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PRAKTICKA CAST 60 BODU

Uloha 1 Stanoveni obsahu kyseliny acetylsalicylové 60 bodi
v lé¢ivém pripravku

Acylpyrin, jehoz G¢innou latkou je kyselina acetylsalicylova, je znamé |écivo pouzivané jako analgetikum a
antipyretikum. Ve farmaceutické praxi se obvykle poZzaduje co nejpresnéjsi charakterizace vysledné [ékové
formy - stanoveni obsahu G¢inné latky a ovéfeni jeji Cistoty. Proto budete mit v praktické ¢asti krajského
kola za Gkol stanovit mnozZstvi Gc¢inné latky v tableté Acylpyrinu. Stanoveni budete provadét pomoci zpétné
acidimetrické titrace po alkalické hydrolyze kyseliny acetylsalicylové pritomné v tableté. Zminéna alkalicka

hydrolyza poskytuje acetat a salicylat:

o o°
0
o + 2 OI&9 - OH +)k + H,0
Y o
0

Nadbytecny hydroxid sodny se retitruje kyselinou chlorovodikovou.

Vzhledem ktomu, Ze hydroxid sodny ani kyselina chlorovodikova nejsou zakladni latky, je tfeba je pred
jakymikoliv acidobazickymi titracemi standardizovat.

V nasledujici Gloze provedete:

e Standardizaci odmérného roztoku hydroxidu sodného na kyselinu Stavelovou.

e Standardizaci odmérného roztoku kyseliny chlorovodikové na standardizovany roztok hydroxidu

sodného.

e Stanoveniobsahu kyseliny acetylsalicylové v tabletach acylpyrinu zpétnou acidimetrickou titraci.

Pomucky

e lihovy fix

e papirové utérky

e odmérny valec 100 ml

e kadinka 150 ml (3x)

e kadinka 250 ml (2x)

e kadinka 400 ml (2x)

e pipeta nedélena 10 ml

e pipeta nedélend 20 ml

e pipeta nedélena 100 ml

e titra¢ni barika (3%)

e nalevka na doplriovani byrety
e byreta 25 ml s teflonovym kohoutem

stficka s destilovanou vodou
magneticka michacka s ohfevem
magnetické michadlo

nalevka hladka filtra¢ni mensich rozmérd
hodinové sklo na prikryti kadinky 400 ml
plastova miska na chlazeni

sklenéna tycinka

plastové kapatko (3x)

pipetovaci balonek

stojan, drzak na byretu a svorka
odmérna barika 100 ml se zatkou
odmérna barika 200 ml se zatkou
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Chemikalie

kyselina Stavelova dihydrat (COOH),-2H,0, p. a. (M = 126,065 g mol™) - navazka pfiblizné 1,26 g
odvéaZena na analytickych vahach s vyznadenou hmotnosti v zazatkované zkumavce ¢i vaZzence

vzorek Acylpyrinu v blistru (1 tableta)

hydroxid sodny NaOH, pfiblizné 0,2M odmérny roztok

kyselina chlorovodikova HCl, pfiblizné 0,1M odmérny roztok

indikator bromthymolova modr (0,1% roztok ve smési ethanol-voda 1:1 obj.)

indikator fenolftalein (1,0% roztok v ethanolu)

destilovana voda

Pracovni postup

Standardizace odmérného roztoku hydroxidu sodného

PredloZenou navazku dihydratu kyseliny Stavelové, kterou mate ve zkumavce na pracovnim stole,
prevedte kvantitativné do odmérné bariky o objemu 100,0 ml a doplrite destilovanou vodou po rysku.

Do titracni bariky si odpipetujte 10,00 ml pfipraveného roztoku kyseliny Stavelové, zfedte na pfiblizné
100 ml destilovanou vodou a pridejte 5 kapek roztoku indikatoru fenolftalein.

Obsah titracni bariky titrujte odmérnym roztokem hydroxidu sodného z bezbarvého do prvniho stalého
naznaku rdzového zbarveni.

Titraci provedte nejméné 3x a spotreby si zaznamenejte.

Standardizace odmérného roztoku kyseliny chlorovodikové

Do titracni bariky si odpipetujte 10,00 ml odmérného roztoku kyseliny chlorovodikové, zfedte na
priblizné 100 ml destilovanou vodou a pridejte tolik roztoku indikatoru bromthymolové modfri, aby byl
roztok zfetelné zluté zabarven.

Obsah titracni banky titrujte odmérnym roztokem hydroxidu sodného ze Zlutého zbarveni do prvniho
modrého odstinu, ktery nema zeleny nadech.

Titraci provedte nejméné 3x a spotreby si zaznamenejte.

Priprava vzorku tablety Acylpyrinu

Z blistru opatrné vyjméte tabletu Acylpyrinu o deklarovaném obsahu acylpyrinu 500 mg tak, abyste ji co
nejméné porusili. Tabletu umistéte do kadinky o objemu 400 ml opatfené magnetickym michadlem.

Do kadinky s tabletou napipetujte 100,0 ml odmérného roztoku NaOH, kadinku pfikryjte hodinovym
sklem a na magnetické michacce za stalého michani privedte k varu a mirné varte po dobu 7 minut.
V kadince se vytvori suspenze, nicméné, nerozpustna plnidla nemaji na dalsi stanoveni vliv.

Obsah kadinky ochladte ve studené vodni lazni a kvantitativné pfevedte do odmérné bariky o objemu
200 ml, doplrite destilovanou vodou po znacku a fadné zhomogenizujte.

Stanoveni obsahu kyseliny acetylsalicylové ve vzorku

Ze vzorku alkalicky zhydrolyzovanych tablet Acylpyrinu si odpipetujte 20,00 ml do titracni barky.
Pridejte asi 50 ml vody a nékolik kapek roztoku indikatoru fenolftalein tak, aby bylo zabarveni suspenze
v titraéni barice dostate¢né intenzivni.

Obsah titra¢ni bariky titrujte odmérnym roztokem kyseliny chlorovodikové do odbarveni.

Titraci provedte nejméné 3x a spotreby si zaznamenejte.
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Vyhodnoceni a otazky (vypracujte do pracovniho listu)

1)
2)

3)
4)

5)

6)

7)

8)

9)

Do pracovniho listu uvedte pfesnou navazku dihydratu kyseliny Stavelové, kterou jste obdrzZeli.

Do tabulky v pracovnim listu uvedte jednotlivé spotfeby odmérného roztoku hydroxidu sodného
pri jeho standardizaci a zapiste hodnotu pfijaté spotieby.

Vypocitejte pFesnou koncentraci odmérného roztoku hydroxidu sodného.

Do tabulky v pracovnim listu uvedte jednotlivé spotieby odmérného roztoku hydroxidu sodného
pri standardizaci odmérného roztoku kyseliny chlorovodikové a zapiSte hodnotu prijaté spotieby.

Vypoditejte pFesnou koncentraci odmérného roztoku kyseliny chlorovodikové.

Do tabulky vpracovnim listu uvedte jednotlivé spotfeby odmérného roztoku kyseliny
chlorovodikové pfi stanoveni obsahu kyseliny acetylsalicylové ve vzorku a zapiSte hodnotu
prijaté spotieby pro toto stanoveni.

Vypocditejte obsah kyseliny acetylsalicylové v tableté Acylpyrinu.

Kyselina acetylsalicylova patfi do skupiny analgetik, antipyretik a antiagregans. Vysvétlete, na co
dané skupiny lé¢iv pisobi.

Hodnocena je i spravna laboratorni technika a bezpecna prace v chemické laboratofi.
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PRACOVNI LIST 60 BODU

Uloha 1 Stanoveni obsahu kyseliny acetylsalicylové 60 bodui
v lé¢ivém pripravku

1) Uvedte pfesnou navazku dihydratu kyseliny Stavelové, kterou jste obdrzeli.
NaVéika (COOH)z . 2H20 ......................................................

2) Uvedte jednotlivé spotfeby odmérného roztoku hydroxidu sodného pfi jeho standardizaci a
zapiste hodnotu pfrijaté spotieby.

Spotfeby odmérného roztoku NaOH:

V1 (NaOH) / ml V> (NaOH) / ml V3 (NaOH) / ml (V4 (NaOH)) / ml Vpiijats (NaOH) / ml

body:

3) Vypoditejte presnou koncentraci odmérného roztoku hydroxidu sodného.

Vypocet:

c¢(NaOH) =

body:
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4) Uvedte jednotlivé spotieby odmérného roztoku hydroxidu sodného pri standardizaci odmérného
roztoku kyseliny chlorovodikové a zapiste hodnotu pfijaté spotieby.

Spotfeby odmérného roztoku NaOH:

V1 (NaOH) / ml V> (NaOH) / ml V3 (NaOH) / ml (V4 (NaOH)) / ml Vpiijats (NaOH) / ml

body:

5) Vypoditejte pfesnou koncentraci odmérného roztoku kyseliny chlorovodikové.

Vypocet:

c(HCl) =

body:

6) Uvedte jednotlivé spotfeby odmérného roztoku kyseliny chlorovodikové pfi stanoveni obsahu
kyseliny acetylsalicylové ve vzorku a zapiste hodnotu pfijaté spotieby pro toto stanoveni.

Spotreby odmérného roztoku HCI:

V1 (HCl) / ml V5 (HCL) / ml V5 (HCL) / ml (V4 (HCL)) / ml Virijats (HCL) / ml

body:
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7) Vypocditejte obsah kyseliny acetylsalicylové v tableté Acylpyrinu.

Vypocet:

m(kyselina acetylsalicylova) =

body:

8) Kyselina acetylsalicylova patii do skupiny analgetik, antipyretik a antiagregans. Vysvétlete, na co
dané skupiny léCiv pisobi.

Analgetika:

Antipyretika:

Antiagregans:

body:
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9) Hodnocena je i spravna laboratorni technika a bezpeéna prace v chemické laboratofi.

Seznam prohfeskl proti spravné laboratorni praxi (vyplni organizator/dozor v laboratofi) véetné prislusné
bodové ztraty.

body:




