QUIMICA ORGANICA- QUI288- FARMACIA
EXPERIMENTO 10

PREPARACAO E PURIFICACAO DA ASPIRINA (AAS)

1 - INTRODUCAO

O Acido AcetilSalicilico (AAS), também conhecido como Aspirina, € um dos farmacos mais populares
mundialmente produzidos e consumidos. O AAS foi desenvolvido na Alemanha em 1897 por Felix Hoffmann, um
pesquisador das indUstrias Bayer. Este farmaco de estrutura relativamente simples atua no corpo humano como um
poderoso analgésico (alivia a dor), antipirético (reduz a febre) e anti-inflamatorio. Tem sido empregado também na
prevencdo de problemas cardiovasculares, devido a sua agdo anticoagulante. Um comprimido de aspirina é
composto de aproximadamente 500 mg de AAS. A sintese do AAS é possivel por meio de uma reacao de acetilacao
do &cido salicilico (1), um composto aromatico bifuncional (ou seja, possui dois grupos funcionais: fenol e acido
carboxilico). O emprego do acido salicilico como um farmaco é limitado por seus efeitos colaterais como profunda
irritacdo na mucosa da boca, garganta e estdmago. No caso do preparo da aspirina, a reacdo de acetilacdo constitui
a etapa final da sintese. Entretanto, a acetilagdo e algumas outras reacfes podem, as vezes, serem realizadas para
proteger um grupo funcional, de modo a torna-lo ndo-reativo diante de determinado reagente. Existem diversos
procedimentos estabelecidos para a protecdo de grupos funcionais, e a escolha do grupo protetor depende das
condi¢des de reagdo. A protecdo de grupos hidroxila de alcoois e fendis €, frequentemente, realizada por meio da
acetilacao.

Nesta pratica, sera realizada a sintese do acido acetilsalicilico, por meio da reacéo do &cido salicilico e
anidrido acético, em presenca de acido sulfdrico concentrado. Como produtos da reacdo, obtém-se o &cido
acetilsalicilico e o 4cido acético.

O écido acetilsalicilico serd purificado por recristalizacdo. Para a identificacdo e analise de pureza do produto

de reagéo serd utilizada a cromatografia em camada delgada (CCD).
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2) PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Coloque 2,5 g de acido salicilico seco e 5 mL de anidrido acético em um baldo de 125 mL. Adicione 5 gotas
de acido sulfarico concentrado (ou acido fosférico 85%). Homogeneize o sistema para assegurar uma mistura
completa. Acople um condensador de refluxo e aquecga a reacdo em banho-maria (por volta de 60 ° C), mantendo a
agitacdo durante 20 minutos. Deixe a mistura esfriar e agite ocasionalmente. Adicione 50 mL de agua gelada. Espere
formar os cristais para filtrar no funil de Blichner, lavando com 4gua gelada. Separe uma pequena quantidade de

amostra (5-10 mg) para posterior determinacéo do ponto de fuséo.

Recristalize o sélido obtido com uma mistura de EtOH/H,0, pois o acido acetilsalicilico é solivel em etanol e
em agua quente, mas pouco sollivel em agua fria. Por diferenca de solubilidade em um mesmo solvente (ou em
misturas de solventes), é possivel purificar o acido acetilsalicilico eficientemente através da técnica de recristalizacao,

seque o produto e determine o ponto de fusé@o do produto obtido.
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O &cido acetilsalicilico deve ser mantido em lugar seco. Em presenca de umidade é lentamente hidrolisado,
liberando acido salicilico e acido acético. A decomposicdo é detectada pelo aparecimento de uma coloracédo indo de
vermelho a violeta quando o produto é tratado com cloreto férrico (FeCls). O acido salicilico, como a maioria dos
fendis, forma um complexo altamente colorido com Fe(lll). Para determinar se ha algum acido salicilico
remanescente em seu produto, realize o seguinte procedimento;

Transfira cerca de 20 mg do material a ser analisado para um tubo de ensaio. Em seguida, adicione de 3 a 5

gotas de solugdo alcodlica de cloreto férrico. Agite e observe o que aconteceu. Repita o procedimento com uma
amostra de fenol.

3) QUESTOES:

1) Calcule o rendimento da reacao.

2) O &cido sulfarico atua, na reacéo de preparacdo do AAS, como um reagente ou como um catalisador? Justifique.
3) Ao purificar um composto por recristalizagdo, é aconselhdvel esfriar a solugédo lenta ou rapidamente? Explique.
Cite outra(s) técnica(s) utilizadas para iniciar a formacao de cristais.

4) Na etapa de filtracdo a vacuo, os cristais formados s&o lavados com agua gelada. Por qué?



