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Scopo
L’esperienza si pone come obiettivo sintetizzare un estere organico (salicilato di metile) dal caratteristico odore di essenza di gaulteria.

Materiale e reattivi a disposizione
pallone da 100 ml
9,7 g di acido salicilico

cristallizzatore
25 ml CH3OH

refrigerante a ricadere
10 ml H2SO4 conc.

mantello riscaldante o bunsen
50 ml CH2Cl2
ebollitore (frammenti di pietra pomice)
25 ml di H2O

imbuto separatore da 125 ml 
Mg SO4 anidro 

beuta
50 ml di soluzione


di NaHCO3 al 5%

Procedura
Si pongono i 9,7 g di acido salicilico nel pallone con 25 ml di metanolo (CH3OH), agitare ed eventualmente scaldare con moderazione a bagnomaria per far sciogliere l’acido. Aggiungere l’acido solforico a piccole porzioni con estrema cautela ed attenzione. Porre nel pallone qualche frammento di pietra pomice per evitare che si verifichi una ebollizione troppo forte e montare il refrigerante a ricadere. Si deve mantenere una ebollizione molto blanda per almeno un’ora. Far raffreddare la miscela a temperatura ambiente.

Si procede poi con l’estrazione mediante un imbuto separatore: si sospende l’imbuto su un anello, una volta chiuso il rubinetto si versa la miscela di reazione insieme con 25 ml di CH2Cl2. Tappare e capovolgere cautamente. Quindi, agitare l’imbuto tenendolo attentamente con le due mani (facendo attenzione anche al tappo); con l’imbuto sempre capovolto si permette l’uscita dei vapori aprendo cautamente il rubinetto. L’imbuto viene poi posto sull’anello e si attende che le due fasi (acquosa superiore, organica inferiore) si separino. Ora, tolto il tappo, è possibile separare le due fasi facendo scendere per circa 2/3 lo strato inferiore in un contenitore di raccolta; si chiude il rubinetto e si aspetta qualche minuto per permettere al liquido inferiore, aderente alle pareti, di scendere: poi si lascia uscire il resto dello strato. L’estrazione deve essere ripetuta aggiungendo altri 25 ml di CH2Cl2 alla fase acquosa rimasta nell’imbuto; la fase organica è unita al primo estratto ed il tutto viene nuovamente posto nell’imbuto precedentemente vuotato. Si aggiungono 25 ml di acqua, si separa e si raccoglie lo strato inferiore e si scarta la parte acquosa. La successiva estrazione deve essere questa volta eseguita aggiungendo alla fase organica 25 ml di soluzione di bicarbonato di sodio. Separato lo strato organico si ripete il lavaggio con altri 25 ml di soluzione di bicarbonato di sodio. Al termine dell’estrazione si aggiunge all’estratto un piccola quantità di solfato sodico anidro per eliminare eventuali tracce di acqua; quindi la soluzione viene prima filtrata con il gooch e poi concentrata nella beutina da vuoto utilizzando la pompa e favorendo l’evaporazione del solvente immergendo la beuta in un cristallizzatore contenente acqua calda.
Evaporato il solvente si ottiene l’estere organico (salicilato di metile).
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