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1. TITULO

Andlisis de un farmaco por Espectrometria IR con Transformada de
Fourier (FT-IR)

2. OBJETIVO

El objetivo de la practica es aprender a utilizar un espectrdmetro de infrarrojo, a
interpretar un espectro y a predecir a priori qué moléculas son susceptibles de ser
detectadas por esta técnica y cuales no. En esta practica analizaremos el espectro de
absorcién infrarroja del acido acetilsalicilico y del acido salicilico. Se analizara una
tableta de aspirina comercial, la cual contiene estas dos moléculas, y se compararan los
espectros obtenidos.

3. MARCO TEORICO

La radiacion infrarroja abarca las longitudes de onda desde aproximadamente 1 a 100
Mm, que corresponde en nimero de ondas al intervalo 10000 a 100 cm™ (esta es la
unidad que se suele utilizar en espectroscopia infrarroja). Muchas moléculas absorben
eficientemente radiacion infrarroja (IR). La energia de los fotones IR absorbidos es
almacenada por las moléculas en forma de energia vibracional y rotacional.

Desde el punto de vista del andlisis quimico, cada molécula tiene un espectro de
absorcion IR especifico que puede servir para la identificacion y cuantificaciéon de su
presencia en una muestra.

4. MATERIALES. EQUIPOS E INSUMOS

Espectrometro FTIR Mortero de Agata

Balanza Analitica Toallas de papel

Pelicula de Poliestireno para calibracion Guantes desechables

Espatula Pequeia Prensa para hacer la pastilla
5. REACTIVOS

KBr (Bromuro de Potasio) Acido Acetilsalicilico

Acido Salicilico Tableta de Aspirina Comercial
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6. PROCEDIMIENTO

A. Encender el espectrémetro IR.
Calentar el espectrofotometro IR (Mirar el manual de operacion del instrumento y leer las
instrucciones de operacion del equipo) antes de iniciar el experimento.

B. Preparacién de la pastilla de KBr :

El material que contenga la muestra debe ser transparente a la radiacion infrarroja para
asegurar la medida de absorcion solo de la muestra. Las sales halogenadas (incluido el
KBr) tienen excelente transparencia en el IR. Las muestras liquidas se colocan, por lo
general, entre dos cristales pulidos de KBr, los cuales se colocan en el
espectrofotometro. Para las muestras solidas se mezcla una pequefia cantidad de
muestra pulverizada con KBr pulverizado en un mortero de agata y después se hace una
pastilla con esta mezcla, la cual se coloca en el espectrofotbmetro. Las muestras
gaseosas se colocan en una celda especial para gases y luego esta celda se coloca en
el espectrofotémetro.

a) Blanco pastilla de KBr
i. Triturar hasta un polvo fino 200 a 300 mg de KBr utilizando un mortero de agata.
ii. Siguiendo las instrucciones de la prensa manual, hacer una pastilla de KBr.

b) Pastilla de Acido Salicilico en KBr

i. Triturar hasta un polvo fino 200 a 300 mg de KBr utilizando un mortero de agata.

ii. Adicionar 1 a 2 mg de Acido Salicilico al KBr pulverizado y mezclar bien hasta obtener
polvo fino.

iii. Realizar la pastilla utilizando esta mezcla.

c) Pastilla de Acido Acetilsalicilico en KBr

i. Triturar hasta un polvo fino 200 a 300 mg de KBr utilizando un mortero de agata.

ii. Adicionar 1 a 2 mg de Acido Acetilsalicilico al KBr pulverizado y mezclar bien hasta
obtener polvo fino.

iii. Realizar la pastilla utilizando esta mezcla.

d) Pastilla de Aspirina comercial en KBr

i. Triturar hasta un polvo fino 200 a 300 mg de KBr utilizando un mortero de agata.

ii. Adicionar 1 a 2 mg de aspirina comercial al KBr pulverizado y mezclar bien hasta
obtener polvo fino.

iii. Realizar la pastilla utilizando esta mezcla.
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C. Obtencién de los espectros IR :

Consultar en el manual del usuario como se opera el FT-IR Prestige 21 de Shimatzu.
Obtener todos los espectros utilizando los siguientes parametros:

Resolution: 2.0 cm?,
Apodization: Strong,

Range: 4400 cm*to 450 cm*,
Mode: Ratio

Number of Scans: 4

a) Espectro del Background

Obtener el espectro del background del IR sin muestra en el equipo siguiendo las
instrucciones del manual del usuario.

b) Calibracion del Espectrofotometro: Espectro del Poliestireno.

Antes de realizar una asignacion cuantitativa de bandas en los espectros, es necesario
realizar un calibrado de frecuencias del espectrofotometro. Dicho calibrado suele
realizarse mediante la medida del espectro de una pelicula de poliestireno de espesor
conocido.

1) Colocar la pelicula de poliestireno en el soporte de la muestra del espectrofotometro y
registrar el espectro a la maxima resolucién posible y a la resolucién del6cm™ y 2em™.

2) Identificar las bandas principales del espectro obtenido con las frecuencias numeradas
y tabuladas en la Figura 1.

3) A la vista de la estructura del poliestireno, utilizar la informacién incluida en el
apeéndice para interpretar las bandas observadas. Asignar, por ejemplo, las bandas del
espectro asociadas con los modos vibracionales de estiramiento de los enlaces C-H y C-
C del anillo bencénico.

4) Representar finalmente graficamente las frecuencias experimentales frente a los de la
tabla anterior y realizar una regresion lineal para obtener los parametros de calibrado.
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Figura 1: arriba: Estructura del poliestireno (en realidad en el sélido los anillos bencénicos estan
orientados aleatoriamente). Abajo: Espectro FTIR de una pelicula de poliestireno.

c) Blanco pastilla de KBr
Colocar la pastilla de KBr en el compartimiento de la muestra y obtener el espectro.

d) Espectro del Acido Salicilico

Colocar la pastilla de Acido Salicilico/KBr en el compartimiento de la muestra y obtener el

espectro.

e) Espectro del Acido Acetilsalicilico

Colocar la pastilla de Acido acetilsalicilico/KBr en el compartimiento de la muestra 'y
obtener el espectro.
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f) Espectro de la Aspirina Comercial
Colocar la pastilla de Aspirina Comercial/KBr en el compartimiento de la muestra 'y
obtener el espectro.

7. NIVEL DE RIESGO

Muchos de estos compuestos son téxicos y/o cancerigenos. No dejar botellas abiertas o
muestras reposando en el area de trabajo. Preparar las soluciones en la vitrina
extractora de gases. Limpiar cualquier derrame. Disponer de los desechos quimicos en
los contenedores apropiados.
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9. ANEXOS

Incluir en el reporte

1. Explique porque el espectro IR del background tiene picos a pesar de que el
compartimiento de la muestra se encontraba vacio.

2. Compare el espectro de la pelicula de calibracion de poliestireno obtenido a las
resoluciones de 16.0 cm*y 2.0 cm™. Cuales son las diferencias?

3. Examinar el espectro del acido salicilico y usando las tablas de asignacion de
picos y la estructura de la molécula identificar los picos de mayor intensidad.

4. Examinar el espectro del acido acetilsalicilico y usando las tablas de asignacion
de picos y la estructura de la molécula identificar los picos de mayor intensidad.

5. Examinar el espectro de la aspirina comercial y determinar las contribuciones
espectrales del acido salicilico y del acido acetilsalicilico.



