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GUANTES DE GOMA 
 

 
OBJETIVOS GENERALES: 
 
En las prácticas de laboratorio se llevarán a cabo diversos experimentos de síntesis, aislamiento y caracterización 
de compuestos biológicamente activos. 
 
Se pretende que el estudiante que realice las prácticas de laboratorio de Química Farmacéutica adquiera las 
siguientes competencias: 

 
* Desarrollar procesos de laboratorio. 
* Aplicar las técnicas de laboratorio de síntesis orgánica a la preparación de fármacos. 
* Estimar los riesgos asociados a la utilización de sustancias químicas y de los procesos de laboratorio. 
* Reconocer y aplicar el método científico. 
* Capacidad para buscar y encontrar conocimientos relacionados con el área, siempre aplicando la    

capacidad crítica. 
* Saber tomar nota de las observaciones relevantes y planificar el aislamiento y purificación de una 
sustancia mediante la elaboración de un diagrama adecuado a partir de un procedimiento experimental. 
 
 
 

Para alcanzar los objetivos anteriores, los estudiantes realizarán seis sesiones de cuatro horas de duración: 

 

1 SÍNTESIS DE DIFENILHIDANTOÍNA 

2 SÍNTESIS DE BENZOCAÍNA 

3  SÍNTESIS DE ÁCIDO ACETILSALICÍLICO 

4 SEPARACIÓN DE LOS COMPONENETES DE UNA TABLETA DE ANALGÉSICO 

 

 

 
EVALUACIÓN: 
 
La calificación obtenida en las prácticas de laboratorio supondrá el 15% de la calificación global de la asignatura: 
Para aprobar la asignatura es necesaria la asistencia a las seis sesiones y a un seminario previo. 
La calificación se realizará teniendo en cuenta: la preparación de las prácticas, la puesta al día del cuaderno de 
laboratorio, el trabajo en el laboratorio y la calificación de los exámenes, uno práctico y uno escrito sobre 
cuestiones relacionadas con las prácticas que se realizará en las convocatorias del examen teórico. En este 
examen se deberá tener una nota mínima de 4.5 para que se consideren el resto de ítems evaluables. 
 

 

NORMAS DE SEGURIDAD PARA LA ESTANCIA EN EL LABORATORIO 
 

 
Cuando un estudiante entre por primera vez en el laboratorio debe localizar: salida de emergencia, 
duchas de emergencia, lavaojos, extintores y manta ignífuga. 
 
Durante su estancia en el laboratorio, el alumno deberá ir provisto obligatoriamente de los siguientes 
elementos: 

• Bata 
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• Gafas de seguridad 
• Guantes de goma 
 

Las siguientes normas son de obligado y estricto cumplimiento: 
 
1) Queda terminante prohibido fumar o consumir alimentos en el laboratorio 
 
2) La bata y las gafas de seguridad deberán usarse en todo momento durante la estancia en el 

laboratorio. No se permitirá el acceso al laboratorio de alumnos que no dispongan o no hagan uso 
de los objetos descritos. Los guantes deberán usarse siempre durante la manipulación de los 
productos. 

 
3) Las lentes de contacto pueden resultar muy peligrosas en caso de salpicaduras accidentales a los 

ojos. En tales casos, se recomienda el uso de gafas graduadas o de gafas de seguridad especiales. 
 
4) Deben utilizarse embudos de vidrio para el trasvase de líquidos. Si han de usarse pipetas, utilícense 

las peras de goma apropiadas. No pipetear jamás líquidos con la boca. 
 
5) Ciérrense los frascos de reactivos y disolventes inmediatamente después de su uso. Evítese la 

inhalación de vapores tanto de sólidos como de líquidos. Si algún producto desprende vapores 
tóxicos, deberá manejarse en vitrina. 

 
6) No deberán manipularse jamás productos o disolventes inflamables en la proximidad de mantas y 

placas calefactoras. Si algún líquido o sólido se derrama en cualquier lugar del laboratorio, se 
deberá limpiar inmediatamente de la forma adecuada. En caso de rotura de termómetros, avisar 
inmediatamente al profesor, para eliminar el mercurio. 

 
7) Los disolventes orgánicos no deben calentarse nunca directamente sino por medio de baños de 

agua alejados de la fuente de calor y siempre en matraces erlenmeyers o tubos de ensayo, nunca en 
vasos de precipitados. 

 
8) No deben verterse residuos en las pilas, deberán tratarse adecuadamente o almacenarlos en los 

lugares adecuados. No debe tirarse material de vidrio roto en las papeleras. Se entregará al 
profesor, para reponerlo en el puesto de trabajo. 

 
9) Dado que se usa material eléctrico (mantas, reguladores, etc.) es necesario mantener perfectamente 

limpio y seco el puesto de trabajo y el material asignado. La manipulación de cualquier elemento de 
dicho material deberá hacerse con el aparato en cuestión a temperatura ambiente y desconectado 
de la red. 

 
10) No tener jamás en marcha mantas o placas calefactoras en vacío, es decir, sin un recipiente (vaso, 

matraz, etc.) al que calentar. No utilizad los reguladores eléctricos a más de media potencia. 
 
11) En los montajes de reflujo y destilaciones deberá añadirse el germen de ebullición ("plato 

poroso") en frío. Antes de comenzar la calefacción, deberá verificarse que el montaje, 
particularmente que las juntas esmeriladas, estén bien ajustadas. 

 
12) ¡¡ No abandonar jamás el puesto de trabajo mientras se esté llevando a cabo alguna reacción o 

destilación!! 
 



 
4 

¡EL INCUMPLIMIENTO DE CUALQUIERA DE ESTAS NORMAS PODRÁ IMPLICAR DESDE UNA SERIA 
AMONESTACIÓN HASTA LA EXPULSIÓN DEL ALUMNO DEL LABORATORIO! 

 

 
RECUERDA, EN EL LABORATORIO….. 

 

FAMILIARÍZATE CON LOS ELEMENTOS DE SEGURIDAD  

PROTEGE TUS OJOS CON LAS GAFAS DE SEGURIDAD 

LLEVA BATA y LÁVATE LAS MANOS CON FRECUENCIA 

LEE ATENTAMENTE LAS INSTRUCCIONES ANTES DE REALIZAR UN EXPERIMENTO 

ASEGÚRATE DE QUE EL MATERIAL ESTÁ EN PERFECTAS CONDICIONES ASEGÚRATE DE QUE LOS 

MONTAJES SON CORRECTOS 

MANIPULA TODOS LOS PRODUCTOS QUÍMICOS CON MUCHA PRECAUCIÓN 

UTILIZA LAS VITRINAS EXTRACTORAS PARA MANIPULAR PRODUCTOS QUE PRODUZCAN VAPORES 

TÓXICOS O CORROSIVOS 

CONSERVA TU ZONA DE TRABAJO LIMPIA Y ASEADA 

 DEJA SIEMPRE EL MATERIAL LIMPIO Y ORDENADO 

SI SE VIERTE UN PRODUCTO RECÓGELO INMEDIATAMENTE 

NO COMAS,  NI BEBAS, NI FUMES  

NO HUELAS, INHALES O PRUEBES PRODUCTOS QUÍMICOS 

NUNCA CORRAS NI JUEGUES  

NO TRABAJES SOLO  

JAMÁS LLEVES A TÉRMINO EXPERIMENTOS NO AUTORIZADOS 

SIEMPRE QUE TENGAS UNA DUDA PREGUNTA AL PROFESOR. 

 
 

             TELÉFONO DE URGENCIA:      112 
 

URGENCIAS (ACCIDENTE LABORAL)                     UMIVALE                    963181018 
                                                      UMIVALE PATERNA      961382675 
        URGENCIAS (24H)         902365012 
 
 INFORMACIÓN SOBRE TOXICOLOGÍA (24H)      961382675 
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PREPARACIÓN DE LA PRÁCTICA Y NOTAS DE LABORATORIO 
 
 
Una parte importante de la experiencia de laboratorio en estas prácticas consiste en aprender a tomar notas 
detalladas de todos los experimentos que lleves a cabo en él. A menudo, las notas mal tomadas en un laboratorio 
causan errores, frustración y pérdida de tiempo debido a la innecesaria repetición de experimentos que se 
habían realizado con anterioridad o a la falta de claridad en la recogida de datos. 
En el laboratorio de Química Orgánica (2º curso) ya se explicó de modo exhaustivo cómo se debe preparar las 
prácticas (consultar el manual). No está de más que lo recordemos brevemente: 

El cuaderno/diario de laboratorio 

No se deben utilizar nunca páginas sueltas como cuaderno/diario de laboratorio, sino que se debe utilizar un 
cuaderno en el que las páginas estén unidas, con la finalidad de que éstas no se puedan extraviar. 
El cuaderno de laboratorio es el sitio en el que se debe incluir toda la información relevante. 
El profesor puede revisar el cuaderno en cualquier momento, por lo que hay que llevarlo al día. 
Nunca se debe pasar a limpio un cuaderno de laboratorio. Por ello hay que ser limpio y cuidadoso a la hora de 
hacer cualquier tipo de anotación en él. 
 
 
 
En general, los aspectos principales que deben recogerse en el cuaderno de laboratorio serían los siguientes: 

 
1) DESCRIPCIÓN GENERAL DE LA PRÁCTICA 

a) Objetivo de la práctica. 

b) Reacción que tiene lugar. Mecanismo. Productos secundarios posibles. 

c) Técnicas de laboratorio que se desarrollan en la práctica. 

d) Material necesario. 

e) Características físicas (p.f., p.e., densidad, solubilidad en agua y en disolventes orgánicos) y toxicidad 
de reactivos y productos. 

f) Cantidad de reactivos (P.M., gr., moles y proporción entre ellos). 

g) Precauciones especiales. 

 

2) ESQUEMA DE SEPARACIÓN  

Con fórmulas e indicando composición probable de las distintas fases. 

 

3) OBSERVACIONES EXPERIMENTALES 
 

4) RESULTADOS (producto obtenido con su fórmula, cantidad, punto de fusión o de ebullición, 
rendimiento,…..). 
 

5) COMENTARIOS A LOS RESULTADOS EXPERIMENTALES 
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(Los puntos 1 y 2 deben prepararse previamente a la realización del procedimiento experimental, el punto 3 debe 
realizarse durante la realización de del procedimiento experimental, mientras que los puntos 4 y 5, deben 
necesariamente realizarse una vez finalizado el procedimiento experimental. 

Notas a tomar en el laboratorio 

Cuando se comienza la práctica, el cuaderno de laboratorio debe estar siempre a mano para poder consultar las 
notas tomadas en la preparación por adelantado de la práctica. En el laboratorio, el cuaderno sirve también para 
anotar resultados como pesos obtenidos, volúmenes, determinaciones de constantes físicas, cálculos, etc.  Es 
obvio que esta sección del cuaderno de laboratorio no se puede preparar por adelantado. El propósito no es el 
de escribir una receta, sino el de escribir lo que se ha hecho y lo que se ha observado, de forma sucinta, pero 
clara.  
Este tipo de anotaciones deberían ser lo suficientemente claras y detalladas como para que puedan ayudar a 
repetir el experimento a una persona diferente a la que ha tomado las notas. 
Cuando el producto se ha purificado finalmente, hay que incluir los datos pertinentes, como punto de 
fusión/ebullición, color, peso y rendimiento. El siguiente apartado explica cómo se puede calcular el rendimiento 
de una reacción. 

Cálculo de rendimientos 

La expresión cuantitativa de la eficiencia de un determinado procedimiento experimental viene dada por el 
cálculo del rendimiento. 
 
Hay que distinguir entre dos situaciones diferentes.  
1) En ocasiones un procedimiento experimental tiene por objeto la extracción de un compuesto de una mezcla 
compleja, para su posterior purificación e identificación. En este caso, el rendimiento se expresa en porcentaje y 
se calcula mediante el cociente entre la cantidad de producto obtenido y la cantidad de muestra de partida, 
(expresadas en unidades de peso, generalmente), y multiplicado por 100. 
 2) En el caso de que el procedimiento experimental tenga por objeto la transformación de unos productos de 
partida en otros productos finales diferentes a través de una reacción química, hay que determinar el 
rendimiento de la reacción teniendo en cuenta la estequiometría del proceso y la diferencia de peso molecular 
entre los productos implicados. 
La estequiometría ideal viene determinada por la ecuación que describe la reacción que tiene lugar. 
De hecho, la estequiometría ideal se observa en la práctica en pocas ocasiones. Ello es debido a que aparecen 
reacciones secundarias para dar otros productos; o porque se alcanza un estado de equilibrio en el que hay una 
parte significativa de producto de partida, que se puede recuperar. También puede haber algún reactivo en 
exceso desde el principio, o la reacción puede ser incompleta. Todos estos posibles factores contribuyen a que 
las proporciones en que se utilizan los reactivos y se obtienen los productos no coincidan casi nunca con las 
descritas en la ecuación ideal. 
 
El rendimiento teórico de una reacción es el número de moles de producto que se esperarían obtener de una 
reacción teniendo en cuenta la estequiometría ideal, ignorando reacciones secundarias, reversibilidad, pérdidas, 
etc. El rendimiento teórico se calcula según la expresión: 

Rendimiento teórico = (moles de reactivo limitante) x (proporción estequiométrica de reactivos). 

La proporción estequiométrica es el cociente entre el número de moles del producto y el número de moles del 
reactivo limitante en la ecuación estequiométrica ideal. En la mayoría de los casos será igual a uno, pero hay que 
prestar atención por si no es así.  

El rendimiento es simplemente el número de moles del producto deseado obtenido dividido por el rendimiento 
teórico, y se expresa habitualmente en forma de tanto por cien: 

Rendimiento = 100 x (Moles de producto obtenido) / (Rendimiento teórico). 
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PRÁCTICA 1: SÍNTESIS DE DIFENILHIDANTOÍNA. 

 
Journal of Chemical Education 1983, 60, pag 512 (ver anexo) 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Objetivos: Síntesis del anticonvulsivo difenilhidantoína. Formación de un sistema heterocíclico. 
 
 
Procedimiento experimental: En un matraz redondo de 100 mL se mezclan 1,3 g de bencilo, 0,8 g de urea, y 25 
mL de etanol, y posteriormente se añaden 5 mL de NaOH al 30%. Se incorpora un adaptador de teflón y se acopla 
un refrigerante de reflujo. La mezcla se calienta a ebullición durante al menos 1 hora, agitando. 
 
Se deja enfriar y a continuación se vierte sobre 40 mL de agua. Si aparece una suspensión, se filtra por gravedad 
en caliente, adicionando carbón activo si es necesario. El filtrado se acidifica con HCl concentrado apareciendo un 
precipitado blanco que se recoge por filtración a vacío y se seca. El producto se recristaliza de etanol. Tras secarlo 
se pesa, se calcula el rendimiento obtenido y se determina el punto de fusión. 
 

 

 
Cuestiones 
 
1.- ¿Cuál será el orden más correcto de adición de los reactivos de la práctica al matraz de 100 mL antes de 
empezar el reflujo? ¿Por qué hay que añadir etanol? 
2.- ¿Por qué acabada la reacción se añade agua? 
3.- ¿Por qué se acidifica al acabar la reacción? 
4.- ¿Qué cantidad de HCl concentrado hay que añadir? 
5.- Teniendo en cuenta las cantidades que se utilizan de bencilo y urea, indicar el reactivo limitante. 
6.- Un estudiante obtiene 1,7 g. de difenilhidantoína, ¿Es esto posible? ¿Por qué? 
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PRÁCTICA 2: SÍNTESIS DE BENZOCAÍNA 

 
NH2

CH3

(CH3CO)2O

NHCOCH3

CH3

NHCOCH3

COOH

KMnO4  HCl conc

NH2

CO2CH2CH3

NH3
+Cl-

COOH

a) EtOH/H2SO4

b)Na2CO3

 
 
Objetivos: Síntesis en varios pasos. Empleo de grupos protectores en síntesis orgánica. 
 
 
Parte 1: Síntesis de N-acetil-para-toluidina. 
Procedimiento experimental: En un matraz erlenmeyer de 100 mL se introducen 2 g de para-toluidina. A 
continuación se añaden en vitrina 5 mL de anhídrido acético, poco a poco y agitando. La reacción es muy 
exotérmica. La mezcla de reacción se deja en reposo durante 10 minutos y entonces se vierte sobre 25 mL de 
agua/hielo en un vaso de precipitados. La suspensión del producto en agua se agita con una varilla y a 
continuación el sólido obtenido se recoge por filtración a vacío. El producto obtenido se seca y se calcula el 
rendimiento obtenido. Se guarda una pequeña porción del mismo para determinar su pureza mediante la 
medida del punto de fusión y mediante cromatografía de capa fina.  El resto se utiliza en la siguiente etapa de la 
síntesis. 
 
Parte 2: Síntesis de ácido para-acetamidobenzoico. 
Procedimiento experimental: En un vaso de precipitados se introduce N-acetil-para-toluidina, 100 mL de agua y 
permanganato potásico (1.8 g de por cada gramo de N-acetil-para-toluidina). La mezcla se calienta en un baño 
de agua agitando periódicamente hasta que adquiere un marcado color marrón (aprox 30 min). La disolución 
resultante caliente se filtra a vacío con ayuda de un embudo Büchner en el que, sobre el papel de filtro, se ha 
dispuesto una capa de sílice de 2 cm de espesor. Si la disolución filtrada presenta una coloración violácea, añadir 
gota a gota etanol, calentando ligeramente hasta que el color desaparezca. Cuando el filtrado sea incoloro o 
ligeramente amarillo, se deja enfriar y se acidifica con ácido sulfúrico al 20 %. El sólido blanco resultante se filtra 
a vacío, se seca y se calcula el rendimiento. Se guarda para emplearlo como material de partida en la siguiente 
etapa.  
 
Parte 3: Síntesis de clorhidrato de ácido para-aminobenzoico. 
Procedimiento experimental: En un matraz de fondo redondo con refrigerante de reflujo provisto de una salida 
de gases adaptada a una disolución de NaOH diluida, se calientan durante 30 min una mezcla de ácido para-
acetamidobenzoico y de ácido clorhídrico concentrado (10 mL por cada gramo del sólido). Se deja enfriar y se 
recoge el precipitado de clorhidrato del ácido para-aminobenzoico por filtración a vacío (ATENCIÓN: se debe 
utilizar la mínima cantidad de agua fría para lavarlo, puesto que es soluble en ella), se seca y se calcula el 
rendimiento obtenido. 
 
Parte 4: Síntesis de benzocaína. 
Procedimiento experimental: En un matraz de fondo redondo, se mezclan el clorhidrato de ácido para-
aminobenzoico, 10 mL de etanol por cada gramo del clorhidrato (utilizar como mínimo 15 mL) y 0.4-0.5 mL de 
ácido sulfúrico concentrado. La mezcla se calienta a reflujo durante dos horas. Tras enfriar la mezcla, se 
neutraliza con una disolución de carbonato sódico acuoso al 10%. Se extrae con diclorometano (3 x 15 mL), la 
fase orgánica se seca con sulfato sódico anhidro y se evapora en el rotavapor. El sólido obtenido, se recristaliza 
de etanol-agua. Tras recuperar la benzocaína por filtración a vacio, se pesa y se determina el punto de fusión.  
 
**En cada una de las etapas de síntesis se deberá guardar una pequeña cantidad del producto obtenido para 
determinar su pureza mediante cromatografía de capa fina (hexano:acetato de etilo 1:1). Se comparará 
siempre con el producto de partida de la reacción.  
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Cuestiones 
 
1.- La síntesis de benzocaína consta de 4 pasos. Calcular el rendimiento global de la síntesis si los rendimientos 
parciales de cada paso o parte son: 1º.- 95%; 2º.- 90%; 3º.- 99%; 4º.-85% 
2.- En la primera reacción se requiere que el matraz Erlenmeyer de 100 mL esté seco. ¿Por qué? En cambio luego 
se vierte la mezcla de reacción sobre agua/hielo ¿Por qué? 
3.- En la segunda reacción ¿por qué se emplea H2O como disolvente? ¿Podemos prescindir de la agitación? 
4.- Calcular el rendimiento de la síntesis de Benzocaína a partir de la cantidad de para-toluidina utilizada en la 
primera parte de la síntesis. 
5.- Indicar mediante un diagrama de flujo, los procedimientos seguidos para elaborar la reacción y la purificación 
de productos correspondientes a la parte 4.  
 
 

 
 



 
11 

PRÁCTICA 3: SÍNTESIS DEL ÁCIDO ACETILSALICÍLICO (ASPIRINA) 
 

OH

O

OH

OH

O

O

O

+
O

O O H+

Acido salicilico Acido acetilsalicilico

+ CH3CO2H

 
 
 
Objetivos: Síntesis del ácido acetilsalicílico, aspirina. Purificación  por cristalización. Determinación de su pureza 
mediante el punto de fusión y con reactivos químicos. Análisis cromatográfico del producto obtenido. 
 
Procedimiento experimental: En un matraz erlenmeyer de 100 mL se adicionan 1,5 g. de ácido salicílico, 3 mL de 
anhídrido acético y de 3 a 4 gotas de ácido sulfúrico en ese orden. Se agita suavemente para homogeneizar la 
mezcla y se introduce en un baño de agua a 70-80º C durante unos 15 minutos agitando. Se retira el matraz del 
baño y se adiciona  la mezcla de reacción aún caliente  sobre 10 mL de agua en un vaso de precipitados agitando 
durante unos minutos. Se enfría en un baño de hielo, con lo que comenzará la precipitación de la aspirina. 
Cuando el producto haya precipitado se recoge por filtración a vacío, lavando el erlenmeyer y el producto varias 
veces con “pequeñas” cantidades de agua fría hasta que se haya eliminado el ácido acético. Guardar unos 
cristales en un tubo de ensayo limpio. 
 
Cristalización del ácido acetilsalicílico en una mezcla de disolventes): Se transfiere el producto a un erlenmeyer 
y se disuelve en la mínima cantidad de etanol en caliente. Se adiciona rápidamente  agua templada (40-50º C), 
hasta que aparece turbidez, y se continúa calentando hasta ebullición. Si hay impurezas, esta disolución se filtra 
a gravedad en caliente (tanto la disolución como el material que se utilice) y el filtrado se deja reposar. Al 
enfriarse la disolución deben aparecer cristales. Se enfría la mezcla en un baño de hielo para asegurarse que ha 
precipitado todo el producto. Cuando cristalice la aspirina se filtra a vacío y se lava con un poco de agua fría. Se 
seca el sólido, se calcula el rendimiento y se determina el punto de fusión. 
 
Prueba de fenoles: Unos pocos cristales se introducen en un tubo de ensayo y se suspenden en unos mL de 
agua. Se adicionan unas gotas de disolución de cloruro férrico y se observa el color. Se realiza lo mismo con los 
cristales de aspirina impura guardados con anterioridad y con ácido salicílico puro. Comparar las coloraciones.  
 
Análisis cromatográfico: se analiza por cromatografía de capa fina la aspirina sintetizada, comparándola con el 
producto de partida. Determinar su Rf.  
 
 
Cuestiones 
 
1.-Al purificar ácido acetil salicílico, mediante recristalización utilizando agua como disolvente y analizar el 
producto purificado en CCF comparando con patrones, se observa que además de acido acetil salicílico, hay un 
segundo producto con un Rf similar al ácido salicílico (ácido o-hidroxibenzoico). ¿Por qué  el sólido obtenido 
contiene ácido salicílico si previamente se había comprobado que todo el  reactivo de partida se había 
consumido? 
2.- ¿Que se observará si se realiza el punto de fusión de la aspirina impura? 
3.- ¿Sería posible separar la aspirina y el ácido salicílico mediante un lavado de la mezcla disuelta en un disolvente 
orgánico, con una disolución acuosa de NaOH? 
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PRÁCTICA 4: SEPARACIÓN DE LOS COMPONENTES DE UNA TABLETA DE ANALGÉSICO 
 
 

N

N
N

N

O

Me

Me
Me

O

        

OH

O

OH

OH

O

O

O

+
O

O O H+

Acido salicilico Acido acetilsalicilico

+ CH3CO2H

 
            Cafeína            Ácido acetil salícilico 

 

 
 

Objetivos: Separación por extracción de dos compuestos de características ácido-base diferentes. Análisis 
cromatográfico de los productos aislados. 
 
Procedimiento experimental: Se tritura un comprimido de cafiaspirina y se suspende en la mínima cantidad de 
metanol. Se añade 20 mL de diclorometano y se extrae con una disolución acuosa de Na2CO3 al 10% (15x2) (FA1). 
La fase orgánica (FO1) se seca sobre sulfato sódico anhidro, se filtra, recogiendo el filtrado en un matraz de 
fondo redondo, y se evapora el disolvente en el rotavapor, recuperando el residuo de cafeína. 
 
Por otra parte la disolución acuosa (FA1) se acidifica con HCl y se extrae con diclorometano (15x2). Las fases 
orgánicas reunidas (FO2) se secan sobre sulfato sódico anhidro, se filtran en un matraz de fondo redondo y se 
evapora el disolvente en el rotavapor obteniéndose un residuo de ácido  acetilsalicílico, que se puede purificar, 
si se desea,  por cristalización de etanol-agua. Se calcula el rendimiento y se determina su punto de fusión. (Es 
conveniente tarar previamente el matraz donde se va a evaporar la disolución orgánica para determinar por 
diferencia el peso del residuo sólido). 
 
Análisis cromatográfico: se comparan por cromatografía de capa fina la cafeína aislada de la cafiaspirina y el 
ácido  acetilsalicílico aislado de ésta. Se puede utilizar como disolvente de desarrollo una mezcla  de acetato de 
etilo y hexano en proporción 7:1. Determinar el Rf de la cafeína y del el ácido  acetilsalicílico.  
 
OPCIONAL: Extracción de cafeína de la cocacola.  
Procedimiento experimental: En un matraz de fondo redondo se introducen 20 mL de cocacola y 10 mL de 
diclorometano. La mezcla se calienta durante 2 min, y posteriormente se enfría y se separara la fase orgáníca, 
Tras secarla con sulfato sódico se analiza por cromatografía en capa fina comparándola con la cafeína extraída de 
la cafiaspirina. 
  
 
 
Cuestiones 
 
1.- Dibujar el diagrama de flujo que corresponde a la separación de los dos componentes de la tableta de 
analgésico. 
2.- ¿Qué producto secundario podría formarse en la extracción con Na2CO3 al 10%? 
3.- El cálculo del rendimiento del ácido acetilsalicílico al que se refiere el tercer párrafo de la práctica, ¿tiene el 
mismo significado que el calculado en las prácticas anteriores? 
4.- ¿Qué otro/s procedimiento/s de análisis se podrían utilizar para caracterizar la cafeína y el ácido  
acetilsalicílico?  
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ANEXO 
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DIFENILHIDANTOÍNA 
 

 
     IR spectrum(KBr), ν, cm–1: 3200–3280 s (NH); 1720 s, 1780 s  
      (C=O); 1400 m, 1500 m (C–Carom); 747 m (δ =C–H). 
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N-ACETIL-PARA-TOLUIDINA 
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http://www.google.es/imgres?imgurl=http://itech.dickinson.edu/chemistry/wp-content/uploads/2008/04/cafmol.png&imgrefurl=http://itech.dickinson.edu/chemistry/%3Ftag%3Demily-decatur&usg=__yvQkTwhbJs80DC3Dcoq5dEeixiI=&h=300&w=300&sz=9&hl=es&start=4&um=1&itbs=1&tbnid=AKZua7T_H4PEsM:&tbnh=116&tbnw=116&prev=/images%3Fq%3Dcaffeine%26um%3D1%26hl%3Des%26sa%3DN%26rlz%3D1T4SUNA_esES295ES295%26tbs%3Disch:1
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