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Resumen

Las propiedades fisicas y quimicas caracteristicas de una reaccién per-
miten determinar o tener idea del tipo de atomos y estructura que tiene
una muestra desconocida. En los alcoholes las reacciones de oxidacion
con permanganato de potasio y dicromato de potasio permite la caracte-
rizacion de estos alcoholes debida a la presencia o no de decoloracién en
el resultado de estas reacciones. Para determinar un fenol, pruebas tales
como el ensayo de KOH en presecia de cloroformo, la reacciéon con agua
de bromo, la coloracién de cloranil en diozano son algunas de tantas reac-
ciones que permiten diferenciar entre un alcohol, fenol y un éter.Estas y
algunas otras reacciones para la caracterizacién de estas propiedades en
alcoholes, fenoles y éteres se evaluaron en el presente informe.

Introducciéon

En la actualidad se conocen una gran cantidad de compuestos organi-
cos, cada uno con propiedades especificas que se determinan dependien-
do del grupo funcional que posean, por consiguiente en la practica de
la quimica es necesario estudiar la materia agrupandola de una manera
sencilla. En este caso se trataran los alcoholes, cetonas y éteres.

Los alcoholes son usados en un sinfin de actividades de la vida co-
tidiana gracias a sus propiedades fisicas y quimicas, como por ejemplo:
antiséptico en la medicina, un poderoso solvente por esto es el principal
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componente de perfumes, combustible, entre otros. En la antigiiedad es-
tos compuestos eran conocidos como el espiritu de las cosas al tener una
naturaleza volatil producto de la destilacion fraccionada o con un muy
fino calentamiento, aunque en la actualidad se conocen que muchos al-
coholes son utilizados por sus propiedades fisicas como anticongelantes en
los sistemas de refrigeracion de los sistemas hidraulicos ya que al realizar
mezclas con estos una soluciéon puede disminuir su punto de fusién y au-
mentar su punto de ebulliciéon. Los alcoholes suelen ser solubles en agua
ya que el grupo OH permite hacer enlaces de hidrégeno y también es el
responsable de darle también sus caracteristicas en cuanto a reactividad
quimica, permitiendo hacer con ellos reacciones de deshidratacion, halo-
genacion y oxidacién[1].En este laboratorios reacciones especificas como
el test de lucas|2]

El siguiente caso corresponde a los fenoles usados al igual que los an-
teriores principalmente en la medicina y se encuentra en la gran variedad
de medicamentos que consumimos “aspirina”, ademas es un componente
de los explosivos, resinas y polimeros, son muy solubles en alcohol y éter
pero poco solubles en agua puesto que curiosamente no son catalogados
como alcoholes a pesar de presentar el grupo hidroxilo , en cuanto a
reactividad podemos notar que tiene un comportamiento peculiar ya que
el ion fendxido se estabiliza con ayuda del benceno por efecto de reso-
nancia, en este caso se estudiaran los procesos que se generan al hacerlo
reaccionar con cloruro férrico, nitrato cérico y Br, en CCl, [3], ya que
son sustratos excelentes para la halogenacion, Nitracion, Sulfonacién y
algunas reacciones de Friedel- Crafts[4].

Por 1ltimo los éteres se caracterizan por la presencia del grupo —O—
producto de hacer reaccionar un alcohol con una base suerte, general-
mente son hidrofébicos por consiguiente no se dejan disolver en agua,
aunque se pueden usar como solventes de ciertos compuestos organicos,
Para distinguir éteres alifaticos de hidrocarburos se aplica el ensayo del
ferrox. Los ariléteres pueden diferenciarse de los alquiléteres con el en-
sayo formaldehido-acido sulfirico y los alquiléteres son solubles en HCI
concentrado por formacién de sales de oxonio, mientras que los ariléteres



y los alquilariléteres no son solubles [5].

En la época contemporanea el método empleado en la identificaciéon de
estos grupos es la espectroscopia por consiguiente es necesario acompanar
los ensayos de propiedades fisicas y quimicas con el método apropiado
en este caso IR[6], pero de igual manera los ensayos preliminares pueden
dar una nocién previa al analisis instrumental, al igual de permitirnos
corroborar o refutar los resultados que se obtengan|7].

El ensayo de Lucas también tiene importancia industrial.
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Figura 1. Prueba de solubilidad y reactividad de las sustancias empleadas en la practica.

I: Insoluble P.S: Poco soluble S: Soluble
*Las reacciones con Na desprenden H, con todos los alcoholes la ve-
locidad de reaccién con el Na para cada alcohol son: Alcohol desconocido

;alcohol primario jalcohol secundario jalcohol terciario.

En la reaccion de NaOH con el fenol conocido, la reaccion cambio su
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Figura 2. Propiedades quimicas de los fenoles.
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Discusion

Solubilidad de alcoholes en agua: En el 1-butanol y el 2-butanol
se presenta una solubilidad baja en agua ( 1-butanol: 97,55 mL/1L; 2-
butanol: 15,50 mL/100 mL) debido a que este sea un solvente polar y que
estas dos moleculas presentan dos partes de polaridad, es decir, una par-
te polar recibida por el grupo alcoholeo de sus estructuras y otra parte
apolar de su cadena carbonada, en el 1-butanol la parte apolar impe-
dird que haya mayor solubilidad debido a que este alcohol es primario
caso que va disminuyendo entre el alcohol vaya aumentando de grado,
en el terc-butanol su area superficial en forma esférica ayuda a que la
polaridad del grupo alcoholeo sea sobresaliente frente a la polaridad del
resto de la estructura. El alcohol desconocido dio una prueba negativa
en solubilidad en agua, esto puede ser debido al peso de la molécula del
alcohol, también a su nimero de atomos de carbono, que posee un area
de superficie muy grande o que su parte apolar es mas notoria que su
parte polar.

Solubilidad de fenoles en agua: A altas temperaturas los fenoles
son miscibles con el agua y a medida que la temperatura va disminuyendo
se observo una turbidez que representa el punto en el cual la solubilidad
del fenol disminuye, se tuvo en cuenta que no se presentaron formacion
de cristales por lo cual se puede corroborar que los fenoles son ligera-
mente solubles en agua fenol: 7,76 ml por cada 100 ml a 20,0 °C debido a
su grupo alcoholes u otro sustituyente que genere polaridad a la molécula.

Test de lucas: Para el 1-butanol Ya que la reactividad en este en-
sayo esta ligado a la estructura, los alcoholes primarios no reaccionan
considerablemente con el acido clorhidrico a la temperatura ambiente
del laboratorio, aun en presencia de cloruro de cinc; aparte el ion cloru-
ro es una agente nucleéfilico demasiado malo para efectuar una reaccion
de desplazamiento concertado y ademaés el carboanion primario es muy
inestable.

Para el terc-butanol El terc-butanol no tiene hidrogeno que se deje sus-
tituir por ende no se oxidara.
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Prueba con sodio metalico: Ya que el sodio metalico es un reac-
tivo util para investigar tipos de compuestos con hidrégenos reactivos,
que no son lo suficientemente activos para producir iones hidréogeno en
un disolvente ionizante; se puede decir que observando las velocidades de
reaccion de los tres alcoholes y comparandolo con la velocidad del alcohol
problema se observa que este presenta el grupo alcoholeo en un carbono
secundario o primario por su velocidad y se vuelve a descartar la idea de
que la muestra problema sea un alcohol terciario.

+ Na—Na = M a4 HeO
HEC//\\\///\\\DH HaC O Na +

Figura 7. Mecanismo de reaccién del 1-butanol con sodio metéalico.
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HAC + Na-Na ——= HL + H.0
OH O Na

Figura 8. Mecanismo de reaccién del 2-butanol con sodio metélico.
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H.C OH <4+ Na-Na ——— = H.C O MNa 4+ H0

CHa CHa

Figura 9. Mecanismo de reaccién del terc-butanol con sodio metélico.

Prueba con NaOH al 5 %: Otro factor que se debe tener en cuen-
ta es la atraccion electronica que se tendra por la presencia del atomo
electronegativo que hace que la base pueda deprotonar al alcohol y que
este pueda formar puentes de hidrogeno con el agua de la soluciéon de
NaOH aunque también se debe tener en cuenta que la parte apolar de
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algunos alcoholes evita que esto suceda. En el caso del 1-butanol es facil
que el hidrogeno del grupo alcoholeo salga y que la especie cargada pueda
formar puentes de hidrogeno, se observo que con una gota de muestra en
una cantidad de NaOH 5% se presenta solubilidad pero a medida que se
le agrega mas muestra esta solubilidad desciende.

Los enlaces polarizados que se forman son por parte del oxigeno que ha-
cen que el atomo de hidrogeno quede parcialmente desprotegido y pueda
ser retirado, es mas facil retirar un atomo de hidrogeno de un alcohol
primario que de uno terciario por la cantidad de &tomos de carbono que
estan alrededor del atomo de carbono que esta enlazado al &tomo de oxi-
geno.

OH O Na

i
R + MaOH —= | + H,0
B i

Figura 10. Mecanismo de reaccién del fenol con NaOH 5 %.

Ensayo de cloruro férrico al 1% (p/v) en CHCl;: Este ensayo
ocurre a través de una reaccién entre un fenol y la solucién de Nitrato de
Cerio y Amonio para formar complejos coloreados, en la cual el fenol sus-
tituye uno de los iones Nitrato (—NO;) del complejo formado por el i6n
Cerio. Que se precipita en tonalidades de colores marrones, rojos, negros.

Reaccién con Bry, al 2% (p/v) en CCl,: En las pruebas de Br, al
2 % y agua de bromo ocurre lo mismo con los fenoles, estos presentan una
bromacion pero con la diferencia que la reaccion es mas rapida en medios
mas polares, por esta razéon los tubos de ensayo donde se realizaron las
pruebas de los fenoles en agua de bromo se calentaron.
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10



Ensayo de KOH en presencia de cloroformo: En esta prueba
se queria observar la coloracion de la potasa y comparar con tablas de
coloracién resultantes de potasas, para este analisis de la potasa se uso
la tabla presente en el manual del laboratorio y dio como resultado para
el fenol desconocido hridoquinona aunque no se puede asegurar que este
compuesto sea la muestra fenol problema.

Alcohol desconocido:El espectro del fenol desconocido mostrado en
la figura 4, muestra en la region 3387,91 cm-1 el estiramiendo del grupo
hidréxilo presente en la estructura de los fenoles. Los fenoles general-
mente presentan una peineta en aproximadamente los 1800 cm-1 a 1600
cm-1, esto se comprobd en el espectro del fenol desconocido con bandas
de 1860,25 cm-1 a 1608,18 cm-1. La banda de 1608,18 cm-1 se debe a la
flexion debida al enlace C-C de la estructura del fenol. Corroborando el
espectro del fenol desconocido con el espectro de la base de datos

Realizando un analisis del espectro infrarrojo del alcohol desconoci-
do mostrado en la Figura™3. Se observa una banda ancha y fuerte en la
region de 3328,23 cm-1 debida al estiramiento por la vibracion asociada
del grupo hidroxilo OH presente en la estructura del alcohol, la vibracion
de tensién entre un carbono y el oxigeno del grupo OH se presenta como
una banda relativamente intensa y delgada en la regién de 1055,81 cm-1.
Las bandas més intensas y angostas ubicadas en la region de 2927,99 cm-
1 a 2861,37 cm-1 son debidas al estiramiento de un carbono sp3 con el
hidrégeno C-H y las bandas 1461,84 cm-1 y 1378,39 cm-1 representan la
vibracion tipo tijera de un grupo metileno CH, con un grupo metilo CH,4
y el balanceo de grupo metilo CH4 respectivamente, debida a una cade-
na larga. Con las pruebas realizadas en el laboratorio se compararon los
resultados obtenidos de la muestra desconocida con los tres alcoholes co-
nocidos, y a su vez se compararon los espectros infrarrojos del 1-butanol,
2-butanol y ter-butanol, sacados de la base de datos Spectral Databa-
se for Organic Compounds SDBS con el espectro infrarrojo del alcohol
desconocido. Se logré determinar que el alcohol desconocido puede ser
2-butanol.
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El ensayo de Lucas con el alcohol desconocido: 2-butanol dio nega-
tivo. El reactivo de Lucas esta formado por HCl y ZnCl,, este reactivo
se agrego al alcohol 2-butanol para formar una mezcla con una fase ho-
mogénea luego de ello el complejo polar de este alcohol con el zinc, se
disuevle, para formar asi el halogenuro de alquilo en este caso se deberia
formar 2-clorobutano (ver ecuacién 1); cuando se forma el halogenuro e
alquilo se presenta una segunda fase en el reactor. Los alcoholes reaccio-
nan a distintas velocidades con el reactivo de Lucas, un alcohol terciario,
reaccionara mas rapido que un alcohol secundario y que un alcohol prima-
rio. El hecho de que el ensayo de Lucas para el 2-butanol diera negativo
fue el poco tiempo que se dejo el alcohol con el reactivo.

CH,CH(OH)CH,CH, + ZnCl, — CH,CH(C1)CH,CH, + HCl (1)

Los alcoholes terciarios, secundarios y primarios tienen diferentes formas
de oxidacién. Los alcoholes terciarios por lo general no reaccionan con
el K,Cry,O, y el H,SO,, es decir no se oxidan, los alcoholes secundarios
dan cetonas, y los alcoholes primario, por otro lado se oxidan para dar
acidos carboxilicos o aldehidos dependiendo de la fuerza del oxidante. El
alcohol desconodico, es decir el 2-butanol, siendo un alcohol secundario
reacciond con el dicromato de potasio y el acido sulfurico para formar
una cetona, la 2-butanona presentandose en el reactor una coloracion
azul claro (ver ecuacion 2).

CH,CH(OH)CH,CH, + ZnCl, + H,SO, — CH,C(0)CH,CH;  (2)

La oxidaciéon con permanganato de potasio en acido sulfirico KMnO, +
H,S0, da productos igual que con la oxidacion por dicromato de potasio,
pero en esta prueba el permanganato de potasio presentara una decolo-
racion o se mantendra el color rosa oscuro caracteristico de este reactivo.
El alcohol 2-butanol reaccioné con el permanganato de potasio y no se
observé una decoloracion, practicamente incolora del color rosa.

El alcohol 2-butanol (alcohol desconocido) reacciond con sodio metéli-
co relativamente rapido. Al reaccionar el 2-butanol con el sodio metalico
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se formo el sec-butdxido de sodio, desprendiendo hidrégeno como se ob-
serva en la 3.

CH,CH(OH)CH,CH, + Na — CH,CH(ONa)CH,CH; + H,  (3)

Fenol desconocido: El espectro del fenol desconocido mostrado en
la Figura™4, muestra en la region 3387,91 cm-1 el estiramiendo del grupo
hidréxilo presente en la estructura de los fenoles. Los fenoles general-
mente presentan una peineta en aproximadamente los 1800 cm-1 a 1600
cm-1, esto se comprob6 en el espectro del fenol desconocido con bandas
de 1860,25 cm-1 a 1608,18 cm-1. La banda de 1608,18 cm-1 presenta la
flexion del enlace C-C presente en la estructura de la molécula. El espec-
tro del fenol desconocido se comparo con el espectro de la base de datos
Spectral Database for Organic Compounds SDBS y se pud6 determinar
que el fenol desconocido posiblemente era p-metoxifenol.

La reaccién dada entre el hidroxido de sodio NaOH y el fenol dio
insoluble como se muestra en los datos de la Figura™1. El hidrogeno
débilmente acido, pero mucho mas acido que los alcoholes, permite que
el fenol reaccione con el NaOH, para salificarlo y asi formar fenoxidos
de sodio que seran solubles en H,O, esto contradice los datos observados
en la Figura™1 ya que la prueba para el fenol desconocido dio negativa
(insoluble), puede que este resultado se deba a algtin error humano por
parte de los practicantes.

El fenol desconocido reacciona con el cloruro férrico en CHCl; para
dar la sustitucion aromatica electrofilica y formar complejos. El ataque
del i6n cloruro al hidrégeno del grupo hidréxilo permite la ruptura de
este enlace e instantaneamente se produce la unién del grupo fenoxido al
hierro presentandose una decoloracion como se muestra en los resultados
obtenidos de la Figura™2.

La prueba con bromo Br, y tetracloruro de carbono CCl, permite
identificar la presencia de dobles enlaces en una molécula. El bromo en
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tetracloruro de carbono en medio de la reaccién se adiciona al doble en-
lace presente en el fenol desconocido, cuando esta reaccién tuvé lugar se
presenté una decoloraciéon como se muestra en la Figura™2, se evalud el
pH de la reaccion resultante para determinar que el producto de la reac-
cion era acida con un pH igual a 5.

Las pruebas con agua de bromo, hidréxido de potasio KOH en te-
tracloruro de carbono CCl,, prueba de cloralin en dioxano y la prueba
del nitrato cérico permite la identificacién de fenoles en muestras desco-
nocidas. En la prueba con agua de bromo se di6 la adicion electrofilica
aromatica permitiendose el rompimiento del enlace doble para poder dar,
en caso de ser un fenol, bromofenoles, esta prueba se verificé en el labo-
ratorio y se corroboro que era un fenol con la presencia de una coloracion
amarilla oscura en el reactor. las otras tres pruebas fueron similares en-
cuanto a la presencia o no de coloracién en las respectivas reacciones. En
la reaccion con KOH se presenté incoloracion, en la reaccién con cloranil
en dioxano se presenté una coloraciéon morada oscura y en la reaccion de
con sales de diazonio presenté una coloracion naranja con precipitado,
vease la Figura™2, todas estas pruebas permitieron corrobar y caracteri-
zar el fenol desconocido.

Procedimiento

= Solubilidad de alcoholes en agua: A un tubo de ensayo se agre-
garon cantidades aproximadamente iguales de agua destilada y los
alcoholes a trabajar, se agito vigorosamente y se observo.

» Ensayo de Lucas: A un tubo de ensayo se agregd una cantidad dos
veces mayor de reactivo de Lucas que de alcohol a trabajar, se agito
vigorosamente y se observo el tiempo que se demor6 en presentar
turbidez.

» Oxidacién con KMnO, 0,5 %: A un tubo de ensayo se le agrego
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una cantidad de alcohol y agua destilada y acido sulftrico al 10 % y
lentamente se le agregaron 2 gotas de permanganato de potasio al
0,5 % y se registr6 lo observado.

Oxidacién con K;Cr,0, 1%: A un tubo de ensayo se le agrego
una cantidad de alcohol y acido sulfirico al 10 % y lentamente se le
agregaron 2 gotas de K,Cr,O, 1% y se registré lo observado.

Prueba con sodio metalico: A un tubo de ensayo seco adicion6 1
mL del compuesto y se agregd un trozo pequeno de sodio metalico,
se enfrio la solucién y se observé, se compararon las velocidades de
reaccion.

Prueba con NaOH al 5 %: Se agregd a cada tubo de ensayo apro-
ximadamente 1 mL del alcohol o de fenol, luego 2 mL de NaOH 5%
.se agitd y dejo reposar y se observo tanto la solubilidad como el
calentamiento del tubo durante la agitacion.

Ensayo de cloruro férrico al 1% (p/v) en CHCl;: En un tubo
de ensayo se disolvi6é una gota de la muestra en CHCl,. Se anadi6 1
mL de solucién de cloruro férrico al 1% en CHCI;, se agité bien la
mezcla y se adicion6 1 gota de piridina y se observo.

Ensayo de nitrato cérico amoénico: En tubo de ensayo se di-
luy6 reactivo de nitrato cérico amoénico en agua destilada, se agito vi-
gorosamente hasta disolucion completa, se afiadieron 4 gotas del fe-
nol, se agité nuevamente y se observo la coloracion formada.

Reaccion con Br, al 2% (p/v) en CCl,: Se disolvieron 0,5 mL
de la muestra en 2 mL de CCl, y se anadié una soluciéon de Br, al
2% en CCl,, se observo.
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= Reaccion con agua de bromo: Se anadié gota a gota una solucién
saturada de bromo en agua a una soluciéon de 6 gotas del compuesto
en 2 mL de agua destilada y se observo.
Reaccion de cloranil en dioxano Se colocaron gotas de una solucion
saturada de cloranil en dioxano sobre un vidrio de reloj, se anadieron
gotas del fenol y se observé.

= Copulacion con sales de diazonio: Se colocaron gotas del com-
puesto en un tubo de ensayo y se anadieron 2 mL de acetato de sodio
al 10% (p/v), esta solucién se colocd en hielo. Una vez realizado el
enfriamiento, se adicion6 lentamente a 2 mL de la solucién de sal
de diazonio, la cual también estaba fria (la solucion se prepar6 agre-
gando en un tubo de ensayo 1 mL de solucién de p-nitroanilina en
acido sulfurico al 10% (p/v) y 1 mL de nitrito de sodio al 10% p/v
se enfrié en hielo).

» Ensayo de KOH en presencia de cloroformo: Se colocé en un
tubo de ensayo gotas de fenol, se adicion6 1 mL deCHCIl; y luego
una lenteja de KOH. Se observé la coloracion tomada por la “po-
tasa” (precipitado) y la del cloroformo después de un contacto de
30 minutos en frio; se decant6 el cloroformo y se reemplaz6 por 1
mL etanol. Se agité y se observo la coloraciéon tomada por el etanol
después de 5 minutos de reaccion.

Conclusiones

= A la hora de realizar pruebas de solubilidad se observé que una
solucion de NaOH a una concentracion dada solubiliza mejor que solo
agua para sustancias que presentan hidrégenos acidos como algunos
alcoholes y los fenoles, pero tiene un limite hasta que se vuelven
insolubles.

= Se observd por medio de propiedades fisicas y quimicas de las sus-
tancias desconocidas para asi dar la posible soluciéon a la muestras
problema.
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Se determiné que aunque una muestra de positiva a ensayos que de-
terminen que tipo de sustancia es, no se puede especificar con certeza
la naturaleza de la sustancia sin tener mas informacién (espectros
IR, puntos de fusion, indices de refraccion).

= Se logré observar las diferencias en la forma de reaccionar de los

tipos de alcoholes.

= La sustancia desconocida reaccion6é dentro de un periodo de 5 min

con HCI concentrado en la presencia de ZnCl, por lo que concluimos
que es un alcohol secundario o alilico.

= Mediante los espectros infrarrojos y las pruebas quimicas (reaccio-

nes) empleadas en la practicaSe determiné que la muestra descono-
cida del alcohol era 2-butanol y la muestra desconocida para el fenol
resulto ser p-metoxifenol.

= Con varias pruebas, como quimicas y fisicas, se puede dar una idea

del tipo de molécula que es una muestra desconocida. Dependiendo
del medio, de la reaccién, de los atomos y de la estructura de la mis-
ma, la muestra desconocida reaccionara diferente y el producto final
de la reaccion presentara propiedades caracteristicas que se pueden
observar por el ejecutor de la practica siendo més facil y didactico
la determinacion de las muestras desconocidas.
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