Cwiczenie 2F
Surowce dla produktow leczniczych

4-Hydroksybenzoesan metylu

COOH COOCH,

+ CH,OH -—=

OH OH

Odczynniki:

e Kwas p-hydroksybenzoesowy — 3,5 g,
e Metanol -5 ml,
e Kwas siarkowy(VI) stezony — 1,5 ml,

Aparatura i szkto laboratoryjne

e mieszadto magnetyczne,

e magnetyczny element mieszajacy — 2 szt.,
e kolba okragtodenna o poj. 50 ml — 2 szt.,
e krystalizator o poj. 500 ml,

e pipety miarowe o pojemnosci 2, 5 mlpo — 1 szt.,
e cylinder o poj. 20 ml,

o lejek ze spiekiem szklanym,

e kolba ssawkowa,

e zlewka o poj. 100 ml,

e fopatka metalowa

e lejek nasypowy.

Wykonanie éwiczenia:

Do kolbki okrggtodennej o pojemnosci 50 ml odwazy¢ 3,5 g kwasu p-hydroksybenzoesowego,

a nastepnie doda¢ metanol i stezony kwas siarkowy(VI). Kolbke z zamontowang chtodnica



zwrotng umiesci¢ w fazni grzejnej na mieszadle magnetycznym. Reakcje prowadzié przez 1,5-

2 godzin pod refluksem. Po tym czasie mieszanine schtodzi¢ najpierw do temperatury

pokojowej, a nastepnie w tazni z lodem. Do schtodzonej mieszaniny dodaé 15 ml zimnej wody.

Wytracony osad przesaczy¢ i przemy¢ 2 razy zimng wodg. Produkt przekrystalizowac. W tym

celu surowy p-hydroksybenzoesan metylu umiescié¢ w kolbce okragtodennej i rozpusci¢ pod

chtodnicg zwrotng w jak najmniejszej ilos¢ wrzgcego etanolu (3-4 ml). Do uzyskanego roztworu

dodaé przez chtodnice wode, matymi porcjami az do pojawienia sie zmetnienia, ktére usuwa

sie przez dodatek niewielkiej porcji etanolu. Mieszanine schtodzi¢ w tazni z lodem i przesgczyé

wykrystalizowany produkt na lejku ze spiekiem szklanym. Po wysuszeniu produktu oznaczy¢

temperature topnienia.

Sprawozdanie powinno zawierac:

Krotki wstep literaturowy (1 strona tekstu).

Schemat/schematy reakcji chemicznych wykonywanych w ¢wiczeniu.
Opis wykonania ¢wiczenia wraz z uwagami i spostrzezeniami.
Obliczenie wydajnosci.

Omowienie wynikéw tozsamosci produktu.

Whnioski.

Zagadnienia teoretyczne:

1. Procesy estryfikacji — zagadnienia ogdlne.

2. Estry w przemysle farmaceutycznym.

3. Srodki konserwujgce w przemysle farmaceutycznym.



