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STANOVENI KYSELINY ACETYLSALICYLOVE V TABLETE ANALGETIKA

Ukol: Spektrofotometricky ovéfte obsah kyseliny acetylsalicylové v tableté Acylpyrinu nebo
Aspirinu metodou kalibraéni krivky.

Chemikalie:  tableta Acylpyrinu (resp. Aspirinu nebo jiného pripravku s kyselinou acetylsalicylovou)
1mol/lI NaOH
0,02mol/I roztok FeCl; o pH 1,6 (v pufru KCI + HCI)
kyselina salicylova p.a.
Pomticky: Erlenmayerova barika 100ml
Pipeta 10ml
Vodni lazen
2x 250ml odmeérna banka, 5x 50ml odmérna banka
50ml odmérny valec
50ml kadinka
Princip stanoveni:
Za tepla v roztoku hydroxidu sodného dojde k hydrolyze kyseliny acetylsalicylové na kyselinu
salicylovou a nasledné i k jeji neutralizaci na salicylan sodny. Jedna molekula kyseliny acetylsalicylové
je hydrolyzovana a ndsledné neutralizovana za vzniku jedné molekuly salicylanu sodného.
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Kyselina salicylova, popfripadé
salicylan sodny, poskytuje v kyselém prostredi se zelezitymi kationty fialovy komplex, ktery je jako
barevny produkt vhodny ke spektrofotometrickému stanoveni. Komplex je v ¢ase nestabilni, proto se
musi méreni absorbance provadét ihned po smichani salicylanu s Zelezitymi ionty.
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Postup:
I. ¢ast: Zméreni absorpéniho spektra; pFiprava kalibra¢nich roztokd:
1. Na analytickych vahach navazte asi 0,400g kyseliny salicylové, presnou navazku si zapiste:

---------------------

vody, 10ml 1M-NaOH a promichejte. Doplrite po rysku destilovanou vodou.
3. Z navazky vypocitejte koncentraci kyseliny salicylové v jednotkach mg/ml. (navdzku v mg
vydélte objemem roztoku v mililitrech)

spektra:
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1. Vztaina kapalina: 0,02mol/I FeCl;
2. Rozsah A:0-3
3. Rozsah A:400nm —700nm
6. Spektrum nalepte do pracovniho listu nebo jej naértnéte podle displeje spektrofotometru
a urcete vinovou délku odpovidajici absorpénimu maximu:

7. Do ¢tyf 50ml odmérnych banék postupné odpipetuje ze zasobniho roztoku 0,5ml, 1,0ml,
1,5ml a 2,5ml roztoku kyseliny salicylové a vSsechny doplrite po rysku roztokem Zelezitych
iontd.

8. Zmérte ihned 3x absorbanci vsech roztokd pfi vinové délce odpovidaji absorpénimu
maximu (viz bod 6) a doplrite je do tabulky, vztaznou kapalinou je roztok Zelezitych iontd.

roztok C [mg/ml] A, A, A; Aprim. F

Nezn. vz. Foram=

9. Vypoditejte koncentrace jednotlivych standardd v jednotkach mg/ml a doplrite je do
tabulky. Dopotitejte rovnéZ hodnoty F a Fpym..

Il. ¢ast: Priprava roztoku tablety IéCiva pro méreni; méreni:

1. V Erlenmayerové barce opatrné zahtivejte 10ml 1M-NaOH a tabletu k varu. Pak zahtivani
ukoncete a roztok ponechte ve vodni lazni jesté 5 az 10 minut, aby hydrolyza probéhla
kvantitativné.
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2. Veskery roztok kvantitativné prevedte do 250ml odmérné bariky destilovanou vodou
(Erlenmayerovu banku je nutné nékolikrat vyplachnout destilovanou vodou, aby se do
odmérné banky prevedly vSechny cdstecky latky), banku doplite po rysku vodou a
dikladné promichejte. Nékteré casti tablety zlstanou pravdépodobné nerozpusténé —
ponechte je usadit a pro dalsi praci pouzijte jen roztok nad usazeninou.

3. Do 50ml odmérné bariky odpipetujte 2,0ml tohoto roztoku a dopliite po rysku roztokem
Zelezitych iontd.

4. Na spektrometru ihned trikrat zmérte absorbanci tohoto roztoku pfi stejné vinové délce
jako ostatni roztoky, Udaje doplnte do tabulky na str. 2 (vztaznou kapalinou je roztok
Zelezitych iontd).

5. Ziskand data vyhodnotte jak numericky, tak graficky. Obéma zplsoby FeSeni ziskate
koncentraci kyseliny salicylové v mg/ml (v téchto jednotkach byly uréeny koncentrace
standardu) ve zfedéném roztoku (viz bod 3).

lll. ¢ast: Vypocitani obsahu kyseliny acetylsalicylové v tableté:

1. Vypocita se koncentrace kyseliny salicylové v plvodnim, hydrolyzovaném roztoku,
pred zfedénim.

2. Vypocita se celkovy obsah (mg) kyseliny salicylové v roztoku (viz bod 2 v predchozi
¢asti).

3. Prepocita se mnoZstvi kyseliny salicylové na mnozstvi kyseliny acetylsalicylové (viz
Princip stanoveni). Je nutné znat moldrni hmotnosti obou kyselin. Mr
(Ac.salicylicum)= 138,11, Mr(Ac.acetylsalicylicum)= 180, 16

4. Porovna se ziskand hodnota s deklarovanym mnozZstvim na obalu Iéciva.

Otdzky a ukoly:
1. Vyjmenujte farmakologicky dlleZité vlastnosti kyseliny acetylsalicylové — uvedte latinsky i
Cesky ndazev ucinkd.
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2. Jak se nazyva funkéni skupina, vdzana na benzenovém jadre v kyseliné salicylové, kterd je
zodpovédna za vznik zbarveni s Fe** ionty? Jmenujte t¥i dalsi latky, které takto vazanou
funkéni skupinu obsahuji a rovné? poskytuji zbarveni s Fe* ionty.

Experimentalni vysledky, odpovédi na otazky a tkoly:

Zaveér:



