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OBIJETIVOS

* Sintetizar y purificar por recristalizacion acido acetilsalicilico.

* Analizar la pureza del acido por el método de punto de fusion y por el grado de hidrélisis
del producto obtenido.

* Aislar acido acetilsalicilico de tabletas comerciales

e Preparar biodiesel y realizarle una prueba de calidad

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Parte A

Sintesis de Acido Acetilsalicilico

Para realizar esta experiencia, se pesan 3g. de acido salicilico y se mezclan con 6ml de
anhidrido acético y 7 gotas de acido sulfurico concentrado en un balén de destilacidn. Se agita
suavemente y se coloca a bafio Maria (70°C-80°C) durante 15 minutos. Luego, se agrega gota a
gota y agitando 1ml de agua destilada. Al finalizar, se adicionan 20ml mas de la misma. El baldn se
enfria en un bafio Maria inverso (agua fria con cubos de hielo) y se espera a que el producto
formado se cristalice. Este se recoge por filtracién al vacio con un embudo Buchner. Al finalizar, los

cristales formados se lavan con agua destilada fria, para evitar la posible solubilidad en la misma.

Purificacién del Acido Acetilsalicilico

Se toma un erlenmeyer y se agregan el producto obtenido anteriormente y 10ml de alcohol
etilico. Se calienta suavemente el recipiente a bafio Maria hasta que los cristales se disuelvan
completamente. Se afiaden 25ml de agua destilada y se espera a que la solucidon entre en
ebullicidn. Luego de esto, se filtra en caliente con un embudo cénico y el filtrado se deja reposar
hasta que se enfrie y comience a solidificar en forma de cristales. Para asegurarse de que todo el
producto haya cristalizado se pasa por un bafio Maria inverso. Se filtra al vacio y se lavan los
cristales con agua destilada. Por ultimo, se guarda el producto en el gabinete y se deja secar
completamente hasta la semana siguiente en un papel de filtro pesado previamente. Mas tarde, se

pesa el producto con el papel y se calcula el rendimiento.

Determinacion del Punto de Fusion

Una vez seca la muestra obtenida, se muele una porcién y se introduce en un capilar, que



con antelacion se ha cerrado uno de los extremos colocandolo sobre la llama, hasta una altura de
3mm. aproximadamente.

Se utiliza un baldn de cuello largo que contiene glicerina (que posee un alto punto de
ebullicidn). En el mismo, se coloca un termdmetro con el capilar adosado mediante una goma de
latex, teniendo en cuenta que el capilar quede a la altura media del bulbo.

El balén se coloca en un soporte universal y se lo calienta mediante un mechero de Bunsen.

Se observa el rango en el que funde el compuesto.

Test de Cloruro Férrico

Se toman tres tubos de ensayo y se les agrega FeCl; (1% en 5ml de agua destilada). A uno
se le agrega una pequefia porcidn del sélido obtenido previamente, a otro se le afiade un poco de

aspirina comercial y al que resta se le agrega acido salicilico puro utilizado.

Aislamiento de Acido Acetilsalicilico de las tabletas comerciales

Se pesan 10 pastillas de aspirina en una balanza. Se trituran, utilizando un mortero, hasta
que quede un polvillo. Luego de esto, se pasa el sélido a un vaso de precipitados y se le adiciona
9ml de triclorometano (ClsCH), para separar los excipientes del dcido acetilsalicilico. Se filtra en un
embudo con papel y se lavan los restos con gotas de cloroformo. Se deja evaporar el liquido bajo
campana, hasta que se formen cristales. Se pesa el sélido obtenido y se calcula el rendimiento.
Para finalizar, se toma el punto de fusion del mismo, siguiendo el procedimiento expuesto con

anterioridad.

Parte B

Preparacion de Biodiesel

Se mezcla en un erlenmeyer 30ml de metanol y 1g de KOH y se disuelve. Se forma metdxido
de potasio. Esta reaccion se realiza en campana porque es muy exotérmica. Se introducen 120ml
de aceite en un baldn. Se mezcla la disolucion metandlica con el aceite una vez fria y se acopla el
balén un refrigerante a reflujo y se calienta durante 1 hora en un bafio de agua.

Se enfria y se obtienen dos fases, en la fase superior los ésteres metilicos que constituyen el
biodiesel y en la inferior se encuentra el metanol que no ha reaccionado y la glicerina, que se
extrae en un embudo de decantacién. Por ultimo, el producto se pesa y se mide su volumen, para

calcular su densidad.



Prueba de calidad

El volumen de biodiesel obtenido se mezcla con agua y se agita vigorosamente. Luego se lo

deja reposar y al cabo de 30 minutos deben aparecer dos fases: una superior con el biodiesel y

otra inferior con el agua.

RESULTADOS Y ANALISIS

Parte A

Sintesis del Acido Acetilsalicilico

Reacciones
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Reaccion de esterificacion.

El medio dcido facilita el ataque nucleofilico.
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Reaccidn de saponificacion.

Célculo del rendimiento al finalizar la purificacion

Mr AS = 138g/mol

Mr ASS = 180g/mol

N(AS) =m /Mr=3g /138 g/mol =0,022 mol
N(ASS) =m /Mr = 0,8g/ 180 g/mol = 0,0044mol

Rendimiento = 20%



Punto de fusion del dcido acetilsalicilico formado

La temperatura tedrica de fusion del acido acetilsalicilico se encuentra en un rango entre
138°Cy 140°C.
Los datos obtenidos en la experiencia son los siguientes:

T,=144°C
T¢=159°C
Siendo T; la temperatura a la que el compuesto empieza a fundir y T; la temperatura a la

cual fundiod totalmente.

El rango de fusion es: 15°C

Test de Cloruro Férrico

El FeCl; se utiliza para reconocer grupos fenoles. Es decir, al realizar esta reaccion en
nuestra sintesis podremos ver si todo el acido salicilico reacciono, ya que este posee un grupo
fendlico, mientras que el acido acetilsalicilico no. Si la reacciéon fue completa al agregar a la
muestra FeCls;, esta no deberia cambiar de color, en cambio si la reaccidén no fue completa al
agregar a la muestra FeCl; la solucidon tomara un color violeta o rojizo debido a la presencia de
acido salicilico que contiene grupos fenoles.

Reaccion: Color violeta

Muestra + FeCl;
Asprina comercial No se observa cambio de color
Acido Acetilsalicilico obtenido en laboratorio La solucidn se torna de color violeta
Acido Salicilico La solucidn se torna de color violeta

Aislamiento de acido acetilsalicilico de las tabletas comerciales

Calculo del rendimiento de la muestra de aspirina

Peso del blister de aspirina en el papel de filtro: 6g

Peso del AAS recuperado: 0,3g

Rendimiento de la recuperacion: 5%

Punto de fusidn del acido acetilsalicilico presente en la aspirina

La temperatura tedrica de fusion del acido acetilsalicilico se encuentra en un rango entre

138°Cy 140°C.




Los datos obtenidos en la experiencia son los siguientes:

T;=138°C
T=143°C
Siendo T; la temperatura a la que el compuesto empieza a fundir y T; la temperatura a la

cual fundid totalmente.

El rango de fusién es: 5°C

Parte B
Reacciones
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Reaccidn de tranesterificacion.

Determinacion de la densidad del biodiesel formado

= El Biodiesel tiene una densidad promedio de 0,878g/cm?® a 15°C. La normativa
nacional exige un valor de entre 0,875g/cm?®y 0,900 g/cm3 para ser vendido comercialmente.

* Peso de Biodiesel formado:

* Volumen:

e Densidad:

Prueba de calidad

El Biodiesel es inmiscible en el agua. Para saber si el combustible es de buena calidad las
fases deben separarse rédpido y todas las impurezas deben quedar en el agua. De no ser asi se
forma una emulsién por reacciéon incompleta o por exceso de hidréxido que forma jabén y por lo
tanto el combustible resulta ser de mala calidad.

* Tiempo transcurrido en formarse las dos fases:



CONCLUSIONES

Parte A

* Se obtuvo un rendimiento del 20% en la purificacién del &acido acetilsalicilico (AAS)
sintetizado, lo que nos indica que no se logré obtener una cantidad apreciable del compuesto; por
otro lado, se obtuvo un punto de fusion con un rango amplio de 15°C, lo que nos indica que
ademas se encontraba impuro. A continuacion, se detallan los errores experimentales que
pudieron haber influido:

1. El acido salicilico se encontraba impuro;
2. No se cristalizé6 completamente el producto formado;

3. Se produjo una pérdida en la manipulacion de la muestra.

e Durante el aislamiento, se encontré un 5% de AAS en la muestra de aspirina comercial.
Dado que esta tiene un porcentaje similar al obtenido, concluimos que la realizacién de la
experiencia fue satisfactoria. En cuanto al punto de fusién, este fue cercano al tabulado y el rango

obtenido pequefio, por lo que la muestra no contenia tantas impurezas.

¢ El test de FeCl3 con la aspirina comercial no mostré la presencia de grupos fendlicos; lo que
nos indica que no hay resto de AS en la muestra. En el caso del AS, esta se tornd violeta al
agregarle FeCl3 lo que nos indica la presencia de un grupo fendlico en su estructura. En cuanto al
test realizado con al AAS formado en el laboratorio, la solucién se torné violeta. Creemos que este
resultado se debe a que el AS utilizado no reaccioné completamente y ademas no lo purificamos

correctamente, como expusimos arriba.



Diagrama de Flujo del Biodiesel
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