Procedimiento

Se procede a realizar el siguiente montaje:
1.— Matraz Fondo Redondo 200 ml.
2.— Adaptador Claisen.

3.— Refrigerante de Reflujo.

4.- Codo de Destilacion.

5.— Quitasato.

6.— TermOmetro.

7.— Mangueras.

8.— Mechero.

9.- Pinzas.

10.- Soportes Universales.

11.- Tripoides y Rejilla de Asbesto.

Se colocan 30 gr. de Acido Acético y 40 ml. de Etanol al 95% en un matraz de fondo redondo, y agitando
continuamente, se agregan 5 ml. de Acido Sulftrico concentrado.

Luego al matraz se le adapta un refrigerante de reflujo. afiadiéndole un trocito de plato poroso. A continuac
se calienta la mezcla aproximadamente por 30 min. sobre un bafio de vapor.

Al finalizar, se enfria el matraz con su contenido, y el montaje se modifica para proceder a una destilacion.

Seguidamente se colocan en el matraz unos trocitos de plato poroso y se procede a destilar el Acetato de E

calentando sobre el bafio de vapor.

Luego de destilar, el producto se coloca en un embudo de llave y se agita suavemente con una solucién de
Carbonato Sédico, abriendo frecuentemente la llave, con el fin de dejar escapar los gases (di6xido de
carbono). Progresivamente se va agitando con mas fuerza hasta que la capa superior no presente reaccion

frente al papel tornasol acido.

Se separa la capa superior de Acetato de Etilo, y se lava con 20 ml. de una solucién fria de Cloruro Calcico

25 ml. de agua.

El producto obtenido se deja secar por 30 min. sobre Sulfato Magnésico Anhidro.

Una vez que el producto esta seco, se filtra el liquido a través de un filtro seco para separar el Sulfato

Magnésico y se destila.



La fraccidn de destilado que pase emgntre los 75°y lo 78° se recoge aparte, fraccionando de nuevo las
fracciones de punto de ebullicibn mas alto y mas bajo, recogiéndo nuevamente la fraccion que pase entre I

75° y los 78°, uniéndola con la primera porcion.

Por Gltimo se pesa el producto y se determina el rendimiento a partir de la cantidad de Acido Acético

utilizada.

TABLA DE CONSTANTES FiSICAS

Férmula Pto. Pto. Densidad
Nombre Peso

del Molecular de Ebullicion |de Fusion "d"
del Compuesto (g/mal)

Compuesto (C9) (C9 (g/cm3)
Acido

CH3COOH 60.04 118 16.6 1.0492
Acético
Etanol CH2CH20H |46.07 78.5 -117.3 0.7893
Acetato de

CH3-COO- 111607 57.5 0.9003

. C2H5 —

Etilo
Acido Sulfarico H2S04 98.08 338 10.36 1.841
Carbonato Sédico [NaCO3 105.99 s 851 2.532
Dioxido de co2 44.0 ~78.52 1.9768
Carbono
Cloruro

CaCl2 118.99 > 1600 782 2.15
Calcico
Sulfato Anhidro de 120.37 0.1124 2.66
Magnesio —

TABLA DE TOXICIDADES Y PRIMEROS AUXILIOS

i6n

Compuesto Toxicidad Primeros Auxilios
Venenoso por inhalacion,
ingestion o absorcion de la piellEn caso de contacto, lavar
Causa irritacion de los ojos y lalinmediatamente con abundante
Acido piel. Pue_cile provocar espasmosagua fria. Si es inhalado, respirar
inflamacién o edema de la larin@ére fresco. Si no resulta dar
Acético y,bronquios. Puede provocar resp?rac?c:m artificial. Si Ig_
sintomas tales como: fiebre, |respiracion llega a ser dificultosa,
laringitis, nauseas, dolor de suministrar oxigeno directamente.
cabeza, etc...
Peligroso si es ingerido, inhaladén caso de contacto con los 0jgs,
Etanol 0 bien absorbido por la piel. lavar con abundante agua fresqa.
Puede causar irritacion en la pigAsegurese de lavar los ojos
El vapor o gas causa irritacion ¢ggeparando los parpados. Si es
los ojos. ingerido quitar la ropa y calzadg
rapidamente. En caso de inges

enjuague la boca con abundanqe



agua .
En caso de contacto, lavar con
Puede causar dolor de cabeza,|abundante agua los ojos y la pigl.
Acetato de nauseas y vomito. Es peligroso|Akegurese de lavar los ojos
ser inhalado o absorbido por la|separando los parpados. En caso
Etilo piel. Puede causar irritacion.  |de ingestion enjuague la boca gon
abundante agua.
Causa quemaduras leves. Es |En caso de contacto, lavar
dafiino si es absorbido o ingeridmmediatamente la piel y los ojos
por la piel. Es extremadamente|con grandes cantidades de agua.
Acido destructivo para los tejidos de I(A§egurarse _de separar bien Io§
membranas mucosas y para el |parpados. Si es inhalado, respirtar
Sulfdrico tracto respiratorio. Su inhalaqic’_) aire fres_c,o. Si _n.o_resulta,dar
puede ser fatal. Por la exposicigmespiracion artificial u oxigeno
puede producir vomito, ronquergirectamente. En caso de
y nauseas. ingestion, lavar la boca con agua.
En caso de contacto, lavar con
agua los ojos y la piel. Sies
Puede causar dolor de cabeza,|inhalado, respirar aire puro, biep
nauseas y vomito. Es peligroso|s¢a por respiracion artificial o con
Carbonato Sédico ser inhalado o absorbido por lajoxigeno directamente. En caso|de
piel. Puede causar irritacion.  |ingestion enjuague la boca con
abundante agua. Remover la rgpa
y el calzado.
Si es inhalado, respirar aire
Puede ser peligroso por fresco. Si no resulta dar
inhalacién, ingestién o por respiracién artificial u oxigeno
absorcion de la piel. El vapor |directamente. En caso de
Dioxido de Carbono irrita los ojos, membranas ingestion, lavar la boca con agua.
mucosas Y el tracto superior  |Si hay contacto con los ojos
respiratorio. enjuagar con abundante agua
fresca.
En caso de contacto, lavar con
Puede ser dafiino por inhalaciéfgbundante agua los ojos y la piel.
ingestion o absorcion de la piel]Aseglrese de lavar los 0jos
Cloruro Calcico Causa irritacion en los ojos y la|separando los parpados. En caso
piel. de ingestidn enjuague la boca gon
abundante agua.
o . ..|[En caso de contacto con los 0jgs y
Puede ser danino por inhalacio 14 piel, lave inmediatamente con
absorcion o ingestion. Puede pIe, ] .
causar irritacién en los ojos, abundantg agua fr!a. Cuide qle
Sulfato Anhidro de Magnesio |membranas mucosas y tracto separar bien Ic_)s parpados.Sl €S
respiratorio. Causa irritacion en ||rg1halado, respirar aire f(esco: S
piel, no re,:sulta dgr respiracion artificjal
u oxigeno directamente.

Observaciones

Al agregar el Etanol al Acido Acético observamos que no hubo cambio en el color de nuestra mezcla.
Posteriormente al agregar el Acido Sulfurico se observé que el matraz comenzé a calentarse sin cambio de
color alguno.



Iniciamos el calentamiento de la mezcla en un bafio de vapor, esperando una media hora a que la mezcla
reflujara.

Comenz6 a destilar a los 50° C y se dej6 destilar hasta que a partir de los 75° C la muestra mostré un aume
brusco de temperatura (85° C).

Después de la destilacién, no se destap6 el balén de forma brusca , ya que podia producirse una emanacic
vapores toxicos, por lo que se coloc6 el balén en un bafo de hielo con agua.

El destilado, producto del proceso de destilacion del Acetato de Etilo sobre un bafio de vapor, se agité lueg
con una solucién de Carbonato Sédico en un embudo de separacién, observandose como era necesario at
tapon del embudo para liberar los gases producidos por ésta.

Al dejar de agitar se observd como la solucién se separaba en dos capas, una de ellas es acuosa y la otra
Acetato de Etilo (superior).

Al separar la capa de Acetato de Etilo y afiadirle el Cloruro Calcico, se formaron nuevamente dos capas, ur
acuosa y otra organica, y ademas se observa la presencia de pequefios pedacitos de sélido blanco ( semej
a trocitos de papel en agua ).

Se separa la capa organica y se le hace la prueba del papel tornasol, el cual cambia de rosado a azul.
Resultados

El rendimiento del proceso de Esterificacion fue de:

El rendimiento ha sido muy alto debido a los azeétropos presentes en la muestra , los cuales no fueron
eliminados con el sulfato magnésico anhidro ya que este paso lo suprimimos.

Al destilar el acido acético,en el bal6n qgueda como residuo una pequefa cantidad de acido acético y acido
sulfdrico diluido;

La razén por la cual se coloco el baldén sobre el bafio de agua con hielo, al final de la destilacion fue con el
objeto de condensar los vapores toxicos y ademas no permitir la pérdida de producto por evaporacion.

Los gases que se produgeron en el interior del embudo, CO2, fueron producto de la reaccion del destilado
la solucion de carbonato sédico.

La razén por la que el papel tornasol cambié de rosado a azul, con el producto final, es porque nos
encontrabamos en presencia de una base, un ester.

Preguntas

1.— La constante de equilibrio en la reaccion de formacion del Acetato de Etilo a partir de Acido Acético y
Etanol es de 3.77 a 25° C. Calculese el tanto por ciento de éster en equilibrio con los reactivos en las
proporciones molares utilizadas en esta experiencia.

2.— Formulese un mecanismo detallado de la reaccion de Esterificacion de Fischer.

3.— ¢ Como varia la velocidad de reaccién en la esterificacion de Fischer por la existencia de sustituyentes
alquilicos en las posiciones y del Acido Carboxilico ?



4.—- ¢ A qué velocidades relativas es de esperar que transcurran las siguientes reacciones de esterificacion
a) CH3-COOH + n—- C4H90OH

b) C2H5- CH-(CH3) - COOH + n— C4H9OH

¢) C2H5- CH —(CH3) — COOH + sec— C4H9OH

d) C2H5- CH —(CH3) - COOH + terc— C4H90OH

e) (CH3)3 - C- COOH + terc— C4H9OH



