Pracownia klasycznej analizy iloSciowe;j

Analiza substancji biologicznie aktywnych
w preparacie farmaceutycznym

— oznaczanie kwasu acetylosalicylowego

Cwiczenie obejmuje:
e Przygotowanie i oznaczenie miana roztworu kwasu siarkowego (VI)

e Przygotowanie roztworu zasady sodowe;j

e Analize ilosciowg kwasu acetylosalicylowego
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Przygotowanie i mianowanie roztworu H2S04

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), 97% H,SO4, 18 mol/l NaOH, czerwien metylowa

-0.02% roztwér alkoholowo-wodny(3:2), fenoloftaleina 0.5% roztwor etanolowy.

Przygotowania i mianowanie roztworu H,SO4 (~0.1mol/I)

Aby przygotowac¢ ~0.1 mol/l roztwdr H,SOs nalezy odmierzyé do butelki na roztwér
1 dm3 wody destylowanej a nastepnie doda¢ odmierzony cylindrem miarowym 97 % H,SOs -
5,5 cm3 Roztwér w butli doktadnie wymiesza¢, dalsze czynnosci wykonywaé dopiero po
ostudzeniu roztworu.

Jedna z substancji podstawowych do nastawiania miana kwasu siarkowego jest bezwodny
weglan sodu, ktéry reaguje z kwasem wedtug rownania:

H,S04+ Na;COs - NazSO4+ CO> M + H,0

W celu wyznaczenia miana roztworu nalezy sporzadzi¢ odwazke Na;COsz o masie 0.25-0.32 g
(wazac z doktadnoscig 0.0001 g). (Przeznaczony do sporzgdzenia odwazek weglan sodu zostat
uprzednio wysuszony w temperaturze 543-573K). Odwazke nalezy rozpusci¢ w okoto 50 ml wody
dejonizowanej. Do roztworu doda¢ 5-7 kropli czerwieni metylowe] i miareczkowaé H,SO4 do zmiany

barwy z z6ttej na zdecydowanie rézowa.
Stezenie k bliczy¢ leznosci C m [mol/I]
zenie kwasu obliczy¢ z zaleznosci: =——— [mo
€ y HS0: =\ -0.106
gdzie: m —masa odwazki Na,COs[g],

V - objetosé H2S04 zuzyta do osiggniecia PK [ml].

Srednig arytmetyczng nalezy obliczyé z minimum 3 zgodnych wynikéw miareczkowania. W
przypadku odrzucenia wynikédw watpliwych, nalezy wykona¢ kolejne oznaczenia.

Wyniki zamiesci¢ w tabeli:

N - . Srednie stezenie
r,]r . masa odwazki | objetos¢ roztworu | Stezenie roztworu roztworu’
prébki | Na2COs [g] H2504 [ml] H2504 [mol/1] H2S04 [mol/I]
1
2
3

1 Stezenie $rednie — po odrzuceniu wynikéw watpliwych
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Przygotowanie roztworu NaOH (0,2 mol/l)

Do butelki wla¢ 1 dm3® wody dejonizowanej, odmierzyé 9,5 cm? klarownego,
bezweglanowego roztworu NaOH i wla¢ do odmierzonej wody. Butle zakorkowa¢ gumowym

korkiem zabezpieczonym folig. Otrzymany roztwér starannie wymieszac.

Oznaczanie zawartosci kwasu acetylosalicylowego

Zawarto$é kwasu acetylosalicylowego oznacza sie metoda alkacymetryczng. Oznaczenie
polega na hydrolizie estru tego kwasu na gorgco, za pomocg ~0,2 mol/| roztworu wodorotlenku

sodu, do salicylanu i octanu sodowego.

OOH OONa COONa
O-C—CH; +NaOH 0-C—CH; +NaOH H
Ll) - HO - g - CH;COONa

Nadmiar NaOH odmiareczkowuje sie mianowanym roztworem H,SOs wobec fenoloftaleiny jako

wskaznika. Rownoczesnie nalezy wykonaé prébe kontrolng z tymi samymi odczynnikami bez
substancji oznaczanej. Na podstawie rdznicy ilosci zuzytego kwasu w obu prébkach oblicza sie

zawartos¢ kwasu acetylosalicylowego w analizowanej probce.

Wykonanie oznaczenia

Przygotowac z prébki proszku otrzymanego do analizy 6 odwazek o masie 0,8 - 1,0 g (z doktadnoscig
do 0,1 mg). Odwazke rozpusci¢ w 50 ml ~0,2 M roztworu wodorotlenku sodu odmierzonego z
biurety. Mieszanine przykrytg szkietkiem zegarkowym ogrzewaé na tazni wodnej przez 15 minut. Po
tym czasie erlenmajerke ochtodzi¢ pod kranem (pod przykryciem), skroplony na szkietku roztwor
zebra¢ do erlenmajerki optukujagc woda dejonizowang z tryskawki. Ostudzony roztwoér
miareczkowa¢ w obecnosci fenoloftaleiny (2-3 krople) mianowanym roztworem H,SOs do
odbarwienia. Wykonaé préby kontrolne (minimum 3 powtdrzenia) z tymi samymi odczynnikami —

bez analizowanej substancji.

Obliczy¢ mase kwasu acetylosalicylowego w préobce na podstawie zaleznosci:
m=(WVk-V)-C-01802 [g]
Gdzie: Vk — $rednia objetos¢ H,SO4 zuzyta na probke kontrolng [ml] (po odrzuceniu wynikdéw
watpliwych)
V — objetosc H,S04 zuzyta na prébke witasciwg [ml]
C — stezenie H2504 [mol/I]
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Podac srednig zawartos¢ kwasu acetylosalicylowego na 1 g probki (jesli roznica miedzy wynikami nie

przekracza 1 % btedu wzglednego).

Wyniki zamiesci¢ w tabeli:

% Odwaika Objetos¢ Oznaczona Zawartodé kwasu Srednia zawarto$é
S | sproszkowa- H2S04 [ml] zawartos¢ kwasu acetvlosalicvlowego kwasu

g nego leku acetylosalicylowego Wi ré\t/)ki [ ]g acetylosalicylowego
p (&] Vi v w prébce [g] &P g w 1 g prébki [g] *

[ml] [ml]

1

2

3

4

5

6

* po odrzuceniu wynikéw watpliwych




