d'ebullici6, les bosses d'aire que s han
utilitzat per a promoure I'ebullicd s omplen de liquid i no son efectives si @ liquid es reescalfat. Per tant,
sempre que torneu a escalfar un liquid utilitzeu nuclis d' ebullicié nous. Mai a ddicioneu pedres poroses a un
liquid calent, ja que es pot produir una evolucié sobtada de vapor que podriafer saltar €l liquid calent.
4 En agquesta practica per raons de seguretat utilitzam una manta calefactora per a escalfar la suspensio.
L’etanol és un solvent organic volatil i molt inflamable. En genera cal treballar en molta precuacié amb
liquids que presenten un punt d'inflamacié inferior a0° C i un punt d ebullicié maxim de 35" C. Recordeu:
Mai escalfeu dissolvents organics, ni que siguin petites quantitas amb una flama.
5 Concepte de reflux: Alguns processos quimics a vegades requereixen una temperatura elevada constant.
Aixd es pot aconseguir mantinguent el matras de reacci6 a la temperatura d ebullicé del dissolvent. Si el
sistema fora obert directament al’ atmosferaa el's dissolvent s evaporariai el matras quedaria sec. Per aevitar la
perdua del dissolvent (liquid) durant I’ ebullicié continuada s' utilitza un refrigenrant de refluxe convenientment
acoblat ala part superior del matras de reaccié de manera que en arribar-hi els vapors del liquid condensin, esa
dir € liquid reflueix. La finalitat quimica del reflux és de mantenir un sistema obert a temperatura constant,
generament la del punt d'ebullicié del dissolvent emprat, conservant € volum. Ancara que augmentem la
temperatura de la font que suministre el calor a dissolvent (manta calefactora, sec Bunsen, bany d'oli etc.) la
temperaturaen I'interior del matras seraladel punt d’ ebullicié del dissolvent.
El material necessari per a portar aterme el refluxe és: un matras esféric, on s hi introdueix lamesclaarefluir i
el nucli d’ebullicd i un refigerant de reflux o de Dimroth. Nosaltres utilitzarem e mateix refrigerant de
destil.lacio.
Lafigura 1l mostra el muntatge de reflux amb les peces acoblades. En acoplar |es peces recordeu lubrificar les
juntes esmerilades amb una pel.licula fina de vaselina.
Abans de comencar € refux controleu que:

L es peces estiguin perfectement acoblades i aguantades en pincesi/o clips

Les gomes del refrigerant estiguin ben posades utilitzant la pressio d' aigua necessaria

El corrent d'aiguaen €l refrigerant fluexi de de la part inferior cap alapart superior
Comenceu a escalfar el muntatge i gjusteu el termostat de la font de calefaccié fins que la mescla de reaccié
bulli suaument (generalment la temperatura de la font de calefaccid haura d' estar uns 20-30° C per sobre de la
temperatura d’ ebullicié). Un cop finalitzat el periode de reflux,retireu el muntatge de la font de calefacci6 i si
no cal filtrar la dissolucié o suspensié del matrau en caent, deixeu que el sistema es refredi abans de
desacoblar €l refrigerant de reflux i realitzar 1a seglient operacio.
® Decoloracié (Us dél carbo6 actiu): € carb6 finament dividit, carbd actiu, s utilitza per treure el color o les
impureses col.loidals. El carb6 actiu s afegeix a la solucié calenta amb agitacid. Perod abans d'adicionar €l
carbé actiu ala solucié calenta cal treure € matras de lafont de calor i esperar que la solucié jano bulli, jaque
I’adicié de partlcles de carb6 ala solucio bullint pot provocar que aguesta salti. Un cop adicionat €l carbd, la
mescla es deixa bullint durant 5 minuts i la soluci6 es filtra per gravetat en calent com indica la practica.
Malgrat que € carb6 actiu absorbeix preferencialment substancies colorejades algunes molécules organiques
(p.e. el compost que es vol recrist.talitzar) també poden ser parcialment absorbides, per tant no utilitzeu un
excés de carbo actiu.
" Lafiltracié amb un filtre de plecs és més rapida ja que els plecs augmenten la superficie de filtracio. Per a
preparar un filtre de plecs, talleu un tros de paper de filtre quadrat i el dobleu per les dues meitats per fer un
quadrat més petit. Tot seguit dobleu en quarts despres en vuitens i finalment en setzens, anat aternant els
plegaments com en acordid o en ventall. Finament, talleu-lo gjustant €l tamany a de I’embut, €l filtre no hade
sortir per damunt de I’ embut.
8 Lafiltraci6 és la separacio de les particules d'un solid del liquid on es troben mitjangant un cos permeable i
poros. En |’ operacié de filtracié en calent, mentre el solid queda retingut el liquid travessa el cos permeable
(filtre de plecs) a través del porus per accié de la gravetat. Col.loqueu I'embut com s'indica a la figura 2, de




forma que la seva canya toqui la paret del vas de precipitats, Recordeu que és convenient escalfar I’embut
préviament per a evitar la cristal.litzaci6 en ell. L’embut i €l paper de filtre es poden escalfar adicionant un
petiti excés de dissolvent calent. Cal remarcar que lafiltracié en calent es fa per gravetat, no per succio, ja que
la filtracié per succid encara evapora €l dissolvent mes rapidament. Utilitzeu un drap per agafar €l matras
calent.

® Un refredament massa rapid déna cristalls menys perfectes.

9 En I’ operaci6 de separaci6 dels cristalls de la solucio es realitza unafiltracié per succid. Per afiltrar amb buit
0 per succi6 |’ aparell consisteix en un embut Buchner fixat amb un adapatador de goma a un flascé de filtracio
(Kitasato). Aquest esta conectat a la trompa de buit mitjangant goma de buit. El paper de filtre de dins de
I’embut de s ha de tallar de manera que una vegada col.logat en la base del suport de porcelana quedi totalment

plai tapi tots els forats sense tocar amb les parets del Buchner. Molleu-lo amb unes gotes del mateix dissolvent
perqué quedi adherit. Connecteu la trompa d’aigua i filtreu amb agitacio constant de la mescla a filtrar. Els
cristalls que queden a recipient es treuen amb una bareta de vidre. Els cristalls s apreten amb |’ espatula, si es
pot, contre el filtre per a treure les restes de disolvent. Finalment, per a rentar €ls cristalls cal desconectar la
succid abocar dissolvent net i fred sobre els cristalls remenant en cura de no foradar € paper de filtre, deixar
reposar i després reconecta el buit per succionar el dissolvent. La succié s'interromp per arentar els cristalls en
I’ objecte d’augmentar el temps de contacte entre €l solvent i els cristalls. Una vegada nets deixeu eixugar €ls
cristalls una estona amb la bomba conectada. No tanqueu mai I’ aigua abans de desconectar la goma per la que
feim buit a matras Kitasato. Si no ho feim aixi hi ha perill que entri aiguade |’ aixetaa matrasi ens pot causar
problemes (solubilitat, miscibilitat) amb la dissolucié filtrada. De vegades la dissoluci6 filtrada (aiglies mares)
es pot utilitzar per a obtenir una segona collita de recristal .litzacio.

1 punt de fusié: El punt de fusié és un dels métodes més senzills i més importants per a identificar solids
organics. Aixi com el punt d’ ebullicié (a una pressié donada) és una propietat caracteristicad un liquid pur, €l

punt de fusi6 és una propietat caracteristicad un solid cristl.li. Lamajoria de solids organics fonen en I'interval

entre 50 i 250° C, a diferéncia de |es sushtancies i norganiques que, majoritariament, fonen a temperatures molt
més altes. El punt de fusié es defineix com la temperatura en la que un solid es torna liquid. Des d’un punt de
vista termodinamic, € punt de fusio és latemperaturaen laque el solid i el liquid tenen igual pressié de vapor.
Els solids organics purs normament fonen bé. Com que la majoria d' aparells de punt de fusié tenen una
transmissio de calor dolenta, s'obté unintreval de fusio en lloc d’un punt de fusi, finsi tot en solids molt purs.

Malgrat tot, e marge no ha de superar els dos graus per a una substancia pura usant els aparells normals
disponibles en el laboratori. Mentre que un compost pur fon en un marge estret, una mescla fon en una marge
molt gran. Aixo es compleix finsi tot en barreges de substancies del mateix punt de fusio. Per exemple, laurea
i I’acid cinamic fonen a 133° C. Una barreja dels dos comenca a fondre a 100° C i fon auns 15 0 20° C de
marge. Es pot dir, com aregla general, que dues substancies fondran per sota del punt de fusié de les dues per
separat. Com es pot deduir, no es pot identificar un solid només amb el punt de fusio, ja que hi ha molts de
compostos organics amb el m ateix punt de fusié. Molts compostos descomponen abans de fondre i, malgrat
gue les temperetures de descomposicié son altament reproduibles, pot complicar la determinacié de I’ auténtic
punt de fusid. Es pot evidenciar descomposicié per un canvi de color en el solid, emissio de gas, o fusié i

resolidificacié degut alaformacié d’ un compost amb punt de fusié més alt. Per a determinar punts de fusié en
aquest laboratori farem servir un aparell Gallenkamp. Hi ha dos tipus diferents d' aquest aparells amb lector
digital i amb termometre. L’instructor us ensenyara a fer servir aquest aparell €ls primers dies de practiques. El
punt de fusié d’un compost organic es determinara escalfant una petita quantitat de solid posat en un capil.lar
en el que un dels extrems esta tancat.
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Full de questions. Entregar lesrespostes una vegada finalitzada la practica.

1. Quinaéslafinditat d unacristallitzaci6?

2. Per quéfiltreu amb un filtre de plecs?

3. Comenteu de quina manera afecta la rapidesa en qué es refreda la dissolucié sobre la mida
dels cristalls que s obtenen.




4. Quines son les caracteristiques d’ una trompa d’ aigua?

5. Espossible obtenir un rendiment del 100% en unarecristal -litzacio?

6. Suposeu gue heu de recristal-litzar una mostra d'acid benzoic utilitzant aigua com solvent.
La mostra original esta contaminada amb arena de mar i sal. Expliqueu breument el
procediment que farieu servir. Expliqueu com es separarien les dues impureses de I’ acid
benzoic mitjancant el vostre procediment.



