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INTRODUCCION

La fusién es el proceso por el
cual un sélido pasa a liquido por
la accién del calor; el punto de
fusion de una sustancia sélida
a una presién dada, se define
como la temperatura a la cual
ocurre la transicion de las fases.
Sin embargo, este proceso pue-
de ir acompanado por descom-
posicién del producto (Shriner,
R.L.,2013).

El punto de fusion suele ser la
primera propiedad fisica que se
determina para caracterizar una

=

sustancia sélida, por ser un crite-
rio importante de identificacion y
ademas informa de la pureza del
compuesto.

Los compuestos orgdnicos pu-
ros, en general, tienen puntos
de fusion definidos, pero cuando
presentan impurezas, la tempe-
ratura de fusién disminuye y el
intervalo de fusién se amplia.
Como criterio Unico de identifi-
cacion el punto de fusién por si
mismo no es determinante, sin
embargo, al ser una propiedad
caracteristica de cada sustan-
cia, se podrdn buscar en la lite-
ratura los posibles compuestos,

considerando  preferentemente
un intervalo de = 5 °C del valor
obtenido, que coincidan con las
otras propiedades a determinar,
asi como los elementos presentes
en el compuesto.

La determinacion es sencilla
y rdpida y no representa ma-
yor problema, sin embargo, se
debe observar cuidadosamente
la transicion de sélido a liquido
para diferenciar cuando se trata
de una fusién o de una descom-
posicion del compuesto
(Mohring, J., et al, 2014).
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METODOS PARA DETERMINAR EL PUNTO DE FUSION

Los puntos de fusién de las sustancias se pueden determinar de varias formas, las mdas comunes son utilizando el

aparato Fisher Johns, o bien el tubo de Thiele.

METODO DE FISHER JOHNS

Control de
temperatura

Encendido
y apagado

Fig. 1. Aparato Fisher Johns
Fotografia de Mayte Castro y Carla Miranda

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

2 Cubreobijetos circulares
1 Microespatula

® En un cubreobijetos circular limpio
y seco, colocar una pequena can-
tidad de muestra solida, Fig. 2. y
protegerla con otro cubreobijetos. 0 a 300 °C

® Colocar en la placa metélica del
aparato Fisher Johns los cubreob-
jetos con la muestra, verificando
que se encuentre frio antes de la
determinacion, Fig. 3.

® Encender el equipo y regular la ve-
locidad de calentamiento.

® Observar a través de la lupa los
cambios en la muestra y registrar
la temperatura (o el intervalo de
temperaturas) del termémetro a la
cual el sélido funde (cuando el sé-
lido se encuentre completamente
liquido).

Fig. 2. Cubreobjetos y muestra.
Fotografia de Mayte Castro y Carla Miranda

MATERIALES | EQUPD ]

1 Pinza de diseccion
1 Termémetro Fisher Johns de

»
g \;f 100 st./pcs.

Deckglaser
Cover Glasses

El aparato Fisher Johns consta de
una placa metdlica calentada eléc-
tricamente y acoplada a un terméo-
metro con una escala que general-
mente va de 0 a 300 °C. La muestra
se coloca en un cubreobjetos en la
depresién de la placa metdlica. La
temperatura se regula por medio
de un regulador de potencia y la fu-
sién del compuesto se observa con
la ayuda de una lente de aumento
(lupa) iluminada, Fig. 1. El terméme-
tro del equipo requiere de una ca-
libracién utilizando compuestos de
referencia, mds adelante, se explica
el procedimiento.

Aparato
Fisher-Johns
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® Después de efectuada la determi-
naciéon colocar el par de cubreob-
jetos en un frasco con disolvente,
para limpiarlos y volverlos a usar.

RECOMENDACIONES

Para realizar la determinacioén, se reco-
mienda lo siguiente:

® Hacer una primera mediciéon de la tem-
peratura de fusién del compuesto con
un calentamiento rdpido, para cono-
cer el punto de fusién aproximado, y
realizar una segunda medicién con un
calentamiento lento, cuando se esté
aproximando al punto de fusién deter-

minado (en el caso de que el punto de ) )
fusion sea elevado). Fig. 3. Colocacién de la muestra
Fotografia de Mayte Castro y Carla Miranda

® Reportar todas las observaciones que
se aprecien durante la determinacion,
si cambia de color, si se descompone, si
funde en un intervalo de temperaturas,
etc.

® Asegurarse de que la muestra esté
completamente seca.

CALIBRACION DEL TERMOMETRO

Para calibrar el termémetro se determinan los puntos de fusién de varios compues-
tos orgdnicos de punto de fusion conocido, los cuales servirdn para realizar una
curva de calibracién entre el punto de fusién reportado y el punto de fusién de-
terminado experimentalmente. En la Tabla 1, se presentan diferentes compuestos
orgdnicos, con su respectivo punto de fusién reportado en la literatura, que pue-
den utilizarse para realizar la calibracién del termémetro del aparato Fisher Johns.



TAB L A ‘I PUNTOS DE FUSIGN DE COMPUESTOS ORGANICOS SUGERIDOS
PARA ELABORAR LA CURVA DE CALIBRACION

NOMBRE

FORMULA

PUNTO DE FUSION
C

p-Diclorobenceno
Anhidrido maleico
Acido estedrico
Acetamida
m-Dinitrobenceno
1-Naftol
Acetanilida
Acido benzoico
Urea
Salicilamida
Acido cindmico
Fenacetina
Benzoina
Acido maleico

Acido adipico

1

2

3

4

5

6

7

Sich)

12
14

Acido citrico
Acido salicilico
Benzanilida

Acido tartdrico

Acido 4-metilbenzoico
Acido succinico
Acido ascérbico

2,4-Dinitrofenilhidrazina
Acido 3,5-dinitrobenzoico
Antraceno
Acido nicotinico

1,3-Difenilurea

CHCI,
C,H,0,
C,H,,0,
C,HNO
C,HN,0,
C,,H:O
C,H,;NO
C,H,0,
CH,N,O
C,H,NO,
C,H,O,
C,,H;.NO,
C, H,0,
C,H,0,
C,H, .0,
C,H,O,
C,H,O,
C,,H,,;NO
C,H,0,
CsHsO,
C,H,0,
C,H,O,
C,H,N,0,

[
N2

CHO

7476

Cc H

14" 10
C,H.NO,
C,3H,;,NO

53
54
69
81
90
95

Acido 4-nitrobenzoico

Antraquinona

C,H.NO,
C'IAHSOZ

N, N-Diacetilbencidina C,H,.N,O,

16" 16

*Shriner, R. L. (2013), p. 29., Eaton, D.C. (1989), p. 77. Mohan, J., (2003), p. 93-184.
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Ejemplo de la realizacion de una curva
de calibracién del termémetro del

DATOS EXPERIMENTALES Y REPORTADOS DE PUNTO DE FUSION
equipo Fisher Johns.
X
Para cada compuesto, al menos 6 de la Tabla SUSTANCIA P.FUSION REPORTADD P.FUSION UBSER\IAI][]
1, se anotan los puntos de fusién reportados

en la literatura; se hace la determinacién expe- p-Diclorobenceno

rimental por triplicado y se ano.k,z el promedio
en la columna de punto de fusién observado,

en la Tabla 2.

Acetanilida

Acido benzoico

Una vez obtenidos los datos, se grafican (se Urea
sugiere en EXCEL) y se hace el manejo esta-
distico para obtener la curva de regresion li- - :
neal, la ecuacién de la recta y el coeficiente o o

de correlacién Fig. 4. (Para ver el tratamiento (ACiCoiiico

de datos experimentales ir a: Guia de EXCEL Acido salicilico
para andlisis estadistico basico de datos expe- Acido succinico

I’Imenfules)- Acido ascérbico
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Una vez calibrado el termémetro, para determinar el punto de fusién corregido de algun compuesto, se de-
termina su punto de fusion experimental y para corregirlo por el método gréfico, se lee en el eje de punto de
fusién observado se sigue la linea hasta el corte con la recta, se baja al eje de punto de fusién reportado y se
anota ese dato. También, se puede calcular a partir de la ecuacion de regresion. Se despeja x de la ecuacién
(que se presenta en la grdfica 1, obtenida de la regresién lineal) y para cada valor observado experimental-
mente, se sustituye en la ecuacion 1 y se obtiene el valor corregido:

y +0.7116 Ec. 1
0.9989

Ejemplo:
Valor promedio obtenido de las tres determinaciones experimentales = 125 °C

x = (125 +0.7116)/0.9989 = 125.7116/0.9989 = 125.85

Valor corregido = 125.85 °C
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http://www.repositoriogeneral.unam.mx/app/webroot/digitalResourcesFiles/448/1342_2017-05-29_151910.253378/GUIA_EXCELL_1.pdf

METODO DEL TUBO DE THIELE
PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

® Se prepara un tubo capilar sellado por un ex-
tremo, que contenga la muestra; éste se fija
con una banda de hule a un termémetro, Fig.
4.

® Se coloca el tubo de Thiele sostenido por una
pinza de tres dedos en un soporte universal,
se llena de un liquido con un punto de ebulli-
cién elevado. La Tabla 3. muestra ejemplos de
liquidos que se pueden utilizar. El tubo capilar
con la muestra y el termémetro se ponen den-
tro del tubo de Thiele y se calienta el liquido
con un mechero, colocado en la parte angular
del tubo, Fig. 4.

MATERIALES REACTIVOS

1 Tubo de Thiele Liquido con punto

de ebullicién elevado.

1 Termémetro

3 Capilares

1 Banda de goma
1 Tapén horadado

1 Mechero Bunsen

1 Soporte universal
1 Pinza de 3 dedos,
con nuez

Fig. 4. Montaje del tubo de Thiele y acercamiento del tubo capilar.

Fotografia de Mayte Castro y Carla Miranda

RECOMENDACIONES:

®la banda de hule se debe mantener
por encima del nivel del aceite caliente
o se podria fundir el caucho y romper.

® Para lecturas precisas, el compuesto
de muestra en el tubo capilar se man-
tiene cerca y al nivel del bulbo del ter-
mometro, que estd completamente su-
mergido y centrado en el aceite, como
se muestra en la Figura 4.

® El corcho o tapén que mantiene el ter-
mometro en su lugar, debe cortarse en
un lado para permitir la visién de la
region del nivel del mercurio en el ter-
moémetro.
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TA I_A 3 LiQuIDOS ESTABLES PARA USAR EN EL TUBO DE THIELE
Liauino PUNTO DE%BULI.ICIUN

Aceite de algodén 216
Aceite de silicén 290

Ftalato de dibutilo 340
370

Aceite de parafina

@ Se inicia el calentamiento lentamente, permitiendo que la temperatura se eleve, se
registra la temperatura en la que la muestra empieza a fundir y la temperatura en que
la fusion sea completa. Se realiza la determinacién por triplicado.

® En este caso, también se debe realizar la calibracion del termémetro a utilizar, de la
misma forma en que se explicé para el caso del método de Fisher Johns, pero usando
para la determinacién el mismo método del tubo de Thiele y haciendo la curva de
calibracién correspondiente.
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