PRACTICA 2
b) o v p-NITROFENOL

% OBJETIVO

v llustrar la orientacion y reactividad de los anillos bencénicos monosustituidos en la sustitucion
electrofilica aromatica
v Usar métodos de purificacion e identificacion para los productos obtenidos

% GUIA DE ESTUDIO

1) Sustitucién electrofilica aromatica.

2) Condiciones experimentales necesarios para realizar la nitracion.

3) Variacion de las condiciones experimentales en una nitracién y sus consecuencias.
4) Métodos de purificacion e identificacion de los productos aislados.

5) Propiedades fisicas de reactivos y productos.

% REACCION.
OH OH OH
NO,
HNO-, diluido N
45°C, 15 min
p. f. =45°C
NO,
p. f.=114°C
L MATERIAL

1 Mechero con manguera. 1 Recipiente de peltre.
1 Embudo de separacion con tapon. 1 Matraz Erlenmeyer de 125 ml
1 Refrigerante con mangueras. 2 Matraz Erlenmeyer de 250 ml
2 Vasos de precipitado de 100 ml 1 Espatula.
1 Embudo de vidrio. 1 Pipeta graduada de 10 ml
2 Tap6n de hule bihoradado para matraz de 250 ml 1 Agitador de vidrio.
1 Colector. 1 Matraz Kitazato de 250 ml con manguera
1 Termémetro de -10 a 400 °C. 1 Buchner con adaptador de hule
1 Vaso de precipitado de 250 ml 1 Probeta de 25 ml
1 Anillo metalico. 1 Vidrio de reloj.
1 Tela de alambre con asbesto. 1 Tubo de vidrio en angulo de 75°
2 Pinzas tres dedos con nuez. 1 Tubo de vidrio de 80 cm

1 Recipiente para bafio Maria 1 Tubo de vidrio en “U” de 40 cm
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& SUSTANCIAS

Cantidad
Acido nitrico concentrado 6 mi
Fenol 45¢
Carbodn activado 29

% PROCEDIMIENTO

Coloque en un matraz Erlenmeyer de 125 ml, 20 ml de agua y agregue poco a poco 6 ml de
acido nitrico concentrado, resbalando por las paredes del matraz y agitando suavemente. Ponga a
enfriar en bafio de hielo.

En un vaso de precipitado de 100 ml pese 4.5 g de fenol, findalo a B.M. y adiciénelo gota a
gota a la solucion de HNOg, agite por 5 minutos dejando que la temperatura llegue a 25°C. Caliente
en B. M. a 45°C durante 15 minutos agitando constantemente; agregue 25 ml de agua. Transfiera la
mezcla de reaccion a un embudo de separacién y separe las fases organica y acuosa (1).

Destile la fase organica por arrastre de vapor hasta que se observe que condensa solamente
agua. Enfrie el destilado en hielo y separe por filtracion al vacio los cristales de o-nitrofenol formados
(2). Determine punto de fusién y calcule rendimiento.

Pase el residuo de la destilacion a un matraz Erlenmeyer y purifique el isdmero p-nitrofenol
empleando carbén activado. Separe los cristales por filtracion al vacio, determine punto de fusién y
haga célculos de rendimiento (3).

NOTAS:

(1) Tome en cuenta la densidad de las dos fases. Durante todo el proceso de nitracion, sea
cuidadoso. Use lentes de proteccion

(2) Los cristales de o-nitrofenol pueden secarse en estufa a 30°C

(3) Use poco carboén activado (0.2 g aproximadamente). Los cristales de p-nitrofenol pueden
secarse en estufa a 60°C.
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NITRACION DEL FENOL
SEPARACION DE LOS ISOMEROS ORTO Y PARA

20 ml - —
de agua > Solﬁﬁ:on de >/ Mezclade
1)Agregar HNOs Os 3) 4.5 g de fenol, fundir a reaccion
gota a gota con bafio Maria
agitacion suave
9 4) Agregar el fenol gota a 5)Agitar por 5 min. (temp
2)Enfriar en bafio gota a la mezcla de 20-30 °C) ’ ’
de hielo reaccion 6)Calentar a bafio Maria
por 15 min. a 40-45 °C
7)Agregar 25 ml de agua
D1: Filtrar posibles sélidos, se puede utilizar como solucién 8)Separar las fases
4cida para subsecuentes neutralizaciones.
D2: Si la solucién presenta soélidos se debe filtrar, si la A 4
solucién presenta coloracion, se lleva a cabo una adsorcién FASE ACUOSA FASE ORGANICA
con carbén activado, el liquido resultante se puede desechar ) Z v
por el drenaje —
Solucion de orto y para
HNO3 nitrofenol
9)Destilar por arrastre de
12)Purifi lis6 RESIDUO DE vapor hasta que sola
. urificar el isémero con
. . SOLIDO ! condense el agua
Carbodn activado - carbén activado o DESTILACION
i _Ni N
con impurezas 13)Separar los cristales por p ’_\“trOfenOI DESTILADO
filtracion impuro Y
LIQUIDO .
o-nitrofenol
p-Nitrofenol con agua
disuelto
10)Enfriar con hielo
14)Enfriar 11)Separar por filtracion los
15)Filtrar cristales de o-nitrofenol
SOLIDO LiQUIDO
\ 4 \ SOLIDO
PARA- Agua con A 4 iQUIDO Y
NITROFENOL impurezas Liquido con ORTO-
impurezas NITROFENOL
D2
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	1 Tapón esmerilado*
	1 Refrigerante para agua con mangueras*
	1 Embudo de separación*



