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NORMAS DE SEGURIDAD

Comportamiento

e No entres en el laboratorio sin que el correspondiente profesor esté presente.

e Sigue todas las indicaciones de tu profesor.

e Estudia cada experiencia antes de clase. Antes de llevar a cabo cualquier
reaccion o proceso quimico, lee detenidamente el procedimiento experimental.

e No realices experiencias nuevas sin la autorizacion de tu profesor.

e No molestes ni distraigas a tus compafieros. Mantén una actitud responsable, tu
seguridad y la de tus compafieros depende de ello. Un comportamiento distraido
puede provocar accidentes graves, por lo que es necesario que prestes la mayor
atencion en todo momento.

e En la mesa de trabajo solo debes colocar el cuaderno de practicas y los utensilios
que vayas a utilizar. Evita colocar ropa delicada, apuntes, libros, bolsos, etc.
Utiliza las taquillas que hay para tal fin.

e Mantén ordenado y limpio tu lugar de trabajo y el material de laboratorio. El
orden y la limpieza evitan muchos incidentes potencialmente peligrosos.

e Una vez finalizada la sesion, limpia, recoge y guarda todo el material.

e Mantén limpio el espacio comdn del laboratorio como las vitrinas, lavaderos y
proximidades de las balanzas.

e No comas, bebas o fumes en el laboratorio de practicas. No mastiques chicle.

Vestimenta

e Utiliza la bata de laboratorio siempre que trabajes en el mismo, y siempre
abrochada.

e No uses pantaldn corto.

e Protege tus manos con guantes.

e Protege siempre tus ojos con las gafas de seguridad.

e Encaso de usar lentillas ten especial cuidado, y si puedes, evitalas.

e No uses sandalias o zapatos descubiertos, cualquier pequefio accidente puede

causar quemaduras 0 cortes.
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Si tienes el pelo largo llévalo recogido.

Manipulacion de Sustancias Quimicas

Recuerda las propiedades de los compuestos que manejas. En general, asume
que todos los compuestos quimicos son potencialmente peligrosos.

Lavate las manos al entrar y al salir del laboratorio, o cuando hayas estado en
contacto con algun producto quimico.

Consulta las etiquetas de los recipientes. No emplees un reactivo sin haber leido
previamente la etiqueta, prestando especial atencion a los pictogramas de
seguridad y a los consejos para su manejo.

Debes realizar una manipulacion cuidadosa de los productos quimicos.

No huelas ningin producto. Jamés intentes "probar” los productos.

No hagas uso de las pipetas succionando con la boca. Utiliza un dosificador o
una pera de goma.

Evita el contacto con la piel. No toques directamente los productos.

Al pesar, evita tocar directamente las sustancias. Usa espatulas u otros
instrumentos que impidan el contacto directo con la piel.

No uses ni llamas ni fuentes de calor en las proximidades de los productos y
reactivos.

Cuando utilices placas calefactoras, ten cuidado con las mismas al objeto de
evitar quemaduras o sobrecalentamientos.

Nunca calientes un sistema (matraz, montaje...) completamente cerrado (con
tapén).

Durante el calentamiento de tubos de ensayo con muestras en el interior, no debe
mirarse el interior del mismo mientras se calienta ni tampoco debes apuntar la
boca del tubo en direccién hacia algin compafiero.

Cuando sea preciso utilizar refrigeracién mediante corriente de agua, ten mucho
cuidado en regular y vigilar el caudal de agua.

Procura trabajar siempre en las vitrinas. La manipulacion de disolventes,
reactivos y reacciones que puedan desprender vapores toxicos debe realizarse

siempre en vitrina.
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Extrae de cada recipiente de reactivo solo la cantidad que necesites, con el fin de

no generar residuos.

e Cierra todas las botellas y recipientes una vez utilizados. Ten especial cuidado
en no derramar los reactivos ni disolventes.

e Antes de poner en marcha aparatos e instalaciones hay que conocer su
funcionamiento y requisitos de seguridad.

e Al finalizar cada sesion recoge los materiales y reactivos usados.

e Asegurate de desconectar los aparatos y cerrar las llaves de los grifos.

e Cualquier recipiente donde se encuentren grandes volimenes de sustancias

quimicas peligrosas como 4&cidos y élcalis, deben ser manipulados por el

profesor o técnico de laboratorio.

Residuos

Durante el desarrollo de las préacticas se pueden generar residuos de diferente tipo:

Disolventes clorados

e Disolventes no clorados

e Disoluciones acuosas

e Sales inorganicas

e Papel de filtro usado

e Agujas

e Productos organicos sélidos diversos

e Vidrio procedente de roturas de material

Existen recipientes y contenedores adecuados en cada laboratorio para el
almacenamiento y posterior tratamiento de los residuos. Tu profesor te indicara como y

cuando utilizarlos.

Riesgos de Accidentes
La manipulacién de una gran variedad de sustancias quimicas y utensilios conlleva
riesgos:

e Generales: mecanicos, eléctricos, etc.
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Especificos, derivados de:

> Las caracteristicas de los aparatos y utensilios utilizados.

> Del proceso con temperaturas y presiones elevadas.

> De las propiedades peligrosas de los productos manipulados: toxicos

corrosivos, inflamables, etc...

Todos estos riesgos provocan accidentes que pueden tener consecuencias muy graves.

Por eso es importante identificar y controlar los peligros potenciales:

Comprueba la localizacién exacta de duchas de seguridad, botiquin, lavaojos,
mantas ignifugas, salidas de emergencia y extintores.

En caso de accidente, aunque parezca insignificante, avisa inmediatamente al
responsable del laboratorio.

Si una sustancia corrosiva entra en contacto con ojos o piel, lavar
inmediatamente durante 10 minutos con los lavaojos o las duchas de seguridad.
Quitate la ropa y objetos mojados por el producto.

No intentes neutralizar.

En caso de acudir al medico, llevar la etiqueta y ficha de datos de seguridad del

producto.

Para mayor informacion:

Servicio de Prevencion y Riesgos Laborales del Gabinete de Prevencion y Calidad

Ambiental de la Universidad de Granada:

http://ssprl.ugr.es/

http://csaludable.ugr.es/pages/unidad_calidad_ambiental

Instituto Nacional de Seguridad e Higiene en el Trabajo:

Fichas de Seguridad de productos quimicos

http://www.mtas.es/insht/ipcsnspn/nspnO000.htm

Servicio Nacional de Informacién Toxicolégica: Telf: 915620420
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OPERACIONES BASICAS:
Filtracion

La filtracidn es una operacion que consiste en la separacion de un sélido que se
encuentra en el seno de un liquido. Existen dos procesos mediante los cuales llevarla a
cabo:

a) Filtracién por gravedad.

Este procedimiento se emplea cuando lo que se quiere desechar es el sélido,
siendo el liquido la sustancia de interés. En este proceso, el sélido queda retenido en
el papel de filtro colocado sobre un embudo cdnico, mientras que la fase liquida es

recogida en un matraz.

7

o filtro de pliegues

W

! | =— aro metalico

embudo conico

Esta técnica se suele usar en procesos de recristalizacién asi como a la hora de
eliminar una sustancia desecante que hemos afiadido sobre una disolucion que

contiene un disolvente organico.

b) Filtracion por succién.
Esta operacion de filtracion se emplea cuando se desea recuperar un solido

contenido en el seno de la disolucién. Normalmente se usa para separar cristales
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obtenidos a partir de una disolucién. Esta operacion se realiza con el sistema

Buchner-Kitasatos y la aplicacion de vacio.
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Sistema de Reflujo

Un namero importante de reacciones en Quimica Organica se realizan
empleando el dispositivo que se observa en la figura. Permite mantener disueltos y a
una temperatura constante (la del punto de ebullicion del disolvente) los reactivos. En
este sistema, el disolvente se evapora al alcanzar la temperatura de ebullicion (realmente
siempre se emplea una temperatura unos grados superior a la de ebullicion de la mezcla
de reaccion), condensa en el refrigerante de reflujo y vuelve al matraz de reaccion, con
lo que el volumen del disolvente no varia en todo el proceso. Actualmente, las
reacciones que se realizan con el sistema de reflujo se hacen con agitacion (usando una
barra magnética agitadora), con lo que se evita que se produzcan salpicaduras. Ademas,
para evitar la entrada de humedad en el seno de la disolucion (sobre todo si esto es
indeseable en la reaccion), se coloca un tubo desecante en el extremo superior, el cual

puede presentar diversos disefios.

tomre de desecante

h = entrada agua
* salida agua

-=+—refrigerante de reflujo
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Destilacion Simple

Este sistema de destilacion se usa para la separacion de liquidos que presentan
puntos de ebullicion inferiores a 150 °C (a presion atmosférica) de impurezas no

volatiles, o de otros liquidos miscibles que tengan un punto de ebullicién al menos 25
°C superior al primero de ellos.

" termdimeiro
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Destilacion Simple

Destilacion con rectificacion (o fraccionada)

Este segundo tipo de sistema de destilacion se suele emplear para llevar a cabo
la separacion de mezclas de liquidos que, en este caso, difieren en menos de 25 °C en
sus puntos de ebullicion. Cada uno de los componentes separados de esta forma se
denominan fracciones. Tal y como se observa en la figura, el montaje es muy similar al
visto para el sistema de destilacién simple, con la diferencia de que entre el matraz y la
cabeza de destilacion se coloca una columna de rectificacion, la cual puede tener un

disefio diverso (tipo vigreux, de relleno, etc.). Al calentar la mezcla, el vapor se va

10
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enriqueciendo en el componente mas volatil, que es el primero que asciende por la

columna para asi conseguir la separacion.

cabeza de
destilacid
acten — refrigerante recto

columna Vigreux

33

mla? destilacion

barra
magnética

Destilacidn con rectificacion

Eliminacion de disolventes a presion reducida: Uso del rotavapor

La eliminacion de un disolvente para dejar en el interior del matraz la sustancia
deseada se realiza bajo presion reducida en un dispositivo conocido por rotavapor (ver
imagen). El fundamento de este dispositivo consiste en, mediante la aplicacion de una
presion negativa (vacio), disminuir el punto de ebullicion del disolvente de la mezcla
problema. Asi, éste se evaporara (también se aplica calor para facilitar la evaporacion),
condensara en el refrigerante y serd recogido en la bola colectora. Por su parte, la

sustancia deseada (ya sea sélida o liquida), que normalmente tiene un punto de

11
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ebullicion bastante por encima al del disolvente, quedard en el matraz, habiéndose
conseguido de esta manera la separacion deseada.

Secado de Liquidos

Los procesos de sintesis y aislamiento de compuestos organicos generalmente
conducen a la obtencion de una disolucion de dicho compuesto en un disolvente
organico, contaminado con trazas de agua. Por ejemplo, en los lavados con disoluciones
acuosas de una fase organica se produce normalmente la transferencia de parte del agua
a la fase organica, debido a una miscibilidad parcial de la fase acuosa y la organica.
También puede ocurrir que alguna reaccidn se realice en fase acuosa y sea necesario
extraer el compuesto con un disolvente organico, para aislarlo y caracterizarlo
adecuadamente.

En cualquier caso, para eliminar las trazas de agua presentes de manera
indeseada en la fase organica, lo usual es tratar dicha fase con una sustancia o agente
desecante. Los desecantes suelen ser sales inorganicas anhidras que toman agua hasta
hidratarse. Las mas empleadas suelen ser CaCl,, CaSQO4, MgS0O,4, K,CO3 0 NaySQy,
siendo esta Ultima la que nosotros usaremos de manera casi exclusiva.

El desecante se deja en contacto durante unos minutos con la disolucion y

después se separa por filtracion.

12
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PRACTICA N° 1
Separacion de los componentes de una mezcla mediante
extraccion liquido-liquido

Introduccién

La extraccion liquido-liquido es una de las operaciones mas frecuentes en un
laboratorio de Quimica Organica, dado que numerosas reacciones conllevan el empleo
de esta técnica en la manipulacion de las mismas para el aislamiento de los productos
obtenidos.

Los &cidos carboxilicos y los fenoles pueden reaccionar con bases tales como
bicarbonato sodico, carbonato sodico o hidroxido sodico, cediendo un proton vy
formando los correspondientes aniones los cuales son solubles en agua. Por otro lado,

las aminas generan iones solubles en agua por protonacion, como las sales de amonio.

En esta practica se procede a la separacion de los componentes de una mezcla
compuesta por naftaleno, p-cloroanilina y acido benzoico que estard disuelta en un
disolvente organico como el cloruro de metileno, basandonos en el caracter acido o

béasico de los componentes de dicha mezcla.

Material necesario:

1 embudo de decantacion 1 vaso de precipitados
3 erlenmeyer 1 blchner y kitasato
1 embudo cénico 1 probeta de 100 ml

Reactivos necesarios:
Disolucion problema Hidroxido sodico al 5% y al 10%

Acido clorhidrico al 5% y 6N Cloruro de metileno

Procedimiento

En un embudo de decantacién de 250 ml, colocar 30 ml de la disolucion problema.
Afadir 20 ml de disolucién de acido clorhidrico al 5% y agitar vigorosamente. Dejar
decantar y separar ambas capas. EIl proceso se repite de nuevo con nueva cantidad

de 4cido y finalmente se reinen los extractos acuosos (Disolucion A).

15
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El extracto de cloruro de metileno anterior, se trata, como se ha indicado anteriormente,
con dos porciones de 20 mL cada una de disolucion de NaOH al 5%, reteniéndose
finalmente estos extractos (Disolucion B).

Finalmente la capa de cloruro de metileno (con la menor cantidad de agua posible, lo
que exige buenas decantaciones en los proceso anteriores) se seca con sulfato sddico
anhidro, durante 10 minutos y agitando. La disolucién se filtra y se concentra a vacio,
apareciendo naftaleno conforme se va concentrando la disolucion.

Los extractos acuosos de acido clorhidrico (Disolucién A) se hacen bésicos mediante la
adicion de pequefias porciones de disolucion de hidroxido sodico al 10%, enfriando la
mezcla hasta temperatura ambiente si es necesario. Esta disolucion basica se extrae con
dos porciones de 10 mL cada una de cloruro de metileno, que una vez unidas, se secan
sobre sulfato sddico anhidro, se filtran y se concentran a vacio, obteniéndose, en este
caso, el componente béasico de la mezcla, la p-cloroanilina.

Los extractos acuosos basicos (Disolucion B) se acidifican por adicion de pequefas
porciones de acido clorhidrico 6N. La mezcla se enfria y el producto cristalino que
aparece se filtra en un Blichner a vacio (comprobar sobre el filtrado que la adicion de
una pequefia cantidad de acido clorhidrico no produce la aparicion de mas sustancia
cristalina. Si apareciera, afiadir un poco mas de acido y volver a filtrar sobre el mismo
Buchner). Los cristales se lavan con 20 ml de agua fria y se secan dejando pasar una
corriente de aire a través del sistema de filtracion. Asi se obtiene el &cido benzoico,
componente &cido de la mezcla inicial.

Tanto el acido benzoico como la amina se recristalizan de agua. Sobre los productos

recristalizados y secos determinense los puntos de fusion correspondientes.

16
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NH,
COOH
Cl
Acido benzoico Naftaleno p-Cloroanilina
Disolucién problema
HCI 5%
CAPA ORGANICA CAPA ACUOSA
NH,+Cl-
COOH
Cl
| SOLUCION B | |SOLUCIC)N A |
NaOH 5% 1) NaOH 10%
2) Cl,CH,
COO-Na+
Fase organica Capa acuosa desechable
NH,
H+
COOH
Cl
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PRACTICA N°2

Sintesis de cloruro de t-butilo mediante reaccion de Syl

Introduccion:

La reaccion de sustitucion nucleofilica unimolecular (Sy1) es un ejemplo de reaccion
de sustitucion tipico de los haluros de alquilo (u otros derivados) que permite la
sustitucién de un buen grupo saliente por un nucleéfilo adecuado, mediante un proceso
por etapas. Implica la formacion de un intermedio carbocationico, al contrario de lo que
ocurre en los procesos de tipo Sn2, donde la reaccién es concertada y no conlleva la
aparicion de un intermedio de reaccion real. Es por ello que se trata de un proceso
unimolecular, implicando solo al compuesto de partida de la misma en la velocidad del

proceso

Como ejemplo de este tipo de reacciones, en la presente practica se propone la
realizacion de la reaccion de Sy1 sobre el compuesto tert-butanol, usando como fuente
de acido y de nucleofilo acido clorhidrico (HCI), para generar cloruro de tert-butilo. El

esquema general de la reaccion es el siguiente:

Jon Lo

En esta reaccién, el efecto del HCI es doble. Por un lado, promueve la protonacion

del grupo hidroxilo del tert-butanol para generar un buen grupo saliente. Por otra parte,
aporta el nucledfilo de la reaccion (CI), que reaccionard posteriormente con el

carbocatién formado, generando el cloruro de tert-butilo.

Posteriormente, el producto de esta reaccion debe ser purificado, para eliminar las
impurezas producidas asi como productos secundarios de la reaccion de Syl. Esto se

realizard mediante la técnica de destilacién simple (ver pagina 10).
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Mecanismos de reaccion:
Formacion del haluro de alquilo
En esta practica realizaremos la sintesis de cloruro de t-butilo. Este compuesto lo

obtendremos por reaccién de t-butanol con &cido clorhidrico, siguiendo un mecanismo

de tipo Sn1.
-~0H el . 1o + mo

J
+
JH CI" Ataque del nucleofilo
+ o
O |+
H
H,O

Salida del grupo saliente

Material necesario:

Preparacion de cloruro de t-butilo.

1 embudo de decantacion de 250 mL 1 aro metélico
1 probeta de 100 mL 1 embudo
2 matraces de 250 mL 1 montaje de destilacion simple

Reactivos necesarios:
Preparacion de cloruro de t-butilo.
t-Butanol Acido clorhidrico 12N

Disolucion de K,CO3; 5% Sulfato s6dico anhidro

Procedimiento experimental:
Preparacion de cloruro de t-butilo

Se toma un embudo de decantacion de 250 mL y se coloca en un aro metalico
situado en el interior de la vitrina extractora. Con la probeta, se mide el volumen

correspondiente a 0.26 moles de t-butanol y se introducen en el embudo de

20
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decantacion. Posteriormente, se afiaden muy lentamente 100 mL de disolucién de

HCI 12N, y se remueve lentamente para que se mezclen ambas fases.

A continuacién, se agita vigorosamente durante 2 o 3 minutos de forma
continuada, abriendo esporadicamente la llave del embudo de decantacion para
liberar los gases producidos y evitar sobrepresion. Posteriormente, se agita el
embudo de decantacién de forma esporadica durante un periodo de 10 minutos.
Finalmente, se deja reposar la mezcla hasta separacion nitida de las dos fases. Se
desecha la fase acuosa, y la fase organica se lava a continuacion con disolucién de
KoCO;3 al 5% (2 x 10 mL), abriendo nuevamente la Ilave del embudo durante la
agitacion para evitar sobrepresion. A continuacion, se transfiere la fase organica a un
matraz Erlenmeyer de 250 mL y se seca con Na SO, anhidro. El desecante se elimina
por filtracion.

El fluido obtenido se transfiere a un matraz de fondo redondo de 50 mL sobre el
que se coloca el montaje estandar de destilacion simple. Se calienta con placa
calefactora, y se recogen dos fracciones. Una primera fraccion con las primeras gotas
de destilado (que se desecha) y una segunda fraccion sobre un matraz tarado
previamente. Se pesa esta segunda fraccidn, se calcula el rendimiento de cloruro de t-

butilo obtenido y se emplea dicho producto en el siguiente paso.

Calculo de cantidades necesarias:

Reactivo | Cantidad PM mol Volumen | Densidad | Equivalentes
(9) (mg/mmol) (mL) (9/mL)
t-Butanol 74.12 0.26 0.775 1
HCI 12N 36.5 100 mL
Cloruro de t- 92.57 0.84
butilo
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PRACTICA N°3

Sintesis de cetonas a,B-insaturadas: reaccion de Claisen-
Schmidt

Introduccion:

La reaccion de Claisen-Schmidt es un tipo de condensacion alddlica consistente en la
sintesis de cetonas a,B-insaturadas por condensacion de un aldehido aromatico con una
cetona. Como el aldehido aroméatico no presenta &tomos de hidrdgeno en la posicién o
respecto al grupo carbonilo, no puede sufrir el fenomeno de autocondensacion, pero si
es capaz de reaccionar facilmente con la cetona presente en el medio. El aducto inicial
de la condensacion no puede ser aislado ya que deshidrata espontaneamente bajo las
condiciones de reaccion empleadas. La cetona o,B-insaturada asi obtenida también
presenta atomos de hidrégeno reactivos y puede condensar con una segunda molécula
de aldehido. Dependiendo de la cantidad de cetona utilizada se puede optimizar la
formacion de los productos mono- y doblemente condensados, respectivamente, que se

distinguen atendiendo a sus propiedades fisicas y espectroscépicas.
o)
w
)(J)\GXCGSO
/ CHO
o ~

O

0
M ©05eq) O NNF O

La formacion del derivado procedente de la mono-condensacién se produce
afladiendo un gran exceso de cetona, que evita 0 minimiza el posible segundo paso de
condensacion. Sin embargo, cuando se quiere obtener de manera directa el derivado
doblemente condensado se utiliza el doble de cantidad del aldehido respecto a la cetona,

en presencia de un exceso de EtOH que permite que el derivado inicial dure el tiempo
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suficiente para reaccionar con una segunda molécula de aldehido y generar asi el

correspondiente producto de doble condensacion.

En nuestro caso, realizaremos la preparacién del compuesto dibencilidenacetona

(dba), usando como reactivos de partida benzaldehido y acetona.

Mecanismos de reaccion:
a) Formacion del enolato de la acetona
Cuando se trata acetona en presencia de un medio basico fuerte (NaOH 10%) se
produce la desprotonacién de la misma, por abstraccion de un &tomo de hidrégeno en
posicion relativa o del grupo carbonilo por parte de la base, generando el

correspondiente anion enolato:

BUNET N G

H
H

b) Adicion del enolato de la acetona sobre el benzaldehido

Una vez formado el anion enolato de la acetona, éste se adiciona sobre el grupo
carbonilo del benzaldehido, produciéndose de forma inmediata la deshidratacion

(crotonizacion) del producto obtenido:

0 o) O
)k * —_— —— X
N S e G ae
Se genera el producto de mono-condensacion (bencilidenacetona).

c) Preparacion de la dibencilidenacetona (dba)

Los dos pasos anteriores se repiten de igual forma sobre la segunda posicion o
disponible de la acetona, para generar el producto de doble condensacion, la

dibencilidenacetona (dba).
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dba
Material necesario:
1 matraz esférico de 100 mL 1 matraz Erlenmeyer de 100 mL
Jeringas de 1y 3 mL 1 barra agitadora
1 bichner 1 kitasatos

Reactivos necesarios:
Benzaldehido Acetona
Hidréxido sédico Etanol

Acetato de etilo

Procedimiento experimental:
Por un lado, en el matraz Erlenmeyer de 100 mL se afiaden las lentejas de
hidroxido sodico y se disuelven en 25 mL de agua. A continuacion, se afiade el etanol,

agitando ligeramente. Si la mezcla se calienta, enfriar con un bafio de agua.

Por otra parte, el matraz esférico de 100 mL se coloca en una placa agitadora y se
le afaden las cantidades correspondientes de acetona y benzaldehido (calcular en la
tabla correspondiente) utilizando las jeringas adecuadas, ademas de una barra
magnética agitadora. A continuacion, se afiade la disolucién etanolica alcalina
preparada previamente y la mezcla se agita durante 15 min a 20-25 °C (colocar un
bafio de agua para ello). Posteriormente, el precipitado obtenido se filtra por succién,
lavando con agua fria para eliminar los restos de base. Se seca el producto lo mejor
posible a vacio y colocandolo en un papel de filtro para absorber la mayor cantidad de
humedad. Finalmente, se pesa y se calcula el rendimiento de la dibencilidenacetona
(dba) impura. Para obtener dba pura y cristalina, el compuesto obtenido se somete a
recristalizacién en acetato de etilo (utilizar 2.5 mL de acetato de etilo por cada gramo

de dba) y calcular el rendimiento y el punto de fusion para el producto puro.
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Reactivo Cantidad PM mol | Volumen | Densidad | Equivalentes
(9) (mg/mmol) (mL) (9/mL)
Acetona 58.1 0.0122 0.791 1
Benzaldehido 106.12 1.04 2
Hidroxido sodico 40 51
Etanol 20 mL
Dibencilidenacetona 234.29
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PRACTICA N° 4
Sintesis de la aspirina

Introduccion:

Aspirina es el nombre del farmaco con el que, la casa Bayer, comercializé por
primera vez el 4cido acetilsalicilico. Este &cido se obtiene a partir de &cido salicilico,
presente en la naturaleza en el sauce blanco (Salix alba); la corteza y hojas de este arbol
han sido usadas desde muy antiguo con fines medicinales. El &cido salicilico se aislo de
la corteza de sauce en 1828 por Johann Buchner fue sintetizado por primera vez por
Charles Frédéric Gerhardt en 1853, aunque con baja pureza. En 1897, Felix Hoffmann,
investigador de Bayer, consiguio sintetizar este &cido con gran pureza, comenzando

poco después su comercializacion.

Esta sustancia actua fundamentalmente como analgésico, antipirético,
antiinflamatorio y antiagregante plaquetario, aunque presenta inconvenientes como son
la posibilidad de irritacion de la mucosa gastrica y la disminucion de la capacidad de

coagulacion de la sangre.

El &cido acetilsalicilico se sintetiza a partir de acido salicilico y anhidrido acético, en

©:COOH (CHyCO),0 ©:COOH
OH H* OCCH;

O

medio acido.

Mecanismos de reaccion:

En primer lugar se produce la protonacion del anhidrido acético, lo cual aumenta la
electrofilia de este compuesto:

H
o o o o o

DI LI I G I

Posteriormente, los electrones del oxigeno del fenol del acido salicilico se adicionan
sobre al carbocation que hemos generado en el anhidrido acético, con liberacion de un
grupo acetato. El &cido acetilsalicilico se obtiene tras la desprotonacién del intermedio

obtenido.
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Material necesario:

1 matraz esférico de 100 mL 1 refrigerante de reflujo
1 torre desecante 1 bafio de agua

1 placa y barra agitadora 1 bichner y kitasato

1 vaso de precipitados 1 bafio de hielo

1 erlenmeyer de 100 mL 1 embudo cdnico

Reactivos necesarios:
Acido salicilico Anhidrido acético
Acido fosférico (85%) Etanol

Procedimiento experimental:
PRECAUCION: Debido al caracter irritante y lacrimégeno del anhidrido acético,

realizar la practica en la vitrina.

Se afladen 0.022 moles de &cido salicilico en un matraz esférico de 100 mL y se
agregan 3 equivalentes de anhidrido acético y luego de 6 a 8 gotas de acido fosforico
85%. Al matraz se le acopla un refrigerante de reflujo y se calienta en un bafio de
aceite a 70-80 °C durante 15 min. A continuacién, se aparta el matraz del bafio y se
aflade gota a gota alrededor de 1 mL de agua, agitando después de cada adicion.
(Nota: el anhidrido acético reacciona violentamente con el agua y la mezcla puede
salpicar). Una vez adicionado el primer mililitro de agua pueden afiadirse
rapidamente otros 20 mL de la misma. EI matraz se enfria en un bafio de hielo, con lo
que el producto debe de comenzar a precipitar, y una vez precipitado se recoge por
filtracién a vacio. El matraz y el producto se lavan con una pequefia cantidad de agua

fria.

El &cido acetilsalicilico puede purificarse por recristalizacion en una mezcla de
disolventes. Se coloca la aspirina obtenida en un erlenmeyer de 100 mL y se afiaden

de 8 a 10 mL de etanol. Se calienta suavemente hasta total disolucion, y a
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continuacion se afiade lentamente 25 mL de agua continuando la calefaccion hasta

que la disolucién entre en ebullicién. Se filtra en caliente con un embudo cénico y el

filtrado se deja reposar, al enfriar deben de ir apareciendo cristales, los cuales, como

antes, se recogen por filtracién a vacio, y se lavan con una pequefia cantidad de agua

fria.

Para comprobar la pureza del producto sintetizado se realiza una cromatografia en

capa fina, utilizando el producto de partida y la aspirina comercial como referencias.

Se deja secar durante 24 horas, se pesa para calcular el rendimiento y se mide su
punto de fusion (138-140 °C).

Céalculo de cantidades necesarias:

Reactivo Cantidad PM mol | Volumen | Densidad | Equivalentes
(9) (mg/mmol) (mL) (9/mL)
Acido 138.12 0.022 1
Salicilico
Anhidrido 102.09 1.08 3
acetico
Acido 180.16

acetilsalicilico
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