Purificacién por cristalizacion

La purificacion por cristalizacién se basa en la diferente solubilidad de los sélidos
disueltos en la disolucidn de partida. Aquellos sélidos menos solubles cristalizaran en
el fondo del recipiente antes que los mas solubles, que quedaran en la disolucion
sobrenadante.

Es uno de los métodos de purificacién mas antiguos, ya que es la base de la
obtencion de la sal comun (cloruro de sodio) del agua de mar.

Material

- Diferentes sélidos solubles: sal comun, sulfato de
cobre, azucar, permanganato de potasio, nitrato de
cobalto (l1)...

- Vasos de precipitado

- Varilla de vidrio

- Cristalizadores

- Microscopio 6ptico y/o lupas

Procedimiento

Se toma una pequefia cantidad de sélido o de la mezcla de sdlidos que se quiera
separar y se disuelve en un vaso con agua destilada. Si hay alguna turbidez, se filtra la
disolucién.

A continuacion se vierte la disolucion en un cristalizador y se deja en reposo
para que evapore el disolvente. Cuanto mas lenta sea la evaporacién, mejor sera el
resultado.

(En el caso del sulfato de cobre, afiadir unas gotas de acido sulfurico a la
disolucion).

Es interesante filtrar una de esas disoluciones, especialmente con las que se
enturbien con el tiempo.

Transcurridos unos dias, observen los cristales a la vista del microscopio y
dibujen su forma

Notas. Las sustancias cristalizadas hidratadas pueden perder
por evaporacion el agua que contenian. Este fenémeno se
llama eflorescencia.

A veces las sustancias cristalinas absorben agua del
ambiente. Dicho fendmeno se llama delicuescencia.

Cuestiones
- ¢ Qué diferencias cabe esperar en la cristalizacion
entre un cristalizador de base estrecha y otro de base
ancha?




- Busca en la bibliografia, las caracteristicas de los sistemas cristalinos (cubico,
rémbico, monoclinico,...) y relaciénalos con los cristales observados por el
microscopios o las lupas.

Purificacion por recristalizacion del acido acetil-salicilico

Si se sintetiza acido acetil-salicilico en la parte de sintesis de la asignatura
(véase la experiencia correspondiente), se puede usar la recristalizacion segun el
siguiente procedimiento.

El acido acetil-salicilico es el componente activo de la aspirina, que se obtiene
haciendo reaccionar acido salicilico con anhidrido acético segun la siguiente reaccion:
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(acido acetilsalicilico)

En esta reaccion suelen quedar restos de acido acético en el producto, que se
detecta por su olor.

Para purificar el acido acetil-salicilico, el primer paso es intentar lavarlo o mejor
posible. Para ello haremos una filtracién a vacio.

Habra que preparar una trompa de vacio conectada a un matraz kitasato y un
embudo Buchner. Este ultimo debera tener en su interior un disco de papel de filtro
que ajuste perfectamente al fondo, sin tener arrugas en las paredes por las que se
colaria el sélido. Para mejorar el ajuste, antes de filtrar se afiade un poco de agua al
filtro que, mojado, se pegara al fondo.

Una vez lavado el acido acétil-salicilico filtrado pasamos a purificarlo mediante
la recristalizacion.

El acido acetilsalicilico puede purificarse por recristalizacion en una mezcla de
disolventes. Para ello se coloca el solido lavado obtenido en un vaso de precipitado de
100 ml y se le anaden de 10 a 20 ml de etanol. Se calienta al bafio Maria, hasta que
los cristales se disuelvan. A continuacion, se afiaden lentamente 20 ml de agua
destilada y se continda la calefaccion hasta que la disolucion entre en ebullicion.
Seguidamente se separa el vaso de precipitado del bafio y se deja enfriar.

Cuando se inicie el enturbiamiento, se rasca la pared del vaso con una varilla de
vidrio, hasta que recristalice. A continuacioén, se filtra a vacio, lavando los cristales con
dos porciones de 3 ml de agua fria y se secan, comprimiéndolos sobre papel de filtro.

Para terminar de secar el producto, dejaremos el papel de filtro con el sélido una
noche en un desecador con cloruro de calcio.



