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Objetivo

Proporcionar a estudiantes de las licenciaturas en
Ciencias Quimica-Bioldgicas y dreas afines un material
de apoyo util, con informacién que les permita acceder
de una manera directa y clara al tema de Ia
recristalizacion, su concepto y los procedimientos
experimentales que inciden en esta técnica de
purificacion.

Introduccién

Los productos solidos que se obtienen en una reaccion
suelen estar acompafiados de impurezas que hay que
eliminar para poder disponer del producto deseado de
la manera mas eficiente posible. EI método mads
adecuado para la eliminacién de las impurezas que
contaminan un sélido es por cristalizaciones sucesivas,
ya sea en un disolvente puro o en una mezcla de
disolventes. A este procedimiento se le da el nombre
genérico de recristalizacion.

La recristalizacion es importante como proceso
industrial por los diferentes materiales que son y
pueden ser comercializados en forma de cristales. Su
empleo tan difundido se debe probablemente a la gran
purezay la forma atractiva del producto quimico sélido,
que se puede obtener a partir de soluciones
relativamente impuras en un solo paso de
procesamiento. En términos de los requerimientos de
energia, la recristalizacidon necesita mucho menos para
la separacidon que la requerida para la destilacion y
otros métodos de purificacidn utilizados cominmente.
Ademas, se puede realizar a temperaturas
relativamente bajas y a una escala que puede ir desde
unos cuantos gramos hasta miles de toneladas diarias.
Se puede hacer a partir de un vapor, una fusién o una
solucidn. La mayor parte de las aplicaciones industriales
de la operacién incluyen la recristalizacion a partir de
soluciones.

Recristalizacion

La recristalizacion es una técnica instrumental muy
utilizada en los laboratorios de quimica para llevar a
cabo la purificacion de sustancias sélidas que contienen
pequeiias cantidades de impurezas. Esta técnica se
basa en el hecho de que la mayoria de los compuestos
incrementan su solubilidad con la temperatura. La
muestra para recristalizar se expone a un disolvente o
mezcla de disolventes a su temperatura de ebullicidn,
con la condicién de que el compuesto a purificar sea
insoluble en frio en ese mismo disolvente. Tras una
serie de operaciones sencillas, se deja enfriar
lentamente generdndose una disolucion sobresaturada
del compuesto, lo que favorece la formacién de

cristales. La Figura 1 ilustra la recristalizacién de acido
benzdico en agua.

Figura 1. Recristalizacion de acido benzoico en agua. Fuente:
elaboracién propia con base en (Chang, & Goldsby, 2013).

Un compuesto organico cristalino esta constituido por
un empaquetamiento tridimensional de moléculas
unidas principalmente por fuerzas de Van der Waals,
gue originan atracciones intermoleculares débiles (ver
ejemplo en la Figura 2). La recristalizacidn es un proceso
de purificaciéon bastante selectivo, ya que, en el
crecimiento del cristal, el empaquetamiento regular de
moléculas de un mismo tipo, forma y tamafio tiende a
excluir la presencia de impurezas. Es el método mas
adecuado para purificar compuestos sdlidos, siempre
que estos contengan una cantidad moderada de
impurezas

Figura 2. Estructura cristalina de la cinnamida. Fuente: elaboracion
propia con base en (Brown, et al., 2012).

El primer paso en una recristalizacion es conocer el
disolvente ideal, aquel en donde el compuesto a
purificar sea insoluble en frio y soluble en caliente.
Posteriormente se debe disolver el sélido en la minima
cantidad del disolvente apropiado en caliente,
obteniendo una disolucién saturada que debe de ser
filtrada en caliente para eliminar impurezas insolubles.
En algunos casos se recomienda afiadir carbon activado
para eliminar impurezas solubles en el disolvente
empleado, generalmente coloridas. Al enfriar el
filtrado, la disolucidn se sobresatura con respecto al
sélido y se empiezan a formar pequefios nucleos de
cristalizacion en las paredes del recipiente o en la
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superficie del liquido. Una vez que se conforman estos
nucleos mas moléculas que llegan a la superficie se
unen dando lugar al reticulo cristalino. Sin embargo, las
impurezas solubles remanentes permanecen ya que no
estan lo suficientemente concentradas como para
saturar la disolucidn y cristalizar. Los cristales obtenidos
se recogen por filtraciéon, separandose asi de las aguas
madres, se lavan varias veces con el mismo disolvente
frio para eliminar las impurezas adheridas a la
superficie y, finalmente, se secan. Si después de la
recristalizacion no se obtiene el sdlido con la pureza
deseada, el proceso puede repetirse empleando el
mismo u otro disolvente.

La cristalizacion idonea es aquella que tiene lugar
lentamente, ya que conduce a cristales muy puros. Si el
enfriamiento de la disolucion se realiza muy
rapidamente se puede producir la formacién de un
sélido amorfo, en lugar de un sélido cristalino, que
puede incluir impurezas.

Eleccidn del disolvente

Como se menciond anteriormente, el primer paso para
abordar un proceso de recristalizacion es la eleccién del
disolvente ideal. Para ello se realizan pruebas de
solubilidad: se introduce un poco del compuesto a
recristalizar en distintos tubos de ensayo y se adicionan
en cada uno los diferentes disolventes elegidos (Tabla
1), se calientan y se observa lo que ocurre.

Tabla 1. Disolventes de uso mds frecuente para cristalizacion.

Disolvente P.eb. (2C/1 atm)

Agua 100
Metanol 65
Etanol 78
Acetona 56
Acetato de etilo 77
Tolueno 111
Hexano 69

El disolvente éptimo o ideal serda aquél que disuelva
completamente el compuesto en caliente y nada o muy
poco en frio. Es importante que ademds cumpla con
otras dos caracteristicas: tener un punto de ebullicion
no excesivamente alto y ser inerte respecto al
compuesto a recristalizar para no modificar su
integridad.

En ocasiones no es posible encontrar un disolvente
puro que cumpla con todos los requisitos, en estos
casos se puede utilizar una mezcla compuesta por dos
0 mas disolventes en cantidades adecuadas.

Normalmente ocurre que el compuesto a purificar es
muy soluble en una serie de disolventes, y muy
insoluble en otros, de modo que se escoge un
disolvente de cada tipo para realizar la mezcla. Por
supuesto, ademads de elegir las proporciones adecuadas
de cada uno, es necesario que los disolventes escogidos
sean miscibles.

Otra manera de llevar a cabo la recristalizacion en estos
casos es disolver en caliente el sélido a purificar en la
minima cantidad posible del disolvente en el que se
disuelve bien y adicionar gota a gota el disolvente en el
que no es soluble para favorecer su cristalizacion. A
esta técnica se le da el nombre de recristalizacién por
par de disolventes.

Procedimiento
experimental

Adicion de disolvente

Como regla general, el objetivo es disolver el soluto en
la minima cantidad de disolvente a su temperatura de
ebullicion. Una vez elegido el disolvente ideal, el
compuesto a recristalizar, finamente pulverizado, se
coloca en un matraz Erlenmeyer de tamafno adecuado.
En otro matraz Erlenmeyer se adiciona el disolvente o
mezcla de disolventes de recristalizacidn y se calienta
hasta su punto de ebullicién (Figura 3).

Solido a purificar Disolvente ideal

Figura 3. Colocacién de compuesto a recristalizar y calentamiento
del disolvente ideal. Fuente: elaboracién propia.

Disolucion en caliente del
solido a recristalizar

Se vierte el disolvente a ebullicion en el matraz
Erlenmeyer que contiene el sdlido hasta que lo cubre y
se calienta con agitacién constante hasta ebullicion.
Mientras esto se realiza, afadir gradualmente mads
disolvente hasta que el sdlido se disuelva
completamente. Si después de afiadir una cantidad
adicional de disolvente y a ebullicién sigue sin
disolverse una parte, hay que tener en cuenta que
podria tratarse de impurezas insolubles (Figura 4). Si se
adiciona exceso de disolvente, la disolucién no estara
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saturada, y puede ocurrir que, después de enfriar, no se
produzca la separacion de cristales.

Disolvente ideal

Sélido a purificar

Figura 4. Adicion del disolvente ideal al compuesto a recristalizar.
Fuente: elaboracidn propia.

Filtracion en caliente de las
impurezas insolubles

El método para eliminar las impurezas insolubles
consiste en filtrar la disolucidn caliente por gravedad
utilizando un embudo coénico y un filtro de pliegues
(Figura 5).

Figura 5. Filtracion en caliente de las impurezas insolubles. Fuente:
elaboracién propia.

Hay que tener en cuenta que se ha preparado una
disolucion saturada y que si se enfria subitamente se
producira la precipitacion del compuesto; por ello, es
necesario que todo el material necesario (embudo
conico y el matraz Erlenmeyer) se encuentre caliente.
Normalmente el matraz Erlenmeyer y el embudo
conico se sacan de la estufa al momento de realizar la
filtraciéon y se adiciona una pequefia cantidad del
disolvente caliente a través del papel filtro para que
este se caliente. Se coloca el embudo sobre un aro
metalico sujeto a un soporte universal, se introduce el
vastago del embudo cdénico en el Erlenmeyer y se filtra
la disolucidn caliente del compuesto. Estas operaciones
deben realizarse con premura para evitar que la
disolucidon se enfrie o se evapore demasiada cantidad
de disolvente.

Enfriamiento y cristalizacion

Existen varios procedimientos que inducen la
cristalizacion de sélidos puros, como enfriar, soplar el
filtrado, raspar las paredes del recipiente empleado con
una varilla de vidrio o con espatula y “sembrar” la
solucién con cristales puros del mismo compuesto a
purificar, si es que se cuenta con ellos.

Se deja enfriar lentamente el filtrado para que se
formen los cristales puros del compuesto deseado
(Figura 6).

Enfriamiento

Figura 6. Enfriamiento y cristalizacion. Fuente: elaboracion propia.

Si una vez alcanzada la temperatura ambiente el sélido
no ha cristalizado, resultan utiles los siguientes
consejos:

- Enfriar la disolucidn en un bafio de hielo.

- Raspar las paredes o el fondo del Erlenmeyer con una
espatula o una varilla de vidrio.

- Soplar el filtrado.

- Afadir un cristal del compuesto que actie como
nucleo de cristalizacidn (sembrado).

Se recomienda realizar al mismo tiempo los primeros
tres consejos.

Filtracion de los cristales

Una vez que el sélido ha cristalizado, los cristales se
separan de la disolucién (aguas madres) filtrando a
presién reducida, utilizando un Kitazato y un embudo
Blchner provisto de un filtro de papel (Figura 7).

Figura 7. Filtracidn de los cristales. Fuente: elaboracién propia.

El papel filtro debe cubrir por completo todos los
orificios de la placa del Blichner, pero su didmetro debe
ser ligeramente inferior al de su placa. Al colocarlo debe
quedar completamente liso y sin arrugas, para que no
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pueda pasar nada de sélido por sus bordes. Esto se
consigue facilmente humedeciendo el papel con
disolvente y haciendo succion con el vacio.

Lavado y secado de los
cristales

Lavar varias veces los cristales contenidos en el Blichner
con el mismo disolvente en el que se ha llevado a cabo
la cristalizacién, previamente enfriado. Finalmente, los
cristales recogidos se pasan a un vidrio de reloj y se
dejan secar al aire o al vacio (Figura 8).

Figura 8. Lavado y secado de los cristales. Fuente: elaboracion
propia.

Consideraciones

Con estas operaciones se persigue eliminar los dos tipos
de impurezas que se pueden presentar en la muestra
original: las insolubles y las solubles. Las primeras se
eliminan cuando se realiza la filtracion en caliente por
gravedad, quedando recogidas en el papel filtro; las
segundas, en la filtracidn al vacio, quedando disueltas
en el filtrado.
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