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I.- INTRODUCCION

lLa presente tesis trata el problema de la obtencidén del
mondnero de metacrilato de glicidilo (GMA), a partir de
materias primas que se consiguen fdcilmente en el mercado
nacional, para en un future dejar de importarlo.Para 1la
abtencidén del GMA se partidé de glicerina, que fué tratada
inicialmente con diferentes hidracidos (HC1l, HBr, HI) para
hacer una monohalogenacidén, en este caso después de varios
erperimentos se optd por seguir la técnica que empleo dcido
clorhidrico, ya que también se trata de abaratar los costos,
su obtencidén resulto de mds bajo costo en comparacisdn con
los otros dos hidracidos, ademds de obtener un mayor
rendimiente ¥y su tozicidad es menor' que la del acido
bromhidrico y dcido vyodhidrico.

El 3-clorei,2-propancdiol posteriormente se tratd con
sodio metdlico en éter anhidre para obtener el epéxido (2,3-
epéxi-1propancl), tambien fué obtenido por 1la accidn del
hidréxido de potasio en solucidén alcohdélica, el epéxido una
vez obtenido fué tratade con metacrilate de metilo para

hacer una transesterificacién, probando diferentes
catalizadores y de esta manera obtener el metacrilato de
glicidilo (GMA)., el cual puede ser polimerizado por un

radical libre.



II.- OBJETIVO

S¢ desea e¢valuar varias rutas sinteticas para la
obtencién del mondmero GMA.

El objetive principal de este trabkajo, es la obtencidn
del mondmero metacrilato de glicidilo (GMA), que en nuestro
pais es un producto de importacidn.

Otro de los cobjetivos es el emnpleo de materias primas
nacionales como es la glicerina, que en varias industrias se
obtiene como subproducto y en algunos de los casos eS
desechada 6 subutilizada.
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IXY.—~ ANTECEDENTES

Para 1la obtencién de monoclorohidrinas se ha empleado
glicerina, epiclorhidrinas y alcochol alilico (1).

OHpCHCH CHCHOH, CHp=CH-CHy
\

OH OHOH oH O OH

GUCERMA EPICLDROHIDRIA ALCOHOL ALLICE

La monoclorohidrina se prepard emn 18%3 a 1856 tratando la
glicerina con cloruro de hidrégeno y utilizando como catalizador
cloruros de azufre ¢ de fosforo (1}.

PLi3 PClg
?‘iz?ﬁ?ﬁg + HOlg  ----moememememeenee > CH2=3HCH2 + H0
OH OMOH S0k CHOH Gt

En 1860, Reboul, descubrié que con una pequefia cantidad de
dcido acético u otro dcido orgdnico catalizan la accidén del Acido
clorhidrico sobre la glicerina (1).

CHCOOH
CHyGHCHg + e > CHpCHOHp  + HyO
[

oH OHOH QOH OHCY

En 1860 Tollens obtuvo e¢ v B diclorohidrinas por la accion
de cloro seco sobre &l alcohol alilico (1).

2CH7=CHCHa0H  + 2Clg  ----m-mememsmmememmoens > ?Hy_l}l?ﬂz + CHzCH‘i?Hz
[ [
OH Cl Cl Ct oHQ



En 1B70 Henry sintetizdé clorhidrinas por la accidn del
Acido hipoclorose en glicerol (i).

CHpCHCHy + RHOC ->  CHaCHCHp + Hz0

[ [

OH OHOH OH OHCU

En 1922 Ioffe y Yamposskaya estudiardn los efectos de

los iones cloro y la temperatura sobre el alcohol alilico en
solucidn acuocsa (1i).

CHp=CHCHQOH 4+ Oy cmmcrcmamnaes > CHaCHCHp  + HCI
} it
OH OHCL

En 1923 Delaby obtuvé buenos rendimientos a partir de
epiclorohidrinas con solucidén alcohilica de cloruro de
mwagnesic (1).

CHRCHEOHR  + MOl g  -wrereemermmmmeesems > CHCHOHy

N/ ] 14
o cl OH OHCL

En 1920 Norris y Mulliken 1la obtuvierdén tratando 1la
glicerina con dcido clorhidrico acuoso (sp.gr. 1.178) a
reflujo durante 4 horas (2).

CHaCHCHp  + HCHHpQ  ~eeveevemeomemmmnnaons > CHCHCHg  + HoO
1 1 1 [
OH OHOH OH OHCL
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) En 1944 Conant J.B. and @uayle O.R. tratarén 1la
~glicerina cou dcido clorhidrico gaseoso y acide acético como
< catalizador (3).

CHoCHCHg + HGH CHyCHCHg  + Hg0
oo [

OH OHOH OH OHCL

En 1965 Mejszhowski 14 Zielinski estudiarén las
concentraciones de Clp sobre el alcohol alilice para la

formacién de la monoclorohidrina (4).

CHp=CH-CHgOH  + Clp  =er-memesemmennnreens > CHoCHCHg + HOl
vl
OH CcHQ

En 1967 Lipkouski 14 Kirilchuk obtuvierdn la

monoclorohidrina por la accidén del Acido sulfurico diluido
sobre la epiclorohidrina (5). :

CHoCHCHZ  + HpS04/Hg0  --eemmesemommoemmomees > CHaCHCH
\ 7 \ 1 [
g & OH OHCL

La obtencién de la bromohidrina la efectuardn en 1920
Norris y Mulliken al tratar 1la glicerina con A&cido
bromhidrico (sp.gr. 1.49) a reflujo (6).

CHaCriCHy + HBrHO  --eeeromememeeceeeas > CHoCHCHy  + Hg0
P o
OH OHOH OH OHIBI'
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En 1962 Kratzl obtuvd la yodohidrina a partir del
glicidel (7).

2 CHoCHCHg  + 2 Mf  —eovereeomammoocomnnnennenn > CHCHCHy + CHoUHCHy
N7 '

to ! |
0 OH OH OH1 OH 1 OH

. 2 . 2 s N . 1]
Para la obtencidén de los hidrdcidos se siguieron las
siguientes técnicas:

Para el Acido clorhidrico se afiadidé &dcido sulfidrico
concentrado a8 una pasta de cloruro de sodie y Acido
clorhidrico concentrado (B).

2NeCl  + HBO4  -e-emoeeeeerooees > NagB8Gy + 2HO

Para el &cido brombidrico se obtuvd, vertiendo &cido
sulfiirico concentrado a una mezcla de bromuro de potasio y
agua (3} .

BIK + H80  coemrmememrcnanes > HKSD, + HBr

Para el &cido yodhidrico, a una suspensién formada por
agua y vyodo se le intreduce una ceorriente de dcido
sulfhidrice (10).

I T ST > S + 2H

Para la obtencién del gicidol se encontrardén los
siguientes metddos:

Yamagoshik y Kageyama 1o sintetizarén a partir de
alcohol alilico por la accidn del &cido peracético (ii).

CH=CHOHOH  + OH;C000H

................ > CH,CHCH, + CH;COOH
NV
0 CH
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En 1930 Rider y Hill 1lo obtuvierén a partir de
nmonoclorohidrina por tres rutas (sodio en éter, sodio en
alcohol y sodio en potasa alcohélica), (12).

ETER
2 CH,CHOHy  + 2ND  -eeecememmemseeaes > 2 CH)CHCH, + 2 NaCl + H;
o AW
OH CHCL o OH
ETANOL
2 CHRCHCH, + 2Na.  —remermememmeecneen > 2 CH,CHCH; + 2 Nall + H,
10 N/
OH OHCL O ,OH
ETANOL
CHQ?H?Hz + KOH oo > C\H’_)/CH?HQ + KOl + H,0
|
OH CHCL o OH

En 1942 Sowden y Fischer, obtuvierén el L-glicidol a
partir del L-t-(ptoluen sulfonil glicerol}, (13).

CHyONa, CHyTH H
CHCHCH,  wroereoremeesemen e > CH:'Z\>H/CH: + GHSO3H,

1 1
OH OHOSOZC.7H7
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Para la obtencidn el éster de metacrilate de glicidile,

empleandn glicidol se encontraron los siguientes metddos:

Pat. 3.140 764(19831:(14).

(¢}
n
5 CH=C-COCH;GHEH, + CHyOH
¢ OH \0’ 1 ADISZOBICICLE - cH QP
H 11 30CTANG 3
Pat. 80,102575(1981) ; (1E).
O o]

BENCENTINA

n
OHy=C- CO(‘H~ + CHRHEH, e > CH;=C-COCH:GHCH, = Ch OH
N SENZOATO 38 5350 ! \

CH3 OH o] CHy o]

Pat. 8094378(1981);(16) .

Q W% Q
CHy=G-COCH; + CHLCHEOH, -eremmemermmemsemmeemesene > CH-—P/CDCHaCW‘H» + CHyOH
] 1N/ 300 mmHs \N/
CH3 OH O CH3 o]

Pag.9



Pat. 8094381 (1981):(17).

0 KDAc | 70-80°C O
CHz=CrCOCH;, + OHZCHCHz B st D CHZ-C COCH;OHCHZ . CHJOH
N/ 300 mmHg
CH3 OH [0} CH3 0

Pat. B094,379(1981);(18).

0 MHETILUMIZAZOL 2
0Hz=c 000H3 + CHpCHCH, -eeermemmemomrimmrmmseeanans> m,—ococnzct—ic:H- « CHyoH
toN\/ 70-80 °C/300 mmHg
CH3 CH © (:H3 o

Pat. 81118075(1981):(19).

0 AbyCO3 o
CH2=C-COCH; + CHaCHCH; =-srmmmemrermmsnarmmsenane>  CHyp=CH oocrhCHeHz + CH30H
| N/ 73 °C § 308 mmHg i N/
CHy oH O CHy ©
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Pat. 80,127,381(1981);(20).

0 ¥oC03 9
OH=G-COCH; + OH;QHOH; --wrrrrroro—rer> CHy=G-COCHIGHOH, + CHYOH
\ | e \
CH3 OH O 75 °C } 300 mmHg Ciy ol

Pat. B0,105,676(1981);(21).

SAL METALICA ALCALINA 0
cm=c COCH + onoch R CH«-C CocH,cHeH, - CH,0H
N/ 7seC N/
CH3 OH o) CH3 o]

Pat. 79.163,513(1980);(22).

i BENZOATD DE POTASIO ]
CHz=C-COCH3 + CHyGHOH, -----—mmremmmoemmemneees > CHa=C-COCH;CHCH; «
2=C 3 S e 2= Ak CHyOH
CHy OH O CHy 0
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Pat. 903,007(1979):(23).

? ESTEARATD DE CALEID 0
CHy=C-CO ety GH=G-COCH,GHOH, + CHO
ry oot T g 7090 °C VATIO T VAR
CHy oM o cHy 0

Pat. 2.,525026(1977):(24).

9 WEN. KSEN Q
CHp=C-COCH, + CHYCHCH, -mrmemmeemememeerenees > CHp=C-COCH,CHCH, « CHy0H
| LN/ 70-50 °C 1 N/
CHy CH O CH; 0

Pat.. 2,423,405(1976);(25).

o Lo 2
CHp=C-COCH3 + CH;CHCH2 ---—mrem-emmsmmsmmemenemsy CHp=C-COCH,CHCHy  + CH30H
' 1 \/ 70-80 °C 1 \N/
CHy CH O CHa o]
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Pat. 7238421(1973):(26).

o]
BuyP
1l 3 1t
CH>=C-COCH; + CH;CHCH, --e------emmrmmmemeeenes > CHy=C-COCH,CHCH, « CHyOH
1 1 N/ 7575 °C My ] N/
CH3 oH O CHy o]

Pat.. 208 B971(1972) :(27) .

ETILATO DE Taild -9
CH-;—C C-OCH;; + CH ACHOHL  coremmmsmmmmeencemcen e > CHy=C-COCHCHCH, + CH40H
N/ 308 mmHg 1 \/
CH3 OH 0 CHy o]

Pat. 8011,542(1980):(28).

(o]
9 250-300 mmH3 [
CH;=C-COCH3 CH,=C-COK  + CH,0H
1 )
CHy CHy
1 AIRE O
CHp=C-COK + CHCHCHp ----mmve-mommemosomses -> CH}C‘OOCHzCHCHZ + KOH
1 Y4 30°C | 2hes.
CHy OH O CH3 O
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IV.- PARTE BXPERIMENTAL

Para la cintesis del metacrilato de glicidilo (GMA), se
selecciond la ruta que se describe a continuacidn, la cual
consta de tres pases, en el primere de 21los e tratd 1a
glicerina con acida clorhidrice para su monohalogenacisn, el
segunde paso consistid en tratar la mencclorchidrina con
sodio metdlice para la produccidn  del éporido (2~
3époxi, ipropanol), =i cual en el tercer paso se tratd con
"metil metacrilate para producir el éster (metacrilato de
glicidile) .Esta sintesnis se selecciond en
disponibilidad de las materias primas.

kase a la

Las reacciones que se llevaron a cabo et

cada paso son
las siguientes:

Pazo 1

+ H;0

L

CHOHOM:  + Ol
OH OHOH

Paso 2

20HLCHOH,  + 2 Na STER AWMIDRD CHZOH/OH: +2NaCH + H;
T

NS |

OH OHCI o on o

Fasgo

@0

o} o]
1l

1 1 ;
OH © oy CHy o




PASO 1

Para hacer la monohalogenacién se experimentd primero
con dcido clorhidrico gaseoso, se hicierén varios
experimentos, empleando un sistema como el que Se representa
en la figura 1 .Para esta halogenacidn se siguid 1la técnica
descrita por Conant J.B. and Quale O.R., (9).Una ve=z
efectuada la reaccidén se procedié a destilar e1 productoe por
medio de una destilacién traccionada al vacié, recogiendose
la fraccidn que destild entre 114-120 °C a 14 mmHg .El
producto una vez destiladé se identificd por medio de sus
propiedades fisicoquimicas, por sus especiros de infrarojo y
resonancia magnetica nuclear.

A continuacidén se describe uno de 1los experimentos
efectuados:

En un matraz Erlenmeyer se pusierdn 204.75 g. de cloruroc
de sodio para producir 127.75 g. de dcido clorhidrice, el
z:',ual se burbujeo sobre 46 g. de glicerina con 2.3 ¢g. de
dcido acético, estando estos en el matraz de reaccidén con
agitacién, a una temperatura de entre 105-110 °C .Al
termino de la dosificacidn se purificé el producto por medio
de una destilacidén al vacié a una presidén de 14 mmHg.,
colectando la fraccidn que destilo entre 114-120°C,

J ,
A

FIGURA 1
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Se efectuardn experimentos de halogenacidén de la
glicerina utilizando acido bromhidrico y dcido yodhidrico,
estos experimentos s¢ hicierén en un sistema a reflujo
(figura 2), durante cuatro horas.la purificacién de 1os
productos se efectué por medio de una destilacidn al vacié,
despues de lo cual se procedié a caracterizarlos por medio
de sus propiedades fisicoquimicas y por medio de sus
espectros de infrarojo y de resonancia magnetica nuclear.

Uno de los experimentos consistié en lo siguiente:

Se puso en un matraz bola 10 ml. de glicerina, 20 ml.
del acido (HBr, HI) y 1 ml. de &cido acético glacial a
refiujo durante cuatro horas, al cabo de las cuales se
destilé el producto y se procedidé a su caracterizacién.

FIGURA 2
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FASO 2

Para la obtencidn del epoxido se experimentsd con sodio
metdlice en éter anhidro, también se experimentd, tratando
la monoclorohidrina con potasa alcoholica (19).

El experimenté con  sodio metdalico, se efectus a
diferentes relaciones molares de sodio/moncoclorohidrina,
utilizando un sistema como el mostrado en la figura 3.

Uno de los experimentos consistio en lo siguiente:

Se mezclé 10.5 ¢g. de monoclorohidrina con 60 ml. de éter
anhidro en un matraz bola, el cual se puso en un bafio de
hielo para mantener la temperatura entre 10-12°C., para
poder 1llevarse a cabe 1la reaccidn sin ningun peligro,
posteriormente se le fué agregando 1.61 g. de sodio metdlico
en pequeiios trocitos poco a poco en un tiempo aproximado de
ocho horas, al termino de lo cual se dejo en reposo durante
una noche para asegurarse de que todo el sodic
reaccionara.Al dia siguiente se f£iltrd el cloruro de sodio
producido vy se procedid a destilar el éter, para
posteriormente purificar el glicidol por medio de una
destilacién a vacié a una presién de 10 mmHg., recolectando
1la fraccidn que destilé entre 60-100°C.
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Para el experimento con potasa alcoholica se empleo un
sistema como el de la figura 4.

Uno de los experimentos consistidé en lo siguiente:

Se prepardé una solucién de potasa alcoholica con 8.4 ¢ .
de hidrézgido de potasio en 60 ml. de alcohol etilico, la
cual se transfiridé a una bureta.

En un matraz bola se pusd 10.5 g. de monoclorohidrina
con 20 ml. de alcohol etilico, €l cual se puso en un bafio de
hielo para bajar 1la tewmperatura a aproximadamente 10°C, con
agitacidon se le empezo a agregar gota a gota por medio de la
bureta la solucidn alcoholica en un tiempo aproximado de dos
horas , al termino de las cuales la reaccidén se dejo con
agitacién por tres horas para que finalizara la reaccidn,
posteriormente se filtro el cloruro de potasio producido y
se procedidé a destilar el alcohol etilico para purificar el
glicidol por medio de una destilacién a vacidé a una presién
de 10 mmHg. vy colectando la fraccidén que destildé entre 60-
100°C..El producto se identificé por medio de sus
propiedades fisicoquimicas y por medio de sus espectros de
infrarcjo y rersonancia magnetica nuclear.

FIGURA 4
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PASO 8

Para la obtencidén del éster (22), Se empled un sistema
como el de la figura 5, el cual es un sistema de reflujo
conectado a la vez a un sistema de destilacidén para ir
eliminande el subproducte {metanol), para hacer la reaccidn
cusutitativa.Bl experimento consistid en pouer a reflujo
durante tres noras el glicidol y el metacrilato de metilo
con benzcate de patasio come catalizador.

Uno de los experimentos consistid en lo sigyuiente:

Se puse 7.4 g. de glicidol con 50 g. de metacrilato de
metilo y 0.3 g. de benz=oato de potasio comc catalizador en
un matraz bola para penerlo a reflujo durante tres horas y a
su vez 1r destilando el metanol que se va produciendo en
la reaccidn, al termino de 1lo cual se destilé ¢l producto
por umedio de una destilacidn a vacidé a una presién de 10
mmHqg ¥y colectando la fraccion que destild entre 75-77
°C..El producto se¢ identiiice por medio de sus propiedades
fisicoquimicas v sus espectros de infrarocjo y resonancia
magnetica nuclear.
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FIGURA S
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V.- RESULTADOS

%e efectud una serie de reacciones para la obtencidn de
la monoclorohidrina (%), browohidrina (B) y la yodohidrina
(8), en los sistemas descritos anteriormente, los maximos
rendimentos obtenidos se muestran en la tabla i1 , con estos
resultados se construyé la grafica 1, tomando en cuenta 1la

electronegatividad del haldgeno.

TABLA 1
HIDRACGIDO (HX) RENDIMIENTO (%)
. HCH 55
HBr 45
H HADA

A los productos obtenidozs se 1le efectuarén 1las
sigulentes propiledades fisicoquinmicas ‘para su
identitficacidn, Aas1T comG  Sus espectros de resonancia
magnetica maclear v de infrarojo (espectros vy 2),
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PROPIEDAD MONOCLOROHIDRINA MONOCLOROQHIDRINA
EXPERIME

NTAL HLITERATURA
DENSIDAD 1.318 g/c.e 1.322 gic.e.
|.REFRACCION 1.4801 1.4805
P.EBULLICION 114-120°C/14mmHg 114-120°C/14mmHg
SOLUBILDAD agua, aceiona agusa, acetona
PROPIEDAD MONOBROMOHIDRINA MONOBROMOHIDRINA

EXPERIMENTAL UTERATURA

DENSIDAD 1.768 glc.c 1.771 gice.
1. REFRACCICN 1.5182 1.5187
P. EBULLICION 128-130°C/14mmHg 128-130°C/14mmHg
SOLUBILIDAD agua, acelona 8gua, acetona

Las bandas caracteristicas de los espectros 1 y 2,
correspondientes a la monoclorohidrina y a.la bromohidrina
respectivamente, nos dan en infrarocjo una banda ancha entre
3200-3600 de un grupo OH, en 1050 y 1100 una banda de enlace
C-0 de alchol primario y secundario respectivamente, abajo
de 3000 y 1470 una banda de enlace -CHz;- , entre 600-B00
banda de enlace C-Cl y entre 500-600 banda de enlace C-Br.

En resonancia magnética nuclear, nos dan los siguientes
picos:

a b ©
HO-CH;-CH-CH;-X a= c.a. 3.66
H = 3.88
OH c= 4.64 HDO

Pag.24



TELE o

e

1]

THOT

size?

E417)

T

T

i

(insEdRasvreaRadny R tEAT1Ea 9T}

ER AN A NE S NN

Pag.25

MON OCLOROHIDRINA

INFRARQJO

ESPECTRO 1



92°0ed

ERYS
TH]

e PR PRUNE SVOUUNIP TN | DO

i
s

ESPECTRO 1 RMN MONOCLOROHIDRINA



o

E)

Pag.27

MONU3ROMOHIDRINA

2 INFRARQJO

ESPECTRO



Al  obtenerse nn  mayor readimiento con el dcido
clorhidrico, se procedié a optimizar el método, para llevar
a cabo esto se aumento la cantidad de acido clerhidrico
burbujeado sobre la glicerina.La cantidad de acido
clorhidrico producido se controlo de acuerdo con la cantidad
de cloruro de sodio puesta en el reactor, sacande asi las
moles producidas de dcido.Se obtuvierdn los resultados de la
tabla 2, por m=dic de los cuales se construyé la grafica 2,
de porciento de rendimiento contra 1la relacién molar
dcide/glicerina.

TABLA 2

RELACION MOLAR RENDIMIENTO
HCL/GLICERINA %

1 25

2 27

3 29

4 32.5

5 39

6 50

7 62

8 47.5

g 38
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Una vez obtenida la monoclorohidrina paso 1, se procedid
a obtener el glicidol pasoe 2, haciendo el estudio de dos
métodos, primero se trate la monoclorohidrina con potasa
alcoholica, variando ia relacidn molar
potasas/moncclorohidrina, se ohtuvierdn 108 Tesyltados
informados en la tabla 3, con los cuales se construyo la
griafica 3.

TABLA 3
RELACION MOLAR RENDIMIENTO
POTASA/MONOCLOROHLDRINA %
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El producto obtenido se 1le ideutificd por medio de sus
propiedades I1sicoquimicas y Sus espectros de resonancia
magnetica nuclear y de infrarcjo.

PROPLEDADES FISICOQUIMICAS
GLICIDOL OBTENIDC CON Na

PROPIEDAD GLICIDOL GLICIDOL
EXPERIMENTAL LITERATURA
P. EBULLICION £0-100°C/1 OmpuHg £0-100°C/10CnnHg
DENSIDAD 1.113% 1.1143
I.REFRACCION 1.424: : 1.4304
SOLUBILIDAD éter, acetona ster, acetana

BANDAS CARACTERISTICAS DEL ESPECTRO 3

El espectro de iufrarcjo nes da una bauda ancha entre
3200-3500 correspondiente al grupo -OH, una bhanda en 1060
del enlace (-0 de alchol primario, dos bandas una en 3000 vy
otra en 1470 del grupos wmetileno (-CH:-) , bandas =2n 3000,

3040 y ontre 800~900 corrvespondientes al gyrupo époxido.

En resonancia magne€tica nuclear tenemas:

gz d

HHH a= 2.7

P b= 2.91
sH-C~C-C-0H c= 3.27

NS d= 3.49

0 H e= 3.92
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En ¢l segundo wmétodo se tratd la wonoclorohidriua con
sodio métalico en éter anhidro, variando la reiacién molar
sodio/meonoclorohidrina, s& obtuvierdn los resultados
informados en l1la tabla 4, con los cuales se .construyé 1la
gréafica 4.

TABLA 4
RELACION MOLAR RENDIMIENTO

SOD1O/MONCCLOROHIDRINA %
0.8 24.68
0.6 32.08
0.65 55
0.7 a4.7
0.78 75.3
0.8 6h
0.85 50.62
0.9 25.3
0.95 20.04
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Al producto obtenido se¢ le identificd por medio de sus
propiedades iisicoquinigas ¥ por sus espectros de resonancia

magnética nuclear y de infrarojo.

PROPIEDADES FISICOQUIMICAS
GLICIDOL OBTENIDO CON POTASA

PROPIEDAD GLICIDOL
EXPERIMENTAL
P. EBUﬁLICION 60-100°C/10mmtg
\ DENSIDAD 1.1140
I.REFRACCION 1.4300
SOLUBILIDAD ¢ter, acetona

Hm.33

GLICIDOL
LITERATURA

60-100°C,71 00mmHg

1.1143

1.4304

éter, acetona



BANDAS CARACTERISTICAS DEL ESPECTRO 4

El espectro de infrarojo nos da una banda ancha entre
3200-3500 correspondiente al grupo -OH, una banda =n {080
del enlace C-0O de alchol primario, dos bandas una en 3000 y
otra en 1470 del grupo metileno (-CHp-) , bandas en 3000,
3040 v entre 800-900 correspondientes al grupo é&poxida.

En resonancia magn€tica nuclear tenemos:

b a=d
HHH a= 2.79
Vol b= 2,91
aH-C-C-C-OH es J3.27
N/ d= 3.49
O H e= 3.92

&
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Para la obtencién del éster paso 3, se usardén varios
catalizadores, los resultados se muestran en la tabla 5, con
los cuales se construyéd la grética 5.

TABLA &
RELACION MOLAR RENDIMIENTO
MMA/GD %
Benzoato de potasio
0.25 10
0.33 13
0.5 i5
1.0 15
2.0 t8
3.0 20
4.0 53
5.0 87.5
- 6.0 73
Benzonato de sodio
0.2 --
0.33 10
1.0 13
2.0 15
3.0 18
5.0 65
6.0 48.5
Lauril sulfato de sodio
1.0 11
2.0 23
3.0 18
Tritén
5.0 41
Naftenato de plomo o
3.0 -—
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Al producto obtenido en un mayor rendimiento con el
catalizador benzoato de potasio (GMAK-8), se le identitico
por medio de sus propiedades fisicoquimicas y por sus
espectros de resonancia magne'tica nuclear y de infrarocje

PROPIEDADES FISICOQUIMICAS

PROPIEDAD EXPERIMENTAL LITERATURA
GMAK-8 GMA
P.EBULLICION 74~75°C/10mmHg 74-75°C/10mmHg
DENSIDAD 1.072 1.074
I. REFRACCION 1.4479 . 1.4482
SOLUBILIDAD Insoluble en Insoluble en
’ agua agua

BANDAS CARACTERISTICAS DEL ESPECTRO 5

En infrarojo tenemos una banda en 3080 del grupo CH:=;

en 2960 vy 2925 una del yrupo metilo ¥ metileno
respectivamente (CHz;-, -CH;- ); en 3000, 3040,1250 y entre

750-950 bandas caracteristicas del grupo époxido y para el
grupo éster hay una banda en 1760 y dos entre 1050 y 1300.

En resonancia magn€tica nuclear tenemos:

H o] H, O a= 1.95
AN H b= 2.62
C=C-C-0-C~-C-C-Hy, c= 2,77
VA R d= 3.18
H CH; HHH e= 4.00
h a id e f= 4,40
g= 5.59

h= 6.10
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Vi.- COHCLUSIONES

1.~ En €1 paso 1 de la reacién se observé que el hidracido,

gque didé un mejor rendimiento, fué con el Adcido
clornidrico.

Se observd que la relacién molar HCl/glicerina igual a 7
nos dié el rendimiento mds alto del al 52%, mientras que
para una relacidn de 1, tos did <1 rendimiento mas bajo
del 25%.

Por la serie de reacciones que 3sSe efectuardén y tomando
en cuenta la toxicidad de cada uno de los hidrdcidos, se
observé que el mencs toéxico es el acido clorhidrico.
ademas otra ventaja que == abservo es que sn método de
obtencidén resulta de muy bajo costo ya que se parte de
clorure de sodio como wmateria pria, que s de bajo

costo.

En el paso 2, de la sintesis en la cual se forma el
époxido, de los dos métodos wmpleados el que da un mejor
rendimiente v un producto mas puro, esto observado por
medio de sus propisdades fisicoquinicas, por  sus
espectros de resonancia magnetica nuclear v de
infrarejo, s con sodio metatico y élec.

Se ohservd que para una relacicén molar sodio/monocloro-
hidrina igual a 0.7, s8¢ obtiene ¢l rendimiento mas alto
igual al B4.7%, wientras que para und relacion wmolar
i1gual a 0.956. se obtuvd un rendimiento del 20.04%, que
fué el rendimiento mAs bajo observado,
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En la zintesis son potasa aleohclica, =& obtuvierdn ren-
diwientos mds bajes, un cendimiento wiuino del 5% pera
una relacidn molar potasa/monocloriflaring igual a 1.o ¢
un rendimients mas hajo del 5% para una ralacidn molar
igual a .

Para ei pase 3 4& la reacocldn. ia optencion ael €ster,
=e preovarsh cince catalizadores que fuerdniel henzoato
de potasio, benzoato de scdio, louril suliato de sedic,
trivdu vy nolteaato de ploe.

Con estos dos ultimos, unicaments s< alcanze a efectuar
una  reaccion, por  lo gue no podamss  hacer una
COmMParacidn con los olro tres,

Con =1 lauril sulfate de  sodio se obzmervd que  se
abtiensu any bajos rendimienteos, yo gus para la reiacién
wmolay MMA/GD igual a 2, se obluve ¢l mayor reudimienio
que es del Z23%.

Zon el benzoats de potasio y de sodio sbaervanos Fue Se
ebiticnen cenpdimisntos muche meijores, en I1os cuales pdara
una  reiacion molar MmAJoDR rqual a 50 se aptuvo  un
rendimienta del 87.%% v 8%Y, raspectivamsnte.

De los tres pdyes pacd llevayr a cabe le veaccion, en el
cual se  necesita  tener  un mavor  cuidade,  por  ia
peligroasidad de estar trabajande <on soedio wetdlice =8

el segundo, por 1o gue hay que estar penviientes de gue
la tewperatura no se zleve eu el waties de regeciin,
ademas de que en =s5te paso, €5 €n el que s¢ oemplea un
mavar tiempo de reaccoidn.
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6.- De acuerdo con los resultadeos obtenidos, si se llegara a2
interesar alguns compaliie eu la  elaboracidn  del
metacrilate de  Jlicidiio a partir de glicerina, se
tendria en primer lugar que halogenar la glicerina con
Acido c¢lorhidrice, posteriormente tratarla con sodio
metdlico en éter anhidro para producir el glicidol
finalmente hacer una transesterifticaciém con metacrilato
de metilo, utilizando como catalizador benzoato de
sodio.
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