PRACTICA 1

REACCIONES DE ESTERIFICACION. SINTESIS DEL ACETATO DE ISOAMILO.

Objetivo

En esta practica se trata de sintetizar, mediante una reaccién de condensacion como la esterificacion, el
acetato de isoamilo, resultante de la reaccién del acido acético con el alcohol isoamilico.

Procedimiento

En un matraz de fondo redondo de 50 cm3 se colocan 12.5 cm3 (210 mmol) de acido acético seguido de 1(
cm3 (92.5 mmol) de alcohol isoamilico. Se agita para mezclar ambos compuestos y a continuaciéon se afiad
lentamente 2.5 cm3 de &cido sulflrico concentrado mientras se agita el matraz. Se desprende calor, por lo |
se debe tener cuidado.

A continuacion, se agregan unos trozos de porcelana porosa y se acopla el refrigerante de reflujo con las
juntas ligeramente engrasadas. Se calienta a ebullicién sobre la placa calefactora, manteniendo el reflujo
durante una hora.

Finalizado este periodo, se deja enfriar hasta temperatura ambiente y se transfiere todo el liquido a un emb
de decantacién con 25 cm3 de agua. Se agita suavemente, se deja decantar y se separa la capa inferior ac
Se afiade otra porcién de 15 cm3 de agua, se agita y se decanta, separando de nuevo la capa acuosa infer

La capa organica resultante se lava con tres porciones de 15 cm3 de disolucién saturada de bicarbonato
sodico, para eliminar el exceso de acido acético. En este proceso de extraccion se debe tener cuidado porc
se desprende CO2, lo que provoca una sobrepresion en el interior del embudo. Por ello, se agitara muy
lentamente al principio. El tltimo extracto se ensaya con papel indicador de pH y si no es basico la capa
organica se lava con otras dos porciones de 15 cm3 de disolucién de bicarbonato sddico.

Una vez eliminado el acido acético, se lava la capa organica con dos porciones de 10 cm3 disolucion satur:
de cloruro sédico, se pasa a un erlenmeyer y se seca sobre sulfato sédico anhidro, que es utilizado para
eliminar los posibles restos o particulas de agua.

Después del secado (el liquido debe ser transparente), la capa organica se decanta a un matraz esférico de
cm3y se acopla a un aparato de destilacién sencillo. Se afladen unos trozos de porcelana porosa y se dest
sobre la placa eléctrica. El matraz colector se mantiene frio por medio de un bafio de hielo y se recoge la
fraccion que destila entre 135 y 143°C.

El liquido incoloro asi obtenido, de un fuerte olor caracteristico, se pesa y se calcula el rendimiento obtenid
partir de la cantidad de alcohol utilizada. Finalmente, el producto es caracterizado mediante sus propiedade
espectroscopicas.

Resultados vy observaciones
El liquido incoloro que hemos obtenido en esta practica posee un fuerte y caracteristico olor a platano.
Al ensayar el Gltimo extracto con papel indicador de pH, hemos observado que era basico, por lo que nos

hemos ahorrado el lavado de la capa organica con otras dos porciones de 15 cm3 de disolucién de bicarbo
saédico.



Después, al decantar la capa organica y acoplarla al aparato de destilaciéon, hemos recogido la fraccién
obtenida entre 135 y 143°C pero teniendo en cuenta estos detalles: al llegar a 135°C hemos dado la vuelta
adaptador de destilaciébn, cominmente llamado cerdito, para que el producto de la destilacién se recogiese
impurezas en uno de los dos matraces que habiamos acoplado al adaptador. De esta manera, en un matra
guedaran las impurezas obtenidas hasta los 135°C y en el otro, el matraz de fondo coénico, el producto a pa
de esa temperatura. A continuacién pesamos el producto en el matraz, que habia sido pesado vacio
anteriormente, y la diferencia entre las dos cantidades sera el peso del producto obtenido.

Cuestiones:

» ¢/ Cudl es el nombre sistematico del alcohol isoamilico?

3—-metil-1-butanol

» Formulese un mecanismo detallado de la reaccion de esterificacién de Fischer.

La esterificacién de Fischer consiste en la transformacion de un acido carboxilico en su correspondiente és
con agua, y en presencia de un exceso de acido y un catalizador como el 4cido sulfdrico.

Este es el mecanismo detallado de nuestra reaccion:

La reaccién transcurre en un medio acido debido a la presencia del catalizador (acido sulflrico) presente er
disolucion. El medio acido facilita la salida de un protén del grupo carboxilico del acido acético.

A continuacion, el protén (H+)ataca al grupo hidroxilo, produciéndose asi una molécula de agua.

Las dos especies que resultan del proceso se unen para formar el producto deseado que es el acetato de
isoamilo.

* ¢ Por qué las cantidades en moles de acido y de alcohol no son iguales?

Si las cantidades fuesen iguales, la reaccién estaria en equilibrio. No son iguales. Dependiendo de la cantic
de alcohol y de &cido el rendimiento de la reaccién aumenta o disminuye.

* ¢, Qué papel desempefia el acido sulfarico?

El &cido sulfurico en esta reaccion actta como catalizador.
« Indiquese el rendimiento y demas datos obtenidos.
Peso tedrico del producto = 8.153 g.

Peso del producto obtenido = 5.643 g.

Rendimiento en % = 69.2%

Intervalo de ebullicion = 135-143°C

PRACTICA 2

REACCIONES DE LOS COMPUESTOS CARBONILICOS. PROPIEDADES QUIMICAS DEL
BENZALDEHIDO.



Objetivo

En esta practica se pretende estudiar las propiedades quimicas de un compuesto carbonilico aromatico: el
benzaldehido.

Concretamente, se pretenden estudiar el comportamiento quimico del benzaldehido frente a agentes oxida
y reductores, y su reactividad debida al grupo carbonilo en reacciones de condensacion.

El benzaldehido es un aldehido que no posee hidr6genos en , por tanto, en las reacciones de condensacid
las que participa es el grupo carbonilo el centro de reactividad.

Procedimiento

» Ensayo de solubilidad

En tres tubos de ensayo se pondra 1 mL de benzaldehido y se ensayara su solubilidad con agua, etanol y ¢
 Oxidacion al aire

Sobre un vidrio de reloj se ponen unas gotas de benzaldehido dejandolo expuesto al aire durante unas hor:
observando el cambio que se produce.

» Reaccién con fenilhidrazina

En un tubo de ensayo se ponen 5 mL de etanol y se disuelven unas gotas de benzaldehido. A continuacion
afiaden unas gotas de fenilhidrazina formandose un precipitado amarillo.

» Condensacién con acetona

En un matraz erlenmeyer se ponen 20 mL de etanol, 2 mL de acetona y 10 mL de hidréxido sédico al 5 por
ciento. La mezcla se agita unos minutos y se afladen 6.5 mL de benzaldehido gota a gota mientras se agite
la varilla hasta que se forman cristales. Una vez enfriado los cristales de dibenzalacetona se recogen por
filtracién en un Bichner y se recristalizan en etanol. Punto de fusién 111°C.

» Poder reductor

Preparacion del reactivo de Tollens: a 20 gotas de AgNO3 acuoso, se afiaden 20 gotas de NaOH al 10%, Ic
gue le da una tonalidad marrén y cada vez mas oscura. Finalmente se afiade NH40OH (6N) gota a gota,
agitando constantemente hasta que desaparece el precipitado de AgOH, y la disolucién queda transparente
El procedimiento consiste en disolver 2 gotas de benzaldehido en la minima cantidad de etanol. Afadir la

disolucion de la muestra gota a gota sobre el tubo que contiene el reactivo de Tollens. Se observara lo
ocurrido en el tubo.

Resultados vy observaciones
« Ensayo de solubilidad:
Observamos que el benzaldehido es soluble tanto en etanol como en éter, pero no lo es en agua.

» Oxidacion al aire:



Después de la exposiciéon del benzaldehido al aire durante aproximadamente 24 horas hemos obtenido unc
cristales blanquecinos en forma de aguja y copos de nieve.

* Reaccion con fenilhidrazina:

Se forma un precipitado amarillo en forma de cristales.

» Condensacion con acetona:

Obtenemos unos cristales amarillos de dibenzalacetona que filtramos en Blichner a continuacion. Después
recristalizamos en etanol, dejamos secar los cristales hasta el dia siguiente y asi hallaremos el punto de fus
Los resultados de esta practica son:

Gramos de dibenzalacetona te6ricos = 5.6 g.

Moles de dibenzalacetona teéricos = 5.6/162=0.034 moles

Gramos de dibenzalacetona impuros obtenidos = 13.715 g.

Gramos de dibenzalacetona puros obtenidos =4.72 g.

Moles de dibenzalacetona obtenidos = 4.72/162=0.029 moles

Rendimiento obtenido = 4.72/5.6=84.28%

Punto de fusién de dibenzalacetona obtenida (intervalo) = 111.3 — 114.8°C

Punto de fusién de la dibenzalacetona (bibliografia) = 111°C

« Poder reductor:

Lo que ocurre en el tubo es que sus paredes adquieren un tono plateado semejandose a un espejo de plat:
forma un precipitado de plata con amonio y agua.

El método seguido es el ensayo de Tolens, para la esterificacion de aldehidos:
Ejercicios

* ¢, Se puede decir que el benzaldehido tiene caracter reductor?
Si, porque se oxida de aldehido a una sal acida, el permanganato de amonio.

» Formular el mecanismo de la condensacién del benzaldehido con la acetona.
El mecanismo cataliza la reaccion con una base (NaOH). El grupo hidréxido (OH) del NaOH reacciona con
hidrogeno (H) del grupo carbonilo, aumentandole un protén. El grupo aromatico con el carbanién reacciona
con la acetona formando la dibenzalacetona.

PRACTICA 3

PREPARACION DE LA ASPIRINA



Objetivo

En esta experiencia utilizaremos la reaccion del acido salicilico (o—hidroxibenzoico) con anhidrido acético
para sintetizar el acido acetilsalicilico, o aspirina.

Procedimiento

En un matraz pequefo se echan, por el siguiente orden 5 gramos de acido salicilico (obtenido de la practic:
recristalizado y seco, 10 mL de anhidrido acético y 1-2 mL de acido sulfarico concentrado. Al agitar la
mezcla suavemente, la temperatura se eleva hasta 70-80°C y todo el 4cido salicilico se disuelve. La reacci
exotérmica continda manteniendo la temperatura de la solucién por encima de 70°C durante varios minutos

En doce o quince minutos la solucién se habra enfriado a 35-40°C y el contenido del matraz sera casi una
masa soélida de cristales de aspirina.

Se afiaden 20mL de agua fria, se agita la suspensién bien y los cristales se recogen por filtracién sobre un
bluchner. Se presiona el producto sobre el filtro para eliminar la mayor cantidad posible de agua, y la muest
de aspirina se extiende sobre un papel de filtro para secarla al aire; cuando el producto esté seco se puede
recristalizar de etanol al 10%. El agua caliente no es un disolvente de recristalizacién adecuado porque en |
solucion caliente la aspirina experimenta una hidrélisis parcial a acidos salicilico y acético. El rendimiento e:
de unos 4 gramos. El punto de fusiéon de la aspirina varia entre 130 y 135°C porgue se descompone
parcialmente.

Unos 0.1 gramos del producto preparado se suspenden en un poco de agua y se afiaden 1-2 mL de soluci
cloruro férrico.

Resultados vy observaciones

¢ Era de esperar que la aspirina diese alguna coloracién con cloruro férrico?.
El acido salicilico, como la mayor parte de los fenoles, forma un complejo fuertemente coloreado con el ion
Fe3+ del tricloruro de hierro. La aspirina o acido acetilsalicilico, que tiene este grupo acetilado, no dara este
reaccion.

* Si con cloruro férrico aparece alguna coloracidn, ¢a qué es debida?.

Sera debida a la presencia de una impureza en el producto final. La impureza mas comun es el propio acid
salicilico que no ha sufrido una acetilacién completa, poseyendo el grupo hidroxilo del segundo carbono libr

» Peso de acido acetil salicilico impuro = 3.1g.
Peso de acido acetil salicilico puro = 2.56 g.
Punto de fusion = 126.8°C
Moles de aspirina = 2.56/181=0.014 moles
Gramos de acido acetilsalicilico te6ricos = 6.52 g.
Rendimiento de la reaccion = 2.56/6.52*100=39.26%
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