REAZIONE DI ESTERIFICAZIONE DI FISCHER
PREPARAZIONE DEL SALICILATO DI METILE
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In un pallone a 3 colli da 100 ml munito di ricadere si pesano 10 g (0,07 moli) di acido salicilico, si aggiungono 50 ml di metanolo (densità 0,8 g/ml) e si agita vigorosamente fino a completa dissoluzione dell’acido (se la soluzione non diventa limpida si scalda con un bagno d’acqua). Si raffredda e si aggiungono lentamente, sotto agitazione, 5 l di acido solforico concentrato (si può formare un precipitato bianco che si dissolve quando la miscela viene scaldata) e si porta la soluzione a riflusso per 5 ore. Dopo questo tempo si solleva il pallone, si lascia raffreddare la miscela di reazione e si controlla in TLC (eluente Acetato di etile:Etere di petrolio 2:1).

Si versa la miscela in un pallone da 250 ml. Si distilla al rotavapor la maggior parte del metanolo. Si versa in un imbuto separatore contenente 40 ml di acqua lavando ambedue i palloni (quello di reazione e quello usato per svaporare il metanolo) con poco cloruro di metilene. Si estrae con cloruro di metilene (3X30 ml), si lavano le fasi organiche riunite con 40 ml di acqua, quindi con 40 ml di una soluzione di bicarbonato di sodio ed infine con 40 ml di salamoia.
Si anidrifica con sodio solfato, si filtra e si evapora il solvente.

Il grezzo di reazione viene quindi distillato a pressione ridotta con Vigreux.
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