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INTRODUCCION

El curso académico 2020/2021 ha estado marcado desde un comienzo por la situacion
sanitaria derivada de la pandemia causada por el coronavirus Sars-Cov2. Asi, tanto la
planificacion como el inicio y desarrollo del curso se han visto condicionados por las medidas
higiénico-sanitarias y las restricciones que limitaban el contexto social.

En este panorama, los profesores hemos tenido que adaptar nuestra programacion y
metodologia en aras de cumplir con las condiciones sanitarias y frenar la expansion de la
Covid-19. En este escenario, las practicas de laboratorio de las asignaturas en las que
participo se han visto limitadas en cuanto al nimero de estudiantes por laboratorio y al tiempo
de cada estudiante en el laboratorio.

Las practicas de laboratorio son un apartado fundamental en las asignaturas de quimica
general y de quimica orgénica. En ellas, los estudiantes adquieren competencias especificas
como:

- Identificar, disefar, obtener, analizar y producir principios activos y materiales de interés
quimico o sanitario

- Llevar a cabo procesos de laboratorio estandar incluyendo el uso de equipos cientificos de
sintesis y analisis, instrumentacion apropiada incluida.

- Estimar los riesgos asociados a la utilizacion de sustancias quimicas y procesos de
laboratorio

Teniendo esto en cuenta, la programacién existente de las practicas de laboratorio de las
asignaturas de quimica organica en las que imparto docencia incluian una introduccién al
conocimiento del material de laboratorio y de las normas de seguridad, explicacion y
demostracion de las técnicas generales, desarrollo de los experimentos propuestos y analisis
de los resultados.
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La reduccion de la ocupacién de los laboratorios y de las horas totales de laboratorio por
estudiante justifica la necesidad de completar la docencia préactica con docencia virtual que
desarrolle el aprendizaje basado en problemas y el aprendizaje cooperativo. La docencia
virtual no puede ni debe sustituir, en ningun caso, el aprendizaje experimental, pero su puesta
en marcha facilita la integracion previa de conocimiento respecto al material, normas de
seguridad y metodologia de trabajo. Esto conlleva una optimizacion del tiempo en el
laboratorio que permite que los estudiantes adquieran todas y cada una de las competencias
establecidas en las Guias Académicas.

OBJETIVOS
El objetivo fundamental de este proyecto es

El objetivo general del proyecto consiste en aprovechar el modelo de semipresencialidad
(aprobado por la Junta de Facultad para el curso 2020/2021) para revisar, adaptar y mejorar la
docencia préactica en las asignaturas de quimica con la finalidad de optimizar el tiempo de
laboratorio, dotar a los estudiantes con mas herramientas de trabajo y, en definitiva,
incrementar el aprovechamiento de las horas practicas y mejorar el aprendizaje.
Particularizando, los objetivos especificos son los siguientes:

Aportar recursos que aumenten el conocimiento previo de los estudiantes acerca del trabajo de
laboratorio: estos recursos incidiran en el material de laboratorio, las medidas de seguridad
necesarias para el laboratorio, el conocimiento de las fichas de seguridad de los reactivos.

Generar material audiovisual acerca de las principales técnicas generales y la metodologia de
trabajo o virtualizacion de ensefianzas “know-how”

Realizar cuestionarios de autoevaluacion que establezcan el punto de partida y los
conocimientos adquiridos tras el aprendizaje no presencial.

Redisefiar el trabajo experimental a desarrollar en el laboratorio para que el estudiante pueda
realizarlo con mayor autonomia y eficacia.

Evaluar y comparar el aprendizaje de los estudiantes en relacion con la realizacion
“tradicional de las practicas de laboratorio.

PLAN DE TRABAJO

El plan de trabajo del equipo docente formado por un Catedratico de Universidad, un Profesor
Titular, una Profesora Contratada Doctor y cinco contratados predoctorales en formacion, ha
consistido en las siguientes fases:

- Disefio y realizacion de cuestionarios de autoevaluacion. Se han realizado dos
cuestionarios: uno inicial para valorar el grado de conocimiento del material de
laboratorio y de las normas de seguridad y un segundo cuestionario para valorar el
aprendizaje de las cuestiones basicas no solo respecto al material y la seguridad sino
de técnicas generales y metodologia a emplear en la parte experimental.
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- Elaboracion de material visual y audiovisual que aporte los recursos necesarios para el
aprendizaje del estudiante previo a la entrada a los laboratorios:

- Informacién sobre recursos electronicos acerca de la seguridad en el laboratorio, el
riesgo quimico, la toxicidad y las fichas SDS de los reactivos quimicos, el tratamiento
de residuos peligrosos, tanto proporcionados por la Oficina de Prevencion de Riesgos
de la USAL como de paginas especializadas de sociedades quimicas.

- Generacion de videos breves explicativos de las técnicas generales del laboratorio,
realizados en las mismas condiciones que luego emplearan los estudiantes en el
laboratorio.

- Disefio y adaptacion del trabajo experimental. Se ha fomentado que los estudiantes
realicen todas las técnicas basicas fijadas en el programa de cada asignatura aplicando
lo aprendido anteriormente para aumentar la eficacia en el laboratorio y fomentando
una mayor autonomia del estudiante que ha trabajado individualmente y no por parejas
COMO en cursos anteriores.

- Evaluacion del aprendizaje. El trabajo de laboratorio individual, asi como el menor
ratio estudiantes/profesor permitira al docente una adecuada evaluacion in situ que se
complementard con una prueba de evaluacion similar a la de cursos anteriores que
permita comprobar si se consigue efectivamente una mejora en los resultados de
aprendizaje.

Este proyecto emplea una metodologia docente que busca la innovacion en las sesiones
practicas y un incremento y mejora del trabajo autébnomo por parte del alumnado. Asi, se
interviene en diversas fases de proceso de aprendizaje; Promociona la autonomia, lo cual
genera motivacion e interés; Y combina tres estrategias docentes desde la mas pasiva hasta la
mas activa: 1) Ensefiar como se hace; 2) Mostrar como se hace; 3) Hacer por uno mismo.

ACTIVIDADES Y RESULTADOS

Este proyecto de innovacion docente se ha implementado en tres asignaturas troncales, 2 del
Grado en Farmacia (Quimica Orgénica | y Quimica Organica Il) y una del Grado en
Ingenieria Agricola (Quimica). Las actividades y resultados obtenidos se detallan a
continuacion siguiendo el plan de trabajo arriba expuesto.

1. Elaboracion de material visual y audiovisual.

Se ha elaborado una presentacion acerca de las normas generales de seguridad en el
laboratorio, el material necesario para la realizacion de las préacticas y los fundamentos de las
técnicas generales a realizar.

Adicionalmente se han grabado breves videos explicativos sobre el manejo del material y la
realizacion de las técnicas generales.

Se han proporcionado previamente los guiones de las practicas a realizar para su lectura,
comprension y resolucién de dudas.
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Las presentaciones y videos elaborados que se han puesto a disposicion de los estudiantes a
través de Studium en las diferentes asignaturas se relacionan a continuacion:

2. -Informacidn sobre recursos electronicos acerca de la seguridad en el laboratorio

A través de Studium se han facilitado recursos electrénicos acerca de la seguridad en el
laboratorio, el riesgo quimico, la toxicidad y las fichas SDS de los reactivos quimicos, el
tratamiento de residuos peligrosos, tanto proporcionados por la Oficina de Prevencion de
Riesgos de la USAL como de paginas especializadas de sociedades quimicas.

El material proporcionado se relaciona a continuacion y esta accesible para los estudiantes en
Studium. En el Anexo | se adjunta una muestra de una de las presentaciones, los videos
explicativos estamos barajando la posibilidad de subirlos a un repositorio:

- Normas de seguridad para practicas (Presentacion en ppt)

- Triptico de “Se Triptico de "Seguridad en el laboratorio” de la USAL (pdf)
- Triptico sobre "residuos peligrosos™(pdf).

- Manual de Gestion de Residuos peligrosos (pdf)

- Modelo de ficaha de seguridad de compuesto quimico (pdf)

- Presentacion sobre las practicas de laboratorio, normas generales, materiales y
técnicas experimentales (varios ppt)

- Videos sobre técnicas generales:
e Preparacion de disolucion de HCI 2N
e Preparacion de disolucion de NaOH al 10%
e Preparacion de diluciones seriadas
e Extraccion liquido-liquido
e Filtracion a vacio
e Filtracion por gravedad
e Uso del rotavapor
e Montaje de una reaccion a reflujo
e Purificacion por cristalizacién

e Realizacion de una valoracion acido-base con bureta y reactivos
indicadores
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3. -Disefio y realizacion de cuestionarios
Se han elaborado dos tipos de cuestionarios iniciales:

- Un cuestionario acerca de la normativa de seguridad y comportamiento adecuado en
el en el laboratorio y comportamiento. Este cuestionario se ha realizado al inicio del
curso con la finalidad de que los estudiantes tomen conciencia de la importancia de la
Seguridad en el laboratorio y se adjunta como Anexo II.

- Un cuestionario acerca del material y técnicas generales documentadas en las
presentaciones y los videos explicativos. Este cuestionario se ha realizado a cada
grupo de estudiantes antes de comenzar las practicas con el fin de evaluar si habian
adquirido los conocimientos necesarios para su realizacion a través del material
proporcionado. Un ejemplo de este cuestionario se muestra en el Anexo Il

4. -Disefo y adaptacion del trabajo experimental

Los estudiantes una vez trabajado todo el material preparado y realizada la evaluacién
individual, procedian en el laboratorio a la realizacion de la parte experimental.

En el laboratorio se les proporcionaba el material necesario para su trabajo individual y el
profesor solamente estaba de apoyo para solucionar dudas o contratiempos. Cada estudiante
ha trabajado de manera autbnoma e independiente

5. -Evaluacion del aprendizaje

Los resultados obtenidos por los estudiantes en la evaluacion de las practicas de cada una de
las asignaturas ha sido considerablemente superior, ya que han la media de sus calificaciones
por su trabajo en el laboratorio ha estado entre el 7,5 y el 8,0, cuando habitualmente es un
punto inferior (entre 6,5y 7,0).

Los resultados en los examenes escritos también han mejorado pasando de medias entre 5 y
5,5 a medias de entre 5,8 y 6,5 siendo el porcentaje de suspensos inferior al 10%.

CONCLUSIONES

Este proyecto ha permitido que el desarrollo de las practicas correspondientes a las
asignaturas de Quimica Organica impartidas por los profesores del departamento de Ciencias
Farmacéuticas que participan en este proyecto se haya realizado permitiendo un
aprovechamiento de recursos y soventado las limitaciones y restricciones en cuanto a espacios
y tiempos impuestas por los reglamentos COVID tanto a nivel Universitario como Estatal.

El trabajo y esfuerzo tanto de docentes como de estudiantes ha permitido que la adquisicion
de competencias no se haya visto comprometida.
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Es destacable el aumento de la implicacion de los estudiantes y el incremento de autonomia
demostrada en los laboratorios, lo cual insta a los docentes a seguir trabajando con los
recursos elaborados en préximos cursos académicas aunque no se repitan las limitaciones
establecidas en el curso 2020/2021.

Los resultados de aprendizaje han sido muy positivos y todavia existe margen de mejora en la
organizacion del material, el tiempo de trabajo individual de los estudiantes y en la realizacion
de autoevaluaciones que condicionen la entrada a los laboratorios.



Aspectos Generales

PRACTICAS DE QUIMICA ORGANICA II - 2020
Obligatorias
Seminarios conocimientos previos

Trabajo experimental laboratorio:
2 dias - 2,5 horas diarias

Examen - Resumen del trabajo - Valoracion profesor
10% de la calificacién final de la asignatura

Cuaderno de prdcticas
Material y técnicas de trabajo
Guiones : Quimica Organica T
Quimica Orgdnica IT
Quimica Farmacéutica

1-jul.-21 Practicas de Quimica Organica -- Seminario de introduccion

Autor: Prof. Manuel Medarde. Departamento de Quimica Farmacéutica. Facultad de Farmacia. Universidad de Salamanca.




NORMAS DE SEGURIDAD - COVID19

DEBIDO A LAS CIRCUNSTANCIAS ESPECIALES DE ESTE
CURSO, ADEMAS DE LA SEGURIDAD HABITUAL QUE DEBE
TENERSE EN UN LABORATORIO DE QUIMICA HAY QUE
TENER EN CONSIDERACION LAS NORMAS ADECUADAS
PARA EVITAR EL CONTAGIO Y LA DISEMINACION DEL
coronhavirus SARS-CoV-2

Deben seguirse las normas de la USAL durante este periodo
especial

Entre las normas a seguir a este respecto no debe olvidarse de
acudir a las practicas de laboratorio provistos de mascarilla (es
conveniente llevar una de respuesto) y guantes de nitrilo

1-jul.-21 Practicas de Quimica Organica -- Seminario de introduccion

Autor: Prof. Manuel Medarde. Departamento de Quimica Farmacéutica. Facultad de Farmacia. Universidad de Salamanca.




NORMAS DE SEGURIDAD - COVID19

ANTES DE LAS PRACTICAS

1.- Estudiar detenidamente los guiones de practicas

2.- Aclarar con los profesores cualquier duda que pueda existir
sobre las practicas, como realizarlas y los experimentos que se van
a llevar a cabo

3.- Saber lo que se va a hacer en el laboratorio con el fin de
evitar al mdximo pérdidas de tiempo, movimiento dentro del

laboratorio, consultas innecesarias, etc...

1-jul.-21 Practicas de Quimica Organica -- Seminario de introduccion

Autor: Prof. Manuel Medarde. Departamento de Quimica Farmacéutica. Facultad de Farmacia. Universidad de Salamanca.




NORMAS DE SEGURIDAD - COVID19

AL ACUDIR A LAS PRACTICAS

1.- Asegurarse de que se llevan todos los elementos de proteccion
individual y otro material necesarios para su realizacion

2.- Seguridad personal: bata, gafas de seguridad, guantes,
mascarilla

3.- Material individual de trabajo: espatula, tijeras, trapo,

cuaderno de practicas

1-jul.-21 Practicas de Quimica Organica -- Seminario de introduccion

Autor: Prof. Manuel Medarde. Departamento de Quimica Farmacéutica. Facultad de Farmacia. Universidad de Salamanca.




NORMAS DE SEGURIDAD - COVID19

ACCESO AL LABORATORIO DE PRACTICAS

1.- Los estudiantes deberdn esperar a la entrada del edificio
exento, respetando las distancias de seguridad

2.- El acceso a los laboratorios se hara desde la entrada al
edificio, a medida que el profesor encargado vaya citando a
cada uno

3.- El estudiante citado subird a ocupar el sitio asignado y no
se movera de él

4.- Una vez finalizado el proceso dardn comienzo las prdcticas

1-jul.-21 Practicas de Quimica Organica -- Seminario de introduccion

Autor: Prof. Manuel Medarde. Departamento de Quimica Farmacéutica. Facultad de Farmacia. Universidad de Salamanca.




NORMAS DE SEGURIDAD - COVID19

DURANTE LAS PRACTICAS

1.- Las ventanas permanecerdn abiertas continuamente. Si el
tiempo lo impidiera, deberdn abrirse durante 5 minutos tres veces
cada hora.

2.- La circulacion dentro del laboratorio debera hacerse dnicamente
en sentido horario

3.- En todo momento debera mantenerse la distancia de sequridad,
especialmente en los pasillos y sitios comunes, a los que debera
accederse Unicamente si fuera imprescindible.

4.- En todo momento habra que tener puestos los elementos de
seguridad quimica y sanitaria: bata, mascarilla, guantes y gafas de

seguridad

1-jul.-21 Practicas de Quimica Organica -- Seminario de introduccion

Autor: Prof. Manuel Medarde. Departamento de Quimica Farmacéutica. Facultad de Farmacia. Universidad de Salamanca.




NORMAS DE SEGURIDAD - COVID19

REALIZACION DE LAS PRACTICAS

1.- Preparar el material necesario

2.- Preparar los reactivos y disolventes necesarios para su realizacion
3.- Limpiar el material comin antes de utilizarlo y después de utilizarlo
(rotavapores, balanzas, probetas, reactivos, botellas de disolventes,
pomos de puertas y ventanas...)

4.- Ir realizando los pasos de la prdctica de acuerdo con los guiones y lo
estudiado antes de acudir a las prdcticas. En caso de duda, consultar al
profesor, al que no habrd de acercarse mas de la distancia de seguridad.
5.- Completar todo el proceso tomando las anotaciones necesarias para
saber lo que ha pasado y poder explicar la experimentacion llevada a

cabo.

1-jul.-21 Practicas de Quimica Organica -- Seminario de introduccion

Autor: Prof. Manuel Medarde. Departamento de Quimica Farmacéutica. Facultad de Farmacia. Universidad de Salamanca.




NORMAS DE SEGURIDAD - COVID19

CADA DIA AL ACABAR LAS PRACTICAS

1.- Lavar y limpiar exhaustivamente todo el material empleado
(individual y comdun).

2.- Recoger el material individual y el material comin que se haya
utilizado

3.- Limpiar el sitio y las botellas utilizadas

4.- Asegurarse de que los grifos estan cerrados y los hornillos
apagados

5.- Abandonar el laboratorio en la direccion indicada, paulatinamente

y sin aglomeraciones

1-jul.-21 Practicas de Quimica Organica -- Seminario de introduccion

Autor: Prof. Manuel Medarde. Departamento de Quimica Farmacéutica. Facultad de Farmacia. Universidad de Salamanca.




NORMAS DE SEGURIDAD

LOS PRODUCTOS QUIMICOS SON POTENCIALMENTE
PELIGROSOS: TOXICOS, IRRITANTES, CAUSTICOS, .......

Para su manejo requiere una serie de precauciones

Se debe tener un conocimiento adecuado de su potencial
peligrosidad

En cada caso de deberdn adoptar las medidas adecuadas y
utilizar el material recomendado para su manejo

Material individual:
Bata, gafas, guantes, espatula, bayeta y tijeras

Material general e instalaciones:
Mesa de trabajo, Reactivos y disolventes comunes, Vitrinas,...
Cada pareja dispondra de un juego de material de vidrio

1-jul.-21 Practicas de Quimica Organica -- Seminario de introduccion

Autor: Prof. Manuel Medarde. Departamento de Quimica Farmacéutica. Facultad de Farmacia. Universidad de Salamanca.




NORMAS DE SEGURIDAD

MATERTAL INDIVIDUAL

Bata (imprescindible):
Proteccion frente a dcidos, bases, productos
corrosivos, quemaduras,......

Gafas (imprescindible):
Proteccion de los ojos frente a dcidos, bases, productos
corrosivos, quemaduras, productos queratogeénicos,......

Guantes (imprescindible):
Proteccion de las manos frente a acidos, bases, productos
corrosivos, quemaduras, productos queratogeénicos,......

Espdtula (imprescindible):
Manejo de productos quimicos

Bayeta (imprescindible):
Limpieza, recoger productos, coger material caliente

ademds, unas ftijeras

1-jul.-21 Practicas de Quimica Organica -- Seminario de introduccion
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Autor: Prof. Manuel Medarde. Departamento de Quimica Farmacéutica. Facultad de Farmacia. Universidad de Salamanca.




NORMAS DE SEGURIDAD

Trabajo en vitrinas extractoras:

Requerido para trabajar con compuestos quimicos con el fin
de evitar que los compuestos volatiles de naturaleza téxica o
contaminante puedan dispersarse por el ambiente

Al menos debe trabajarse en la vitrina siempre que se utilicen
compuestos que puedan tener estas caracteristicas, o tener
propiedades irritantes, como son en el desarrollo de las
prdcticas:

HNO; (c): vapores nitrosos
HCI (c): HCI gas
Ac,0 y AcOH (anhidrido y acido acético): irritantes

1-jul.-21 Practicas de Quimica Organica -- Seminario de introduccién 11

Autor: Prof. Manuel Medarde. Departamento de Quimica Farmacéutica. Facultad de Farmacia. Universidad de Salamanca.




NORMAS DE SEGURIDAD

MUCHOS DE LOS DISOLVENTES ORGANICOS
SON INFLAMABLES POR LO QUE EN TODOS LOS
CASO DEBEN TOMARSE LAS PRECAUCIONES
CORRESPONDIENTES PARA EVITAR INCENDIOS

No calentar directamente los disolventes

Utilizar los medios adecuados para su evaporacidn
(rotavapor)

No encender llamas en el laboratorio (mechero)
FUMAR estad prohibido en los edificios publicos, pero

es especialmente PELIGROSO en el laboratorio de
Quimica Orgadnica

1-jul.-21 Practicas de Quimica Organica -- Seminario de introduccion

12

Autor: Prof. Manuel Medarde. Departamento de Quimica Farmacéutica. Facultad de Farmacia. Universidad de Salamanca.




NORMAS DE SEGURIDAD

EN GENERAL DEBE TOMARSE COMO NORMA:
Conocer en cada momento lo que se esta haciendo

Leer los guiones de prdcticas, entender lo que se va a hacer
y en caso de duda - PREGUNTAR

Ante cualquier imprevisto preguntar al profesor encargado
Leer con detenimiento las etiquetas de las botellas de
reactivos y disolventes para saber que contienen.

Comprobar los pictogramas de seguridad.

Utilizar el material especifico (por ejemplo probetas para
reactivos) preparado al efecto, sin que se mezclen

1-jul.-21 Practicas de Quimica Organica -- Seminario de introduccion

13

Autor: Prof. Manuel Medarde. Departamento de Quimica Farmacéutica. Facultad de Farmacia. Universidad de Salamanca.




NORMAS DE SEGURIDAD

ALGUNAS INDICACIONES ADICIONALES:

En caso de que algo salte a los ojos:
LAVARSE INMEDIATAMENTE CON AGUA ABUNDANTE

En caso de que algo se caiga en la bata:
DESPRENDERSE INMEDIATAMENTE DE ELLA

En caso de que un producto quimico (dcido, base, sustancia, disolvente,
etc ..) entre en contacto con la piel:
LAVARSE INMEDIATAMENTE CON AGUA ABUNDANTE

En caso de que un producto quimico se derrame:
ACIDO: neutralizar con bicarbonato sodico sélido
BASE: neutralizar con una disolucion de HCI diluido
SOLIDO: recogerlo (i sin tocarlo con las manos !)
ACEITES: absorverlo con papel de filtro y limpiar con disolvente

1-jul.-21 Practicas de Quimica Organica -- Seminario de introduccién 14

Autor: Prof. Manuel Medarde. Departamento de Quimica Farmacéutica. Facultad de Farmacia. Universidad de Salamanca.




NORMAS DE SEGURIDAD

ALGUNAS INDICACIONES ADICIONALES:

NO HACER NUNCA NADA SIN TENER IDEA DE LO QUE SE
ESTA HACIENDO

En caso de que haya un incendio
En caso de que haya una fuga de material téxico

En caso de que se produzca una situacion de peligro potencial

ABANDONAR EL LABORATORIO Y AVISAR
ABANDONAR EL LABORATORIO Y AVISAR
ABANDONAR EL LABORATORIO Y AVISAR
ABANDONAR EL LABORATORIO Y AVISAR

y en caso de duda..... ABANDONAR EL LABORATORIO Y AVISAR

1-jul.-21 Practicas de Quimica Organica -- Seminario de introduccion 15

Autor: Prof. Manuel Medarde. Departamento de Quimica Farmacéutica. Facultad de Farmacia. Universidad de Salamanca.




MATERTAL

EL MATERIAL QUE SE EMPLEA PARA LLEVAR A CABO LAS
DIVERSAS OPERACIONES EN EL LABORATORIO ES
MATERIAL DE VIDRIO, ENTRE EL QUE SE ENCUENTRA:

Material en el que se depositan las sustancias y las disoluciones durante
la realizacion de reacciones o su manipulacion

VASO DE PRECIPITADO ERLENMEYER BALON

1-jul.-21 Practicas de Quimica Organica -- Seminario de introduccion

16

Autor: Prof. Manuel Medarde. Departamento de Quimica Farmacéutica. Facultad de Farmacia. Universidad de Salamanca.




MATERTAL

Material para trasvasar
los liquidos y las
disoluciones

Material para separar
liquidos (disoluciones)
inmiscibles

Material para realizar
filtraciones y recoger
sustancias sélidas

Material para
trasvasar sélidos

N
EMBUDO CONICO KITASATO
EMBUDO DE
EMBUDO CONICO  DECANTACION EMBUDO BUCHNER
1-jul.-21 Practicas de Quimica Organica -- Seminario de introduccion 17

Autor: Prof. Manuel Medarde. Departamento de Quimica Farmacéutica. Facultad de Farmacia. Universidad de Salamanca.




MATERTAL

Material para medir

Material para afiadir reactivos liquidos o en

liquidos y disoluciones disolucién
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1-jul.-21 Practicas de Quimica Organica -- Seminario de introduccion 18

Autor: Prof. Manuel Medarde. Departamento de Quimica Farmacéutica. Facultad de Farmacia. Universidad de Salamanca.
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TECNICAS DE TRABAJO

ETAPAS HABITUALES DURANTE LA REALIZACION DE UNA
TRANSFORMACION QUIMICA PARA CONVERTIR UNOS
REACTIVOS EN UNOS PRODUCTOS

1- Reaccion
Montaje del material y preparacion de reactivos y disoventes
(Reflujo, en frio, a femperatura ambiente,... )
Realizacion de las operaciones indicadas
Finalizacion de la reaccion. Obtencidon del crudo de reaccidn.

2- Aislamiento de los productos de reaccidn
3- Purificacidn de los productos de reaccion

4- Caracterizacion (determinacion estructural) de los productos de
reaccion
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1-REACCION

En primer lugar
Preparar todo el material y una vez montado, los reactivos necesarios

Reacciones en frio
Debe enfriarse exteriormente el recipiente en el que
se lleva a cabo la reaccidon. Reacciones exotérmicas.

Reacciones a temperatura ambiente
Reacciones que ho requieren control de la temperatura

Reacciones a temperatura elevada (frecuentemente a reflujo)
Necesitan calor para iniciarse o mantenerse y un
montaje adecuado para evitar la evaporacidn de los
disolventes o de los reactivos que intervienen
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1-REACCION

REACCION EN FRIO
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1-REACCION

REACCION A TEMPERATURA AMBIENTE

(
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1-REACCION

REACCION A REFLUJO
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1-REACCION

REACCION A REFLUJO
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1-REACCION

Al finalizar se suele afiadir agua (o una disolucién adecuada, por
ejemplo de dcido para neutralizar una base), evaporar el
disolvente, etfc.. obteniéndose el producto bruto de reaccion o
"CRUDO DE REACCION"

- Producto de reaccidn

- Materiales de partida en exceso
- Reactivos orgdnicos

- Reactivos inorgdnicos

- Productos inorgdnicos

- Disolvente(s)

- Otros subproductos

CRUDO DE AISLAMIENTO
REACCION

PRODUCTO DE REACCION

———')
&
AT

orto-nitro
fenol
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2-AISLAMIENTO DE LOS PRODUCTOS DE REACCION

ETAPAS HABITUALES, DESPUES DE LA REALIZACION DE UNA
TRANSFORMACION  QUIMICA, PARA  SEPARAR  LOS
PRODUCTOS SINTETIZADOS DEL RESTO DE LOS MATERIALES
ANADIDOS O PRODUCIDOS DURANTE LA REACCION

Generalmente se recurre a la extraccion liquido-liquido,
utilizando:

un disolvente orgdnico (en el que son solubles los
compuestos orgadnicos - que suelen ser poco polares)
inmiscible con agua

agua (en la que son solubles las sales inorgdnicas resultantes
de los reactivos empleados)
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2-AISLAMIENTO DE LOS PRODUCTOS DE REACCION

EXTRACCION LIQUIDO-LIQUIDO

El material empleado es el embudo de decantacion

La eleccidn del disolvente depende de la solubilidad de los
compuestos

Se utilizan agua o disoluciones acuosas, dependiendo del
tipo de sustancias que se quieran separar entre la fase
orgadnica y la fase acuosa

La técnica es general y puede adaptarse a muchas
posibilidades, solamente se comentardn los aspectos mds
habituales y la aplicacion mds general, la separacion de
dcidos, bases y sustancias neutras
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2-AISLAMIENTO DE LOS PRODUCTOS DE REACCION

EXTRACCION LIQUIDO-LIQUIDO

que el agua, como los
clorados: CHCl;,
CH.CI,...

la superior es la

la inferior es la
FASE ACUOSA F.A.

Salvo que el disolvente
organico sea mas denso

FASE ORGANICA F.O.

\__/" N~
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2-AISLAMIENTO DE LOS PRODUCTOS DE REACCION

EXTRACCION LIQUIDO-LIQUIDO
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2-AISLAMIENTO DE COMPUESTOS ORGANICOS

EXTRACCION LIQUIDO-LIQUIDO

SEPARACION DE UNA MEZCLA

DE ACIDOS, BASES Y SUSTANCIAS NEUTRAS

R§QOH RNH, Fase orgdnica
(acido) (base)
\ - —
NaOH aq 5%
Fase
acuosa || RCOO-Na* RNH, Fase
(sal-soluble) (base) orgdnica
\
H<7 =
pH<7/ Hcl
RCOOH Fase Fase
(dcido) organica acuosa
RNH, || pH> 7 RNH;*Cl- Fase
Fase kel _ orgdnica
orgdnica (base) (sal-soluble) g9
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2-AISLAMIENTO DE COMPUESTOS ORGANICOS

EXTRACCION LIQUIDO-LIQUIDO

SEPARACION DE UNA MEZCLA

DE ACIDOS, BASES Y SUSTANCIAS NEUTRAS

COOH NH, 0
RCOOH RNH; Fase orgadnica
(acido) (base)
- 4
NaOH aq 5%
aiggga 754 RCOONa L | RNH, | Fase
© (sal-soluble) (base) orgdnica
H<7 ~ -
pH<7/ Hcl
COOH RCOOH FG’Se Fase False
el organica acuosa organica
®
— NH; iNH2 pH > 7 5(:,0 RNH,*Cl- &
St (base) | (sal-soluble)
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2-AISLAMIENTO DE COMPUESTOS ORGANICOS

EXTRACCION LIQUIDO-LIQUIDO : SEPARACION DE UNA MEZCLA

DE ACIDOS, BASES Y SUSTANCIAS NEUTRAS

‘NO* = + + % Py
\A YA NG \BH i;BH;
X BH Y BH
—— a + +
. ) (_%. ) — BH' BH
1-jul.-21 Practicas de Quimica Organica -- Seminario de introduccion 33

Autor: Prof. Manuel Medarde. Departamento de Quimica Farmacéutica. Facultad de Farmacia. Universidad de Salamanca.




2-AISLAMIENTO DE COMPUESTOS ORGANICOS

n
Hel

[ 7Pt—AH
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2-AISLAMIENTO DE COMPUESTOS ORGANICOS

PROCESO
HABITUAL
—
PROCESO
HABITUAL
ﬁ
PROCESO
1-jul.-21 Practicas de Quimica Organica -- Seminario de introduccion 35

Autor: Prof. Manuel Medarde. Departamento de Quimica Farmacéutica. Facultad de Farmacia. Universidad de Salamanca.




2-AISLAMIENTO DE COMPUESTOS ORGANICOS

1- Lavar la fase orgadnica hasta pH neutro

2- Pasar a un erlenmeyer seco y secar con Na,SO,
3- Filtrar a un matraz tarado y evaporar

4- Evaporar a sequedad y pesar

PROCESO
HABITUAL

—
—
pH neutro feen tarado
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3-PURIFICACION DE COMPUESTOS ORGANICOS

CRISTALIZACION
DESTILACION
CROMATOGRAFIA

CRISTALIZACION:

Formacion de cristales de una forma ordenada, para
conseguir que Unicamente contengan moléculas de la
sustancia cristalizada

Para lograrlo hay que conseguir que se vaya insolubilizando
poco a poco, de forma que las moléculas se van organizando.

Se hace partiendo de una disolucién saturada en caliente,
que pasa a ser sobresaturada a medida que se enfria, ya
que los compuestos son menos soluble en frio que en
caliente
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3-PURIFICACION DE COMPUESTOS ORGANICOS

CRISTALIZACION
ELECCION DEL DISOLVENTE

-Disolvente en el que la sustancia a cristalizar sea soluble en
caliente e insoluble en frio.

Se aiade un poco de disolvente en frio y se calienta, se
vuelve a afiadir un poco de disolvente y se calienta, asi hasta
que llega a estar todo disuelto en caliente.

-En caso de que no se pueda conseguir con un solo disolvente,
se recurre a mezclas de disolventes, uno en el que sea muy
soluble y otro en el que sea poco

En este segundo caso, se disuelve en un poco de disolvente en
el que sea soluble, luego se va aiadiendo el disolvente en el
que sea poco soluble hasta que empiece a insolubilizarse pero
se disuelva al calentar.

1-jul.-21 Practicas de Quimica Organica -- Seminario de introduccion

38

Autor: Prof. Manuel Medarde. Departamento de Quimica Farmacéutica. Facultad de Farmacia. Universidad de Salamanca.




3-PURIFICACION DE COMPUESTOS ORGANICOS

CRISTALIZACION

ELECCION DEL DISOLVENTE:

Se toma en consideracion la polaridad. Los utilizados mads
frecuentemente son:

-- Hexano

-- Eter

-- Cloruro de metileno (diclorometano)
-- Acetato de etilo

-- Etanol

-- Metanol

-- Agua
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3-PURIFICACION DE COMPUESTOS ORGANICOS

CRISTALIZACION
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3-PURIFICACION DE COMPUESTOS ORGANICOS

CRISTALIZACION

Caliente Templado Frio

Una vez formados los
cristales - separacién por
filtracion
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3-PURIFICACION DE COMPUESTOS ORGANICOS

FILTRACION

Lavar

secar
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3-PURIFICACION DE COMPUESTOS ORGANICOS

DESTILACION "

S——
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3-PURIFICACION DE COMPUESTOS ORGANICOS

DESTILACION POR ARRASTRE EN CORRIENTE DE VAPOR

P(ambiente)= P(vapor)= P(vapor agua) + P(vapor comp. volatiles no sol.)

f

eda,
‘4'1‘ & J'Ls )

<> \ L AGUA
\ = e
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3-PURIFICACION DE COMPUESTOS ORGANICOS

CROMATOGRAFIA

Se basa en la diferente afinidad de los compuestos por una
fase estacionaria y una fase movil

Analitica: Para analizar la composicion

Preparativa: Para purificar una cantidad adecuada de sustancia

Existen muchas posibilidades: gas-liquido, liquido-liquido,
liquido-sélido, o por ejemplo en el dltimo caso, capa fina,
columna,...

También: naturaleza fase estacionaria, naturaleza fase mavil
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3-PURIFICACION DE COMPUESTOS ORGANICOS

CROMATOGRAFIA

FASE ESTACIONARIA
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3-PURIFICACION DE COMPUESTOS ORGANICOS

CROMATOGRAFIA DE CAPA FINA

Fase estacionaria: sélido (silice, alimina,...)
Fase mévil: Eluyentes polares y poco polares

3 m ______________ —1|€ &

ﬁ* __________________________
rewil EEL 5
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3-PURIFICACION DE COMPUESTOS ORGANICOS
CROMATOGRAFIA EN COLUMNA PREPARATIVA

=
0 eluyenTeAm
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4-CARACTERIZACION DE LOS PRODUCTOS DE REACCION

UNA VEZ AISLADOS Y PURIFICADOS, LOS COMPUESTOS
OBTENIDOS (PRODUCTOS DE REACCION) O BIEN LOS
COMPUESTOS DESCONOCIDOS DEBEN CARACTERIZARSE O
BIEN DETERMINAR SU ESTRUCTURA.

COMPUESTOS CONOCIDOS:

-- Mediante comparacion directa

-- Comparacion de propiedades

Por ejemplo: idéntico comportamiento en cromatografia

COMPUESTOS DESCONOCIDOS (O NUEVOS):

-- Mediante la determinacion estructural, para lo cual debe:
++ Establecerse su formula molecular AE, EM
++ Determinar los grupos funcionales presentes IR, RMN
++ Los fragmentos moleculares existentes RMN
++ Establecer la constitucion y estereoquimica RMN

Con este propésito se emplean fundamentalmente las técnicas
espectroscépicas
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Encuesta Seguridad —2020/21. Curso:.... Asignatura..........ccceevn........Fecha....
Nombre y apellidos.........cccueveiiinninncinninnnsssnnecnnnssnnnensnssnnnseessnesns DA Nu b

Cuestién ns/nc | Poco
SI | NO

¢Con anterioridad, ha realizado practicas de laboratorio con compuestos organicos?

¢Esta familiarizado con la peligrosidad de los compuestos organicos?

éConoce las normas de seguridad de manipulacién de compuestos quimicos?

¢Hay que tener la bata de laboratorio puesta en todo momento?

¢ Esta permitido comer en el laboratorio?

éSe puede salir del laboratorio con la bata puesta?

¢El pelo largo debe tenerse recogido y no puede tenerse suelto cuando se manejan compuestos quimicos?

El uso de las gafas de seguridad ¢ es obligatorio en todo momento?

Los disolventes organicos ¢son inflamables?

Algunos disolventes organicos éson toxicos por inhalacién?

Los disolventes organicos é¢son cancerigenos?

¢Conoce alguna sustancia que pueda resultar letal?

éConoce algin compuesto quimico que pueda producir quemaduras?

¢Conoce alglin compuesto quimico que pueda producir dafio severo en la piel?

iConoce algun tipo de compuestos organicos que sean explosivos?

¢Conoce las fichas de datos de seguridad FDS? (MSDS o SDS en inglés)

¢Sabe donde localizar las fichas FDS?

¢Ha leido en alguna ocasidn la FDS de algun compuesto, reactivo o disolvente?

éReconoce los pictogramas de seguridad de los compuestos quimicos?

¢Sabe que tipo de informacion contienen las etiquetas de los envases de compuestos quimicos?

¢éSabe si las etiquetas de los compuestos quimicos hacen indicaciones sobre el impacto medioambiental?

éConoce la funcidn de las vitrinas de gases?

Por defecto ¢todas las reacciones deberian llevarse a cabo en la vitrina de gases?

¢Conoce el modo de actuacién que debe seguir en caso de contacto con compuestos quimicos?

éConoce los protocolos de actuacion en caso de vertido de compuestos quimicos?

éConoce lo que debe hacer en caso de salpicaduras o introduccidon de compuestos quimicos en los ojos?

éConoce los procedimientos aconsejables para atajar el fuego en el laboratorio?

¢Alguna vez ha entrado en la pagina: http://www.usal.es/oficina-de-prevencion-de-riesgos-laborales de la
USAL?

¢Conoce alguna otra pagina web con informacidn sobre seguridad en el laboratorio-riesgo quimico?

¢éTiene alguna nocidn sobre el tipo de legislacion existente sobre manejo de compuestos quimicos?

éConsidera que a lo largo de la carrera deberia hacerse mayor incidencia sobre el riesgo quimico?

¢Considera que los temas de seguridad quimica son necesarios en los estudios de farmacia?

Proponga alguna cuestion o tema adicional sobre el tema de seguridad:







8 de octubre de 2020

EVALUACION PRACTICAS QUIMICA ORGANICA Il.  Grupos 1 a 4.
Nombre y Apellidos:
DNI:

N° de asiento:

1. Indica el material de proteccidn necesario para estar en el laboratorio

2. ¢qué se debe hacer ante una salpicadura de un compuesto quimico?

3. Nombra el siguiente material e indica para qué se utiliza en el laboratorio:

4. Indica todos los pasos necesarios para preparar una disolucion 300 mL de Hidréxido
sodico al 4 %.

5. Partiendo de 1,0 gramos de 2,4-pentanodonay 0,75 gramos de clorhidrato de hidracina,
se han obtenido 0,80 gramos de 3,5-dimetilpirazol. ¢Cual ha sido el rendimiento de la
reaccion?

6. En la preparacion de la 4-metil 7-hidroxicumarina, ¢con qué finalidad se vierte la mezcla
de reaccion sobre hielo picado?



	Memoria_Final_InnDoc_2020
	AnexoI
	AnexoII
	AnexoIII

