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Resumo

Com o intuito de participar no concurso ChemRus, realizou-se a experiéncia de sintese do &cido
acetilsalicilico. Através da reacéo de acetilagédo do grupo OH do &cido salicilico com o anidrido acético,
utilizando o &cido sulfirico como catalisador, reproduziu-se o método de producéo industrial da aspirina,
como tem sido sintetizada ha mais de 100 anos.

No estado puro, apresenta-se sob a forma de um pé cristalino de cor branca ou de cristais incolores
em forma de escamas ou agulhas, insoliveis em 4gua fria, mas sollveis em agua quente e etanol.

De forma a otimizar este processo, a reacdo deve ser conduzida a temperatura moderadamente
elevada, aumentando assim a velocidade da mesma. Seguidamente, a adicdo de agua impede a
ocorréncia de reacdes secundarias que comprometam o produto final.

Nesta actividade laboratorial recorreu-se a variadas técnicas tais como o0 aquecimento em banho-maria,
o banho frio e filtrag&o a vacuo, pretendendo-se obter a cristalizagao completa.

Conceitos

A acetilagcdo descreve uma reacdo em que se introduz um grupo funcional acetil num composto
organico.

O banho-maria € utilizado para aquecer lenta e uniformemente qualquer substancia liquida ou
sélida num recipiente, submergindo-o noutro, onde existe agua a ferver ou perto dos 100°C.

A cristalizacdo € utilizada para separar, com seguranca, 0S componentes de misturas
homogéneas constituidas por sélidos dissolvidos em liquidos.

O catalisador € uma substancia que acelera a velocidade de uma reagéo, sem ser consumido,
durante o processo.

A filtracdo a vacuo consiste em aplicar um vacuo (de baixa pressdo) dentro do recipiente que
coletara a solucdo filtrada, o que faz com que haja uma succ¢ao aceleradora do processo.



Protocolo Experimental

Sequranca:

Acido salicilico (C7HsO3)

e R22,6R36/37.
e S37/39

Anidrico acético (C4HeO3)

e RI10, R20/22, R34.
S1/2, S26, S36/37/39, S45.

acido sulfirico (H2SOs4)
e R35

e S1/2,S26, S30, S45.

Reagentes e consumiveis:

Acido salicilico M=138,123 g/mol
Anidrido acético M=60,04 g/mol
Acido sulfrico 98% (m/m)

Agua destilada

Gelo

Papel de filtro

Material:

Erlenmeyer de 100 mL

Baldo Kitasato

Vareta de vidro

Pipeta graduada de 10,0 £ 0,1 mL
Espatula

Papel de filtro

Gobelés de 500 mL

Pompete

Proveta
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Placa de aquecimento G SA T T T T I T

Balanca digital + 0,01 g

Funil Buchner

Bomba de vacuo

Oculos de protecéo

Vidro de relégio

Estufa

Procedimento:

12-
13-
14-

Medir 3,5 g de acido salicilico, para um Erlenmeyer de 100 mL. Registar a massa.

Com uma pipeta graduada e respetiva pompete medir, na hotte, 6mL de anidrido acético
para o baldo Erlenmeyer.

Adicionar, com a ajuda de um conta-gotas, 5 gotas de acido sulfirico 98% (m/m) ao baldo
Erlenmeyer e agitar.

Aquecer o Erlenmeyer em banho de dgua (50-60 2C) durante cerca de 20 minutos, agitando
até que se dissolva todo o acido salicilico.

Adicionar 2 mL de 4dgua destilada, continuando o aquecimento e a agitacao.

Retirar o Erlenmeyer do banho de dgua e adicionar mais 20 mL de agua destilada.
Arrefecer a mistura em banho de gelo e adicionar 21 mL de agua destilada.

Continuar com o arrefecimento até obter cristais de acido acetilsalicilico.

Medir o papel de filtro e o vidro de relégio.

Filtrar por vacuo os cristais obtidos.

Proceder a lavagens do Erlenmeyer com pequenas quantidades de dgua destilada e transferir
os liquidos de lavagem para o funil de Buchner.

Transferir o papel de filtro com os cristais para o vidro de reldgio e pesar o conjunto.

Secar os cristais na estufa a 602C durante 20 minutos.

Medir os cristais e determinar o rendimento.
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Aplicacbes

O acido acetilsalicilico apresenta variados usos, desde anti-inflamatorio, analgésico e anti-pirético, até
prevenir doencas cardiovasculares, uma vez que inibe a agregacao das plaquetas e formacéo de
trombos arteriais. Contudo, outras aplicagdes menos conhecidas visam reduzir o acne (gragas ao seu
efeito anti-inflamatdrio e cicatrizante) e aliviar as picadas dos mosquitos. Porém, nesta atividade
laboratorial, escolheu-se como possivel uso para o acido acetilsalicilico o de eliminar calosidades. Estas
correspondem a um espessamento e endurecimento da epiderme, conjunto de camadas de células
mortas que, endurecidas, séo dificeis de retirar. O acido acetilsalicilico atuard como anti-séptico e anti-
inflamatorio, degradando ou inibindo a proliferacdo de microrganismos presentes na superficie da pele
e combatendo a inflamac¢é&o nos tecidos.

Conclusdes

O rendimento desta experiéncia, quando calculado inicialmente, foi de 124,6%. No entanto este valor
diminuiu para 63,36%, ap0s 4 dias de secagem ao ar. Tal ocorreu uma vez que, na primeira vez que
se calculou o rendimento ainda néo tinha ocorrido a secagem total dos cristais, apresentando estes
ainda 4gua, o que aumentou a massa do composto, afetando o valor do rendimento. A ocorréncia de
erros por parte do operador ou o facto de os reagentes utilizados ndo se encontrarem nas condi¢cdes
ideais sé@o alguns exemplos de fatores que poderao ter influenciado o rendimento da reagéo.

O acido acetilsalicilico resultante da experiéncia acabou por nao poder ser utilizado, pois nao foi
purificado. O acido acético tem diferentes riscos consuante a sua concentragdo por massa, de 10%—
25% ¢é apenas irritante para os olhos e para a pele, de 25%—-90% provoca queimaduras.



