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& 7RABAJO PRACTICO N°16 €
CRISTALIZACION

v’ 0BJ€TIVO:

# Estudiar la influencia de la sobresaturacién relativa sobre el
tamafio de los cristales, y su formacién; separaciéon de una mezcla
por cristalizaciéon fraccionada; y recristalizacion de una serie de
sustancias.

v’ MATERTALES:

¢ Vaso de precipitado 100 ml ¢ Equipo de calentamiento
¢ 2 Vaso de precipitados 250 ml ¢ Equipo de pesada
¢ Termometro ¢ Equipo de filtracion
¢ Vidrio de reloj ¢ Agarradera con nuez
¢ Tubos de ensayo ¢ Escobilla
¢ Pipeta graduada de 10 ml ¢ Gradilla
¢ Pipeta de 5 ml ¢ Cristalizador
¢ Soporte universal ¢ Microscopio
¢ Gafas de seguridad
v’ SUSTANCIAS:
KCIO, Etanol
Pb(NOy), Agua destilada (4-5 litros)
AgNO; NaNO;,
MnSO, K1
H;PO, (c) NaCl
NaHCO,

Drogas comerciales que le seran entregadas al iniciar el trabajo
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v PROCEDIMIENTOS:

A) INFIUENCIA D€ LA SOBRESATURACION RELATIVA SOBRE €l
TAMANO D€ LOS CRISTALES

1. POR VARTIACION D€ LA TEMPERATURA (forma de enfriamiento)

1. Mediante dos soluciones de KI y Pb(NOj;), obtenga en un tubo de ensayo
Pbl,, es conveniente que el KI no se encuentre en exceso. Prepare dos vasos
de precipitado de 250 ml para utilizar como bafio para calentamiento, uno de
ellos con agua cerca del punto de ebullicién (80-90°C) y en el restante agua a la
temperatura ambiente.

2. Introduzca el tubo con el Pbl, sélido obtenido y la solucién que lo originé en
el bafio con agua caliente, manténgalo asi hasta notar que se produce la
disolucioén del precipitado. Opérese con un tubo de ensayo de vidrio resistente
al cambio de temperaturas, entonces proceda a cambiar el tubo del bafio con
agua caliente al vaso de precipitado con agua fria, hagalo rapidamente para
evitar la cristalizacion en el proceso de transporte, ubique para ello los dos
bafios cerca.

3. Deje en reposo unos 4 -5 minutos y proceda a filtrar el contenido del tubo de
ensayo, extienda luego el papel de filtro y déjelo secar a la temperatura
ambiente, observe luego los cristales obtenidos en estas condiciones al
microscopio, siguiendo las instrucciones del profesor. De ser posible
esquematice el tipo de cristales que observa.

4. Reitere todo el procedimiento con una muestra analoga a la anterior, para ello
obtenga el Pbl, mezclando iguales volimenes de las mismas soluciones que
emple6 en el caso anterior. Como en el caso anterior disuelva el precipitado en
un bafio con agua caliente, y luego deje enfriar la solucién obtenida en el
mismo bafio de calentamiento, de este modo conseguira un enfriamiento
suave, de modo que la sobresaturacion relativa sera baja en cada instante ya
que las variaciones de temperaturas que daran origen a la sobresaturacion
inicial y a la posterior cristalizacién, seran pequefias debido al modo de
proceder.

5. Filtrar, dejar secar los cristales, y observar al microscopio, esquematizando, de
ser posible, los cristales y su tamafio relativo respecto de los obtenidos en el
paso anterior. Compare los resultados y obtenga conclusiones.
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2. POR DIFERENCIA D€ CONCENTRACIONES D€ LOS REALCTIVOS
A EMPLEAR

Se efectuara la precipitacion de Pbl, partiendo de dos pares de soluciones de
distintas concentraciones, de modo que en cada caso sean diferentes la
sobresaturacion relativa. La preparacion de las soluciones puede ser llevada a cabo
por un solo equipo de trabajo, del siguiente modo:

1.

Pese 4,13 £+ 0,005 g de Pb(NOs), y llevando a 250 ml de soluciéon mediante el
agregado de agua destilada, empleando para efectuar la disolucién un vaso de
precipitado y transfiriendo la solucién a un matraz aforado de 250 ml.

Repita la operacion disolviendo 4,15 + 0,005 g de KI, y llevando a 250 ml en
matraz aforado. De esta manera habra obtenido dos soluciones de
concentraciones aproximadamente 0,1 N.

Para obtener soluciones de las dos drogas 0,001 N proceda a efectuar en cada
caso la siguiente diluciéon: midanse 2,5 ml con pipeta de 5 ml, y viértanse en un
matraz aforado de 250 ml, y llévense esas cantidades (para cada solucién, o sea
la de KI y la de Pb(NOj), a 250 ml de solucién, tendra asi soluciones 0,001 N.
Introduzca mediante el empleo de una pipeta graduada 5 ml de la solucién de
Pb(NO,), 0,1 N, en un tubo de ensayo perfectamente limpio. Anada luego en
el mismo tubo 5 ml (empleando por supuesto otra pipeta) de la soluciéon de KI
0,1N.

Deje en reposo hasta notar que el precipitado ha sedimentado.

Filtre la solucién conteniendo el precipitado y deje extendido el papel de filtro
con el precipitado hasta que se seque, observe luego los cristales asi obtenidos
al microscopio.

Repita por completo la operaciéon descripta, empleando ahora las soluciones
de concentracion 0,001 N.

Observe los cristales obtenidos en este caso y compare con los anteriores.
Fundamente todos sus resultados en una explicacién tedrica justificada.

B) CRISTALIZACION FRACCIONADA

1.

Preparese una mezcla de NaCl y KCIO; pesando 25 £ 1 g de cada droga, de
modo de obtener 50 g de mezcla. Consultese con bibliografia y analicense las
curvas de solubilidad de las sustancias a separar.

Debe procederse de la siguiente manera: pese 2-4 g de mezcla y coloquela en
un vaso de precipitado pequefio, afiada agua en una cantidad tal que no llegue
a disolver la mezcla (de lo contrario habra arruinado esta operacion), calentar
con suavidad el vaso hasta que la temperatura alcance unos 75-80°C, si a esa
temperatura la mezcla aun no se ha disuelto, agregue un poco mas de agua, y
prosiga calentando (la temperatura habra descendido) hasta lograr la
disolucion.
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Filtre la solucién en caliente y déjela enfriar en reposo.

Filtre luego para separar la solucion del cristalizado, seque el solido en estufa
adecuadamente, y evapore el agua de la solucién suavemente; obtendra asi la
sal que se encontraba disuelta.

Proceda luego a identificar los sélidos obtenidos, bus cando en cada caso la
sustancia que supuestamente se debié obtener. Para esto emplear: AgNO; y
MnSO, en solucion de H,PO, concentrado.

Disolver s6lo unos cristales (o granulos) de las sales a identificar, en 1-2 ml de
agua destilada, y afladir sélo unas gotas de la soluciéon diluida de reactivos.
Consulte en un texto de quimica analitica cualitativa o quimica inorganica
(convenientemente un libro del primer tipo) la condicién del medio para que la
identificacién sea correcta, como asi también los las ecuaciones quimicas
correspondientes.

C) RECRISTALIZACION

Recibira una droga soélida que debera purificar para el laboratorio por
recristalizacion. Introduzca la sustancia en un cristalizador y afiada agua (puede
ser agua comun) en una cantidad tal que alcance a disolver el sélido pero no
ocupe mas de 1/3 6 1/4 de la altura del cristalizador; guarde el mismo en su
alacena, y déjelo una semana.

Luego separe por decantacion el cristalizado de haberse producido una
cantidad aceptable de éste, séquelo en estufa y entréguelo al profesor para ser
guardado. No deben confundirse los cristalizadores, para ello deberan
rotularse convenientemente.

Prepare una solucién saturada (con poco exceso de sélido) de NaHCO; en
agua, y afada de a poco agua destilada hasta que se produzca la disolucién de
toda la sal, de este modo habra obtenido una solucién no saturada pero cerca
del punto de saturaciéon. Para esta operaciéon puede trabajar en un tubo de
ensayo grande o en un vaso da precipitado de 50-100 ml.

Anada luego, mediante el empleo de una pipeta, etanol, hasta llevar el volumen
al doble del valor inicial o mas.

Separe el solido cristalizado filtrando, y deje secar el papel de filtro al aire (no
cerca de un mechero, recordar que el papel esta embebido en alcohol). Una
vez hecho esto reintegre la droga al laboratorio.

v’ CUeSTIONARIO

1)

¢Qué condiciéon deben cumplir dos sustancias para poder ser separadas por
cristalizacion fraccionada?

¢Como influye la sobresaturacion relativa en el tamafio de los cristales?

¢Coémo se explica que durante el crecimiento del cristal los iones de la solucién
fluyan hacia ¢l desde los distintos puntos de la soluciéon?

¢Qué sucede si se deja cristalizar una solucioén sin llevar el control de la misma?
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