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RESUMEN
Se sintetizé acido benzoico a partir de acetofenona mediante la reaccion de haloformo, empleando

hipoclorito de sodio al 13 % v/v en medio alcalino como fuente de halégeno. El hipoclorito de sodio
remanente se neutralizé con bisulfito de sodio y se realizé una extraccién liquido-liquido utilizando
diclorometano. Posteriormente, la fase acuosa se acidificé para precipitar el acido benzoico, el cual se
purificé por recristalizaciéon en agua. El producto obtenido se caracterizé6 mediante la determinaciéon de
su punto de fusion (121 — 122) °C y una prueba cualitativa con disolucion de bicarbonato de sodio, la

cual produjo efervescencia. El rendimiento final fue del 77 %.

INTRODUCCION
El origen de la reaccién de haloformo se remonta a 1822, cuando Georges-Simon Serullas anadié potasio

metalico a una disolucion de yodo en etanol y agua para formar formiato de potasio y yodoformo,
denominado en el lenguaje de aquella época hidroyoduro de carbono.! La reaccién fue redescubierta por
Adolf Lieben en 1870 al tratar metilcetonas para formar acidos carboxilicos (ver Figura 1).2
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Figura 1. Obtencion de yodoformo segun el procedimiento de Serullas (izquierda) y sintesis de acido
benzoico atribuida a Lieben (derecha), ambas llevadas a cabo mediante la reaccién de haloformo.
En este contexto histérico, la reaccién de haloformo se define como una reaccion quimica en la que se
genera un haloformo (CHXs, donde X es un halégeno) mediante la halogenacién exhaustiva de un grupo
acetilo, en presencia de una base como se muestra en la figura 2.3 Esta reaccion posee una importancia

sintética, ya que permite la transformacién de grupos acetilo de las metilcetonas en grupos carboxilo.*
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Figura 2. Proceso general de una reacciéon de haloformo.
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En el experimento realizado en esta practica, se llevdé a cabo la sintesis de acido benzoico a partir de

acetofenona aplicando esta misma reaccién como se muestra en la figura 3.
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Figura 3. Sintesis de acido benzoico partiendo de acetofenona.

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

En un matraz Erlenmeyer de 50 mL provisto de agitador magnético se adicionaron 0.5 mL de
acetofenona (4.28 mmol) y 18 mL de una disolucién de NaClO al 13 % v/v. La mezcla de reaccién se
agité de manera vigorosa a temperatura ambiente durante 40 minutos. Transcurrido el tiempo de
reacciéon y bajo agitaciébn magnética, se adicionaron 1.01 g de NaHSO; para destruir el exceso de
hipoclorito de sodio. La destruccién del NaClO se verificé mediante una prueba cualitativa con disolucion
de KI al 10 %: la adicién de una gota de NaClO a la disolucién de KI produjo una coloracion café por la
formacién in situ de I, (control positivo), mientras que la adiciéon de una gota de la mezcla de reaccién a
una disolucién de KI permaneci6é incolora o ligeramente amarilla cuando el hipoclorito habia sido
completamente consumido.

Una vez destruido el exceso de NaClO, la mezcla de reaccién se transfiri6 a un embudo de separacion
de 50 mL. Se realiz6 una extraccién con CH,Cl, (3 x 2 mL) y las fases organicas fueron combinadas y
reservadas.

La fase acuosa se transfiri6 a un matraz Erlenmeyer de 50 mL y se colocé en un bano de hielo.
Posteriormente, la disolucion fue acidificada con una disolucion de HCI al 50 % v/v hasta alcanzar un
pH de 2-3, observandose la precipitacion de un sélido blanquecino. El s6lido fue filtrado al vacio y los
cristales se lavaron con agua helada. Una porcién del s6lido crudo fue reservada para la determinacién
posterior de su punto de fusién.

El acido benzoico obtenido fue purificado por recristalizacion utilizando agua como disolvente. Los
cristales se lavaron con agua helada, se filtraron al vacio, se secaron y se determiné la masa obtenida.
A partir de estos datos se calculé el rendimiento experimental y se determiné el punto de fusion del
producto crudo y del producto recristalizado.

Una pequena cantidad de acido benzoico recristalizado se colocé sobre un vidrio de reloj y se
adicionaron unas gotas de disolucién de NaHCO; al 10 %, observandose efervescencia.

A la fase organica reservada se le adicion6é Na,SO, anhidro con el fin de eliminar el exceso de agua sin
modificar la polaridad del disolvente.

Finalmente, se realiz6 una cromatografia en capa fina (CCF) comparando la acetofenona (materia

prima, preparada diluyendo una gota en 2 mL de CH,Cl, o AcOEt) con la fase organica, con el objetivo
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de evaluar la conversion de la reaccién y verificar la presencia de acetofenona sin reaccionar. Se empled

como eluyente una mezcla de hexano:AcOEt (9:1).

RESULTADOS Y CALCULOS
La masa tedrica de acido benzoico se determiné a partir de la cantidad inicial de acetofenona,

considerando una estequiometria 1:1 entre reactivo y producto en la reaccién de haloformo. Para ello,
se empleo la Ecuacion 1, que relaciona la masa pesada de acetofenona con su masa molar y la masa

molar del acido benzoico.

1.03 g acemfenona) ( 1 mol acetofenona ) (1 mol acido benzoico) (122.12 g acido benzoica)
1mL acetofenona / \120.15 g acetofenona/ \ 1 mol acetofenona

Masa tebrica de acido benzoico = (volumen de acetofenona) ( (Ec.1)

1 mol acido benzoico

Una vez obtenida la masa experimental de acido benzoico, el porcentaje de rendimiento de la reaccién
se calcul6 utilizando la Ecuacién 2, definida como la relacién entre la masa experimental y la masa

tedrica del producto, multiplicada por cien.

masa experimental de acido benzoico

% Rendimiento = ( )x 100 (Ec.2)

masa teoérica de acido benzoico

Dichos resultados se muestran a continuacioéon en la tabla 1.

Tabla 1. Resultados de la sintesis y purificacién de dcido benzoico mediante la reaccién de haloformo.

Compuesto Rendzglento Rend(lgz)lento Color/Apariencia | Punto de fusion (°C)
Acido benzoico crudo 0.405 80 Polvo blanco 120 - 125
Acido benzoico ]
recristalizado 0.390 77 Agujas blancas 121 - 122

Ademas, la cromatografia en capa fina de la fase organica revel6 la presencia de acetofenona.

DISCUSION

La sintesis de acido benzoico a partir de acetofenona mediante la reaccion de haloformo se llevo a cabo
de manera satisfactoria, como lo evidencian los rendimientos obtenidos, las caracteristicas fisicas del
producto y los valores de punto de fusiéon determinados. La destrucciéon del exceso de hipoclorito de
sodio mediante bisulfito de sodio resulté6 fundamental para evitar reacciones secundarias durante las
etapas posteriores de extracciéon y acidificacion, lo que se corroboré mediante la prueba cualitativa con
yoduro de potasio, que confirmo la ausencia de agente oxidante residual.

Tras la acidificacion de la fase acuosa, se observo la formacién de un soélido blanquecino, consistente
con la precipitacién del acido benzoico en medio acido. El producto crudo presenté una masa de 0.405
g (3.32 mmol), correspondiente a un rendimiento del 80 %. Sin embargo, el intervalo de punto de fusién
determinado (120-125 °C) fue relativamente amplio, lo que sugiere la presencia de impurezas.

La purificacién del producto mediante recristalizacién en agua permitié mejorar la pureza del acido
benzoico, como se refleja en la disminucion del intervalo de fusién a 121-122 °C, valor que se encuentra

en buen acuerdo con el reportado en la literatura.5 Aunque la recristalizacion implicé una ligera
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disminucién en la masa recuperada (0.390 g, 3.19 mmol, 77 % de rendimiento), este resultado es
consistente con la pérdida esperada de material durante los procesos de disolucién y cristalizacion, y se
ve compensado por el incremento en la pureza del sé6lido obtenido, evidenciado también por el cambio
en la apariencia del producto, de polvo blanco a cristales en forma de agujas blancas.

El analisis por cromatografia en capa fina de la fase organica revel6 la presencia de acetofenona sin
reaccionar, lo que indica que la conversiéon de la reaccion no fue completa bajo las condiciones
experimentales empleadas. Este resultado es consistente con la disminucién observada en el
rendimiento tras la purificacién y sugiere que factores como el tiempo de reaccién, la concentracion
efectiva del agente oxidante o la eficiencia del contacto entre fases pudieron influir en el grado de
conversion del reactivo inicial.

La naturaleza acida del compuesto sintetizado fue confirmada cualitativamente mediante la reaccion

con bicarbonato de sodio, observandose efervescencia atribuible a la liberacion de dioxido de carbono.

CONCLUSION

La reaccién de haloformo permitié la obtencién de acido benzoico a partir de acetofenona con
rendimientos satisfactorios tanto para el producto crudo como para el producto recristalizado. La
comparacion de los puntos de fusién antes y después de la recristalizacién evidencié la efectividad de
esta técnica para incrementar la pureza del sé6lido, aun cuando ello conlleve una pérdida moderada de
producto.

La presencia de acetofenona residual, detectada mediante cromatografia en capa fina de la fase
organica, indica que la reacciéon no alcanzé una conversion completa, lo que pone de manifiesto la
importancia del control de las condiciones experimentales para optimizar el rendimiento y la eficiencia

del proceso.

REFERENCIAS

1. Serullas, G.-S. Notes sur UHydriodate de potasse et UAcide hydriodique—Hydriodure de carbone;
moyen d’obtenir, a l'instant, ce composé triple; Antoine: Metz, France, 1822.

2. Lieben, A. Ueber Entstehung von Jodoform und Anwendung dieser Reaction in der chemischen
Analyse [On the Formation of Iodoform and the Application of This Reaction to Chemical Analysis].
Ann. Chem., Suppl. 1870, 7, 218-236.

3. March, J.; Smith, M. B. March’s Advanced Organic Chemistry: Reactions, Mechanisms, and Structure,
6th ed.; Knipe, A. C., Ed.; John Wiley & Sons: Hoboken, NJ, 2007; p 484.

4. Rowett, A. C.; Heard, D. M.; Koria, P.; Dean, A. C.; Sweeting, S. G.; Lennox, A. J. J. 200 Years of The
Haloform Reaction: Methods and Applications. Chem. — A Eur. J. 2024, 30 (71), e202403045.

5. Sigma-Aldrich. Safety Data Sheet: Benzoic Acid; Product No. PHR1050; Sigma-Aldrich Quimica S. de
R.L. de C.V.: Toluca, México, 2025. Revision Date: October 16, 2025.



