CHEMIA SRODKOW BIOAKTYWNYCH I KOSMETYKOW
PRACOWNIA CHEMII ANALITYCZNEJ

Cwiczenie 4

Analiza substancji biologicznie aktywnej w preparacie

farmaceutycznym- kwas acetylosalicylowy



Cwiczenie obejmuje:

1. Oznaczenie jako$ciowe kwasu acetylosalicylowego

2. Przygotowanie i oznaczenie miana roztworu kwasu siarkowego (V1)
3. Przygotowanie roztworu zasady sodowej
4

. Analize ilo$ciowa kwasu acetylosalicylowego — oznaczenie alkacymetryczne

WYKONANIE CWICZENIA

Analiza jakoSciowa kwasu acetylosalicylowego.

Zwiazki zawierajace grupe fenolowa lub enolowa dajg barwne kompleksy z chlorkiem zelaza
(1N)- tworza sie zwiazki kompleksowe.

W celu potwierdzenia tozsamosci kwasu acetylosalicylowego w preparacie farmaceutycznym,
do masy sproszkowanych tabletek, zawierajacej odpowiednig ilo$¢ zwigzku aktywnego
dodaje si¢ odpowiednig ilos¢ wody, a nastepnie utrzymuje si¢ 1 min. we wrzeniu. Probke

nastepnie si¢ chtodzi i dodaje roztworu FeCls. Powstaje ciemnoniebieskie zabarwienie.

Stosowany sprzet laboratoryjny:
waga analityczna,
kolba stozkowa 300 ml,

palnik, trojnodg, siatka ceramiczna.

Odczynniki:
chlorek zelaza (II1) — roztwor 2%,

kwas acetylosalicylowy — probka sproszkowanego preparatu farmaceutycznego.

Opis oznaczenia jakosciowego kwasu acetylosalicylowego

Odwazy¢ probke proszku o masie ok. 0.15 g.

Zagotowac ok. 10 ml wody w erlenmajerce i wsypa¢ odwazong ilo$¢ substancji.
Utrzymywac 1 min. we wrzeniu.

Probke ochlodzi¢.
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Do roztworu probki doda¢ 1-3 krople chlorku zelaza(Ill), powstaje
ciemnofioletowe zabarwienie.

6. Wykona¢ 1 probe jakosciowa.



2. Przygotowanie i mianowanie roztworu H,SO,
Stosowany sprzet laboratoryjny:
cylinder miarowy 10 ml,
waga analityczna,
kolby stozkowe 300 ml

1 butla szklana (pojemnos¢ 1 1).

Odczynniki i roztwory:
Na,COs cz. d. a. (wysuszony),
roztwor kwasu siarkowego(VI),(~0.1mol/l),

czerwien metylowa -0.02% roztwor alkoholowo-wodny(3:2).

Opis przygotowania roztworu H,SO4 (0.1mol/l)
1. Do butelki wla¢ 1 dm® wody destylowane;.
2. Odmierzyé cylindrem miarowym 5,5 cm?® 97 % H,SOy,
3. Do wody wla¢ odmierzong obj¢tos¢ kwasu siarkowego.
4. Zawartos¢ butelki doktadnie wymieszaé, dalsze oznaczenia mozna wykonywac¢ dopiero
po wystudzeniu roztworu.

5. Roztwor 0.1 mol/L H,SOy4 (1litr) przygotowac w zespotach dwuosobowych.

Opis mianowania roztworu H,SO,4 (0.1mol/l)
Jedna z substancji podstawowych do nastawiania miana kwasu siarkowego jest bezwodny

weglan sodu, ktory reaguje z kwasem wedtug rownania:

H,SO4+ Na,CO3 — Na,SO,4 + COzT + H,O

Bezwodny weglan sodowy otrzymuje si¢ przez rozktad wodoroweglanu sodu w temperaturze

543-573K:

2NaHCO3— Na,CO3 +H,0 + CO,

1.  Odwazy¢ na wadze analitycznej przez odsypanie bezposrednio do kolby stozkowej
o pojemnosci 300 ml 0,25 - 0,32 g Na,COs
2. Odwazke rozpusci¢ w kolbie stozkowej w 50 ml wody dejonizowanej

3. Do roztworu doda¢ 5-7 kropli czerwieni metylowej i miareczkowaé kwasem



7.

siarkowym do zmiany barwy z z6ltej na zdecydowanie r6zowa

Koniec miareczkowania obserwujemy, gdy dodanie jednej kropli kwasu nie powoduje

juz zmiany barwy

Oznaczenie wykona¢ w 3 powtdrzeniach.

Stezenie molowe roztworu H,SO4 obliczy¢ jako $rednig arytmetyczng z 3 zgodnych

wynikéw miareczkowania korzystajac z podanego wzoru:

(m - 1000)

CH2504 = 106 -V

gdzie: m - odwazka Na,CO3 [g]

[mol/I]

V - objetos¢ HSO,4 zuzyta do osiggnigcia PK [ml]

106- masa molowa weglanu sodu [g/mol]

Wyniki oznaczen zebra¢ w tabeli, ktorej wzor przedstawiono ponize;j:

Nr

Odwazka

oznaczenia Na,CO3(g)

Objetos¢ roztworu

HZSO4(mI)

Stezenie roztworu

H,SO,4 (moI/L)

Srednie stezenie

roztworu* H,SO,

1

2

3

* Srednie stezenie roztworu - po odrzuceniu wynikéw watpliwych
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W przypadku odrzucenia wyniku watpliwego, nalezy wykona¢ kolejne oznaczenie.

3. Przygotowanie roztworu zasady sodowej

Stosowany sprzet laboratoryjny:

1 butla szklana (pojemnos¢ 1 1),

pipeta miarowa.

Odczynniki i roztwory:

roztwor wodorotlenku sodu bezwgglanowy (ok. 18 mol/l).




Opis przygotowania roztworu NaOH (0.2mol/L)

1. Do butelki wla¢ 1 dm*® wody dejonizowanej.

2. Odmierzy¢ 9,5 cm® klarownego, stezonego (ok. 18 mol/L) bezweglanowego roztworu
NaOH i wla¢ do odmierzonej wody.

3. Butle zakorkowa¢ korkiem gumowym i roztwor starannie wymieszac.

4. Roztwor 0.2M NaOH (1 litr) przygotowaé w zespotach dwuosobowych.

. Analiza ilo$ciowa kwasu acetylosalicylowego

Preparat oznacza si¢ metoda alkacymetryczng polegajaca na hydrolizie estru na
gorgco, za pomocg mianowanego roztworu wodorotlenku sodu, do salicylanu i octanu
sodowego. Nadmiar wodorotlenku sodowego odmiareczkowuje si¢ mianowanym roztworem
kwasu siarkowego wobec fenoloftaleiny. RoOwnoczesnie nalezy wykona¢ probe kontrolng z
tymi samymi odczynnikami bez substancji oznaczanej. Na podstawie roznicy ilo$ci zuzytego

kwasu w obu probkach oblicza si¢ zawartos¢ kwasu acetylosalicylowego w preparacie.

COOH OONa COONa
O-C—CH;  +NaOH O-C—CH; __+NaOH _ OH
\A T~ ho H,0 g - CH;COONa

Podana metoda pozwala na oznaczenie catkowitej ilosci kwasu salicylowego i octowego
zawartych w aspirynie (1 mol aspiryny reaguje z 2 molami NaOH, ktore z kolei reaguja z 1

molem H,S0,).

Stosowany sprzet laboratoryjny:

kolby stozkowe 300 ml,

biureta 50 ml (2x), statyw (2x),

lejek, naczynko wagowe, szkietko zegarkowe,
tryskawka,

waga analityczna,

taznia wodna.



Odczynniki i roztwory:
roztwor wodorotlenku sodu (~0.2mol/l),
zmianowany roztwor kwasu siarkowego(VI) (~0.1mol/l),

fenoloftaleina 0.5% roztwor etanolowy,

Opis wykonania oznaczenia kwasu acetylosalicylowego

W celu oznaczenia ilosci kwasu acetylosalicylowego w otrzymanej probce nalezy
najpierw wykona¢ probe kontrolng, ktéra bedzie stanowita probe odniesienia, a nastgpnie

wykona¢ wlasciwg analize.

Opis wykonania proby kontrolnej

Z biurety do kolby stozkowej wla¢ 50 ml 0,2 M roztworu NaOH.
Dodac¢ kilka kropel fenoloftaleiny.

Mianowa¢ mieszaning 0,1 M kwasem siarkowym az do zaniku r6zowej barwy

> w0 e

Oznaczenie wykona¢ w 3 powtorzeniach. Obliczy¢ $rednig arytmetyczna.

Opis wykonania proby wiasciwej

1. Odwazy¢ probki proszku o zawarto$ci substancji analizowanej 0,8 - 1,1 g

(z doktadnoscig do 0,1 mg).

2. Probki rozpusci¢ w 50 ml 0,2 M roztworu wodorotlenku sodu odmierzonego z biurety.

3. Mieszaning przykryta szkietkiem zegarkowym ogrzewac na tazni wodnej przez 15 minut.
4. Po tym czasie erlenmajerke ochtodzi¢ pod kranem (pod przykryciem), skroplony na
szkietku roztwor zebraé do erlenmajerki optukujac je woda dejonizowang z tryskawki
5. Zimny roztwor miareczkowaé W obecnosci fenoloftaleiny mianowanym
roztworem H,SO,4 do odbarwienia roztworu.
6. Analize wykona¢ w 3 powtdrzeniach
7. Obliczy¢ roznicg ilosci mililitrow H,SO4 zuzytych w probie kontrolnej (V)

1 probie wlasciwej (vo) korzystajac ze wzoru:

AVy,so, =Vk =Vo  [ml]



8. Nastepnie obliczy¢ zawarto$¢ kwasu acetylosalicylowego w probcee z zalezno$ci:

mkwaSU = AVH2804 ) CHzSO4 ) 0’18016

[a]

9. Zawartos$¢ kwasu acetylosalicylowego przeliczy¢ na 1 g probki.

10.

wynikami nie przekracza 1 % btedu wzglednego).

11. Wyniki oznaczenia zebra¢ w tabeli, ktorej wzor przedstawiono ponize;j:

Podac¢ $rednig zawarto$¢ kwasu acetylosalicylowego na 1 g probki (jesli roznica migdzy

Objetosé ,
Jetose Oznaczona Srednia
Nr Odwazka H,S04(ml)
zawartos¢ kwasu Zawartos$¢ kwasu zawartos$¢ kwasu
ozna- | sproszkowane _ _ )
) Vi | Vo | AV | acetylosalicylowego| acetylosalicylowego| acetylosalicylowego
czenia| go leku [g] _ _
[mI] [[mI]| [mI] w probee [g] w 1 g probki [g] w 1 g probki [g]*
1
2
3

* Srednia zawarto$é kwasu po odrzuceniu wynikoéw watpliwych




