OBJETIVO

Extraccion del aceite esencial del clavo mediante destilacién por arrastre de vapor y posterior aislamiento d
eugenol mediante diversas extracciones.

FUNDAMENTO TEORICO

El término aceite esencial engloba a sustancias muy diversas, que se obtienen de recursos naturales como
plantas de aspecto aceitoso. En este caso, el aceite esencial del clavo es una mezcla sencilla en comparac
con otras, siendo el eugenol su componente principal. Estas sustancias suelen ser inmiscibles con el agua.

El eugenol se emplea en perfumeria y también como analgésico dental.

Para una mayor compresion del fundamento teérico y en virtud de la claridad de esta préctica, lo
estructuraremos en varias partes, explicandose las restantes en el procedimiento operatorio.

1. Destilacién por arrastre de vapor

Esta técnica de destilacién es usada para destilar compuestos de punto de ebullicién altos que se descomg
en o cerca de sus puntos de ebullicién. Estos compuestos pueden destilarse con vapor de agua a una
temperatura lo suficientemente baja para evitar su descompasicién, este hecho constituye una ventaja sobr
otros métodos de destilacién. Dado que la corriente de vapor de agua es un proceso eficaz y barato (sélo s
requiere aguay calor), se usa con frecuencia para aislar y purificar aceites naturales a partir de sus fuentes
biolégicas.

Cuando se destilan con vapor pequefias cantidades de material, resulta eficaz suspender la materia prima
los aceites en agua en matraz de destilacion, tal y como hemos hecho nosotros. Cuando se calienta esta
mezcla, el vapor que se genera en el interior inicia el proceso de arrastre.

La consecuencia de esta técnica para la quimica organica practica es que un componente de punto de
ebullicién elevado, con una presiéon de vapor relativamente pequefia, puede obtenerse por destilacion con L
liquido inmiscible. Asi, como los aceites esenciales tienen un punto de ebullicién alto pueden aislarse y
purificarse combinandolos en un proceso de destilacién con algun liquido inmiscible de punto de ebullicién
inferior. En nuestro caso, el aceite que queremos destilar tiene un punto de ebullicion cercano a 253.5 °C. E
realidad, 253.5 °C es la temperatura de ebullicion del eugenol, pero ya que este va acompafnado de otras
sustancias minoritarias formando parte del aceite esencial, el punto de ebullicion de esta mezcla, diferira de
esta temperatura. El liquido inmiscible que hemos usado ha sido el agua, que como todos sabemos alcanz:
ebullicién a los 100 °C a presion atmosférica. El agua tiene varias caracteristicas que favorecen su elecciér
dispone de ella, es barata y de peso molecular bajo. Debido a su bajo peso molecular pueden destilarse gr:
namero de moles de agua sin que representen un gran volumen. Gracias a este procedimiento se comienz:
destilar a una temperatura de 98 °C,ya que la temperatura de ebullicién de una mezcla de dos liquidos
inmiscibles es inferior a la temperatura de ebullicién de cualquiera de ellos por separado. Como podemos
observar esta temperatura es cercana a la temperatura del disolvente, ya que el vapor que ser genera al
comenzar el arrastre es mas rico en el componente mas volatil, es decir, en agua.

Cuando en contacto con la atmésfera coexisten dos disoluciones, ambas contribuyen a la presién de vapor
parcial sobre la superficie de los dos liquidos. Al aumentar la temperatura, la presion de vapor sobre la
superficie del liquido aumentara. Debemos recordar que en cualquier proceso de ebullicién, lo que cuenta ¢
gue la presion de vapor de la disolucidn alcance la presion atmosférica que se ejerce sobre ella, y s6lo en €
punto se inicia la ebullicién y por consiguiente la destilacion. La condensacién de la fase vapor dara una



mezcla de dos fases con componentes acuoso y organico (aceite esencial).

Al ser los dos liquidos inmiscibles, sus moléculas no interaccionan entre si y se vaporizan y condensan de
forma independiente. En el equilibrio, cada componente se comporta como una sustancia pura. En
consecuencia, la presion parcial de equilibrio sera igual a la presién de vapor de cada componente.

P..=P

aceite aceile
o

agua agua

En la mezcla aceite esencial-agua, cada uno ejerce su propia presion de vapor caracteristica
independientemente del otro. Por tanto la presion de vapor total es:

El punto de ebullicién de la mezcla sera aquella temperatura a la que se alcance la presion de vapor de 76(
mm de Hg (presion atmosférica).

Ahora bien, por la ley de Dalton, la relacion de las presiones de vapor de dos liquidos es directamente
proporcional a las concentraciones molares de ambas sustancias en la fase gaseosa:

Donde P es la presion de vapor de cada componente puro en cuestion y n representa el nimero de moles ¢
cada sustancia en la fase gaseosa.

La relacién de pesos en el vapor no sélo dependera de la relacion de moles, sino también de sus pesos
moleculares. Es decir,

Siendo W el peso referido a cada sustancia y M la masa molar en cuestion.

Expresando en palabras esta Ultima ecuacion se puede decir que la destilacion de una mezcla de dos liquic
no miscibles, las cantidades relativas en peso de los dos liquidos que se recogen en el colector son
directamente proporcionales a:

* las presiones de vapor de los liquidos a la temperatura de destilacion correspondiente
* a sus pesos moleculares

Estos hechos constituyen la base de la purificacion y separacion de las sustancias por arrastre de vapor.
2. Extraccion

La extraccion es la técnica mas empleada para separar un producto organico de una mezcla de reaccion o
aislarlo de sus fuentes naturales. Puede definirse como la separacion de un componente de una mezcla po
medio de un disolvente.

En la practica es muy utilizada para separar compuestos organicos de las soluciones 0 suspensiones acuos
en las que se encuentran. El procedimiento consiste en agitarlas con un disolvente organico, diclorometanc
nuestro caso, inmiscible con el agua y dejar separar ambas capas. Los distintos solutos presentes se
distribuyen entre las fases organica y acuosa, de acuerdo con las solubilidades relativas.

Ciertos compuestos organicos, como los alcoholes, aldehidos, cetonas, &cidos, ésteres, aminas, etc., capa
de asociarse con el agua a través de puentes de hidrégeno, son parcialmente solubles en este disolvente y
los orgénicos; en estos casos pueden ser necesarias varias extracciones.

3. Disolucion saturada de cloruro sédico



Un material organico es menos soluble en una disolucién acuosa concentrada de sal, el agua entra en la ce
salina para ayudar a la solvatacién de los iones que contiene. Por ejemplo, si se agita diclorometano con ag
una pequefia cantidad de diclorometano entra en la fase acuosa y una pequefia cantidad de fase acuosa el
la organica. Por otra parte, si lavamos la fase organica con una disolucion saturada de cloruro sédico
(salmuera), la demanda de solvatacion de la sal retiene casi toda el agua de la fase acuosa. Analogamente
cualquier porcién de diclorometano que hubiera entrado en la fase acuosa sera rechazada por ella y buscal
fase organica.

Al extraer la fase acuosa con varias porciones de disolvente organico, la fase organica contendra casi siem
pequefas porciones de agua. Si la fase organica se agita con una disolucion saturada de NacCl, se eliminar
virtualmente toda el agua, que pasara a la fase acuosa y la disolucion organica contendra mucha menos ac
4. Desecante

En las reacciones organicas, con mas frecuencia el agua se considera como un reactivo 0 un contaminante
Después de la reaccién y posterior extraccion, casi todas las disoluciones organicas contienen pequefias

cantidades de agua.

El sulfato sédico anhidro es el mas comun de los deshidratantes generales. Es econdémico y de gran capac
porque forma un heptahidrato (segun otras fuentes puede formar un decahidrato).

Desecante + Agua
Hidrato

Na,SO,+7H,0  Na,SO, TH,0

Otra condicién que relne este desecante es que éste es relativamente inerte, y en general, no reacciona cc
materiales organicos.

Las desventajas del sulfato sédico consisten en que actda lentamente y por encima de 30°C el heptahidratc
rompe, reduciéndose la capacidad del secado. En nuestro caso fue seleccionado, ya que todo el proceso
posterior a la destilacion se realizé a temperatura ambiente.

5. Rotavapor

Se trata de un dispositivo conectado a una bomba de vacio en el cual evaporamos un disolvente a presion
reducida.

Si hacemos vacio, reducimos la temperatura de ebullicién del disolvente que impregna un soluto no volatil.
De este modo aceleramos la evaporacion y evitamos trabajar con temperaturas elevadas.

PROCEDIMIENTO OPERATORIO
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La practica comienza con la destilacién por arrastre de vapor del clavo y el agua. Una vez que observamos
gue no pasa hninguna gota de aceite por la columna de refrigeracién, paramos el proceso. En este momentc
encontramos en la corriente B del diagrama. Tras la destilacién, hemos obtenido una disolucién acuosa que
contiene el aceite esencial del clavo. Como hemos expuesto anteriormente, el componente principal de est
aceite es el eugenol.

Al realizar la primera extraccion con diclorometano, pretendemos pasar el eugenol a una fase organica.
Seguidamente lo volveremos a pasar a una fase acuosa en forma de sal potasica.

El eugenol como alcohol que es, tiene cierto caracter acido, por lo que la presencia de una base fuerte, con
pueda ser en nuestro caso una disolucién de KOH al

5% (F), puede arrancar el hidrogeno del grupo funcional hidroxilo en forma de protén. De forma que:

Volvemos a hacer un lavado con diclorometano para arrastrar en la fase organica todos aquellos productos
acompafaban al eugenol, formando parte del aceite esencial. Esto ocurre porque las otras sustancias que |
han pasado a sales potasicas y por tanto no son solubles en el agua.

Tomamos la fase acuosa y la acidulamos con HCI al 10% (G). De este modo recuperamos el eugenol, ya q
el HCl es un acido mas fuerte que el eugenol.

Una vez recuperado el eugenol, lo pasamos nuevamente a una fase organica por medio de una extraccion
diclorometano. Lavamos con agua y con una disolucion saturada de cloruro sddico, con esta Ultima tratamo
de retirar agua de la fase organica. (véase pto. 3 del fundamento tedrico). Afiadimos el desecante (K) y
realizamos un filtrado por gravedad para asegurarnos que no pasa sulfato sodico a la disolucién. Por altimo
evaporamos en el rotavapor el diclorometano, obteniéndose el eugenol practicamente puro.

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Véase pagina 20 del manual de practicas de Quimica Organica, en cualquier caso se ha recogido extensan
en el procedimiento operatorio ya que se ha intentado explicar el por qué de toda accion llevada a cabo en
practica.

RESULTADOS Y OBSERVACIONES

Después de evaporar en el rotavapor, se pesé el matraz de fondo redondo que contenia el producto aceito:
Luego, una vez limpio y seco el matraz volvié a pesarse. De este modo, es decir, por diferencia hallamos el

peso del eugenol, obteniéndose los siguientes resultados:

0.3621 g. de eugenaol.



Si consideramos que el clavo contiene aproximadamente un 3% de eugenol, podemos decir que en los 17 |
clavo de partida habia 0.51 g. de eugenol y por tanto, obtenemos un rendimiento del 71%.

BIBLIOGRAFIA
» Curso practico de Quimica Organica
Autores: R.Q. Brewster
C.A. VanderWerf
W.E. McEwen
Editorial Alhambra
» Experimentos de Quimica Organica
Autor: Louis F. Fieser
Editorial Reverté, S.A.
» Quimica Organica experimental
Autores: H.D. Durst
G.W. Gokel
Editorial Reverté, S.A.
* Fisicoquimica
Autor: Ira N. Levine
Editorial Mc Graw Hill

* Vilarrasa



MEZCLAD

MEZCLAD



A: Mezcla de clavo y agua

B: Mezcla de agua y aceite esencial (eugenol)

C: Residuo

D: Diclorometano

E: Fase acuosa

F: Disolucion de KOH al 5%

G: Disolucion clorhidrica al 10%
H: Disolucion &cida

I: Agua destilada

J: Disolucién saturada de NacCl
K: Sulfato Sédico anhidro

L: Mezcla diclorometano—eugenol

M: Eugenol
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