Celem

Cwiczenie 1F

Surowce dla produktow leczniczych

Synteza karboksymetylocelulozy

¢wiczenia jest chemiczna

modyfikacja

mikrokrystalicznej

celulozy

z wytworzeniem karboksymetylocelulozy — waznego sktadnika pomocniczego dla produktow

leczniczych.

Materiaty i odczynniki

celuloza mikrokrystaliczna
alkohol izopropylowy
etanol

metanol

wodorotlenek sodu
lodowaty kwas octowy
0,1M roztwér HCI

oranz metylowy

papierki wskaznikowe

Aparatura i szkto laboratoryjne

kolba ssawkowa — 1 szt.

lejek Schotta

szalka Petriego

kolbka okragtodenna 250 cm?
cylinder 10 cm3

cylinder 50 cm?

naczynko wagowe - 2 szt.
termometr

zlewka 100 cm?

pipeta 25 cm3 - 2 szt

kolba miarowa 100 cm3- 2 szt.

kolbki stozkowe 250 cm3 — 4 szt.

tygielek
szpatutka
tyzeczka
bagietka

magnetyczny element mieszajacy - 3 szt

krystalizator



e lejek szklany Sredni
e zlewka 1000 cm?

e szkietko zegarkowe
e fopatka szklana

e lejek nasypowy

Wykonanie ¢wiczenia
e synteza karboksymetylocelulozy

Do kolby okragtodennej z co najmniej dwiema szyjami wprowadzi¢ ok. 1,5 g celulozy,
15 mlizopropanolu, 15 ml etanolu oraz 6 ml 10% wodnego roztworu NaOH.
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Do obliczen nalezy wykorzysta¢ pojecie jednostki anhydroglukozowej.

Jednostka ahydroglukozowa (AGU) — odniesienie do pojedynczego pierscienia glukozy
w polisacharydzie. Ze wzgledu na rézne dfugosci czgsteczek weglowodandéw przyjmuje sie
jednostke anhydroglukozowg (M=162,15 g/mol) jako podstawowa strukture budulcowg
polimeru. Korzystajgc z jej masy molowej i ilosci obecnych w niej grup hydroksylowych
mozliwe jest m.in. wykonanie obliczen wynikajgcych ze stechiometrii reakcji.

Proces alkalizacji celulozy prowadzi¢ ok. 30 minut w temperaturze 50°C korzystajac
z fazni wodnej, pod chtodnicg zwrotna.

Réwnoczesnie stechiometryczng w stosunku do nawazonej celulozy ilo$¢ kwasu
chlorooctowego wprowadzi¢ do zlewki i doda¢ 15-20 ml izopropanolu oraz réwnomolowa
ilos¢ statego wodorotlenku sodu. Synteze chlorooctanu sodu oraz alkalicelulozy prowadzi¢
jednoczesnie, przez ok. 30 minut.

Powstaty chlorooctan sodu przesgczyé a nastepnie jak najdoktadniej przenies¢ do kolby
z celuloza (do zmywania pozostatosci chlorooctanu na sprzecie laboratoryjnym mozna
wykorzysta¢ otrzymany przesacz). Reakcje syntezy karboksymetylocelulozy prowadzi¢
90/120/150 minut (czas reakcji podaje prowadzacy) w temperaturze 60°C. Nastepnie produkt
reakcji odsgczy¢ pod zmniejszonym cisnieniem, przenies¢ do kolbki, zala¢ niewielkg iloscig
lodowatego kwasu octowego i miesza¢ 10-15 minut. Nastepnie przesgczy¢ i przemydé
metanolem az do catkowitego znikniecia zapachu kwasu octowego. Otrzymany osad
pozostawi¢ do wysuszenia.



e Oznaczanie stopnia modyfikacji celulozy (DS)

Do kolbki stozkowej 250 ml nawazy¢ na wadze analitycznej okoto 0,4 g wytworzonej,
suchej karboksymetylocelulozy, doda¢ 10 ml metanolu i miesza¢ przez kilka minut na
mieszadle magnetycznym z zamknietym wylotem kolby. Po tym czasie doda¢ 90 ml wody
i kontynuowaé mieszanie do catkowitego rozpuszczenia (jezeli po godzinie mieszania osad jest
wcigz obecny nalezy ogrza¢ lekko kolbki w tazni wodnej i kontynuowa¢ mieszanie kolejng
godzine). Po dwéch godzinach, bez wzgledu na obecnos¢ badz brak osadu przystgpi¢ do
oznaczen miareczkowych. W tym celu nalezy doda¢ do kolby kilka kropel oranzu metylowego
i miareczkowa¢ 0,1M roztworem HCl. Wykona¢ dwie proby dla syntetyzowanej
karboksymetylocelulozy.

Réwnolegle wykonac oznaczenie dla handlowe] karboksymetyloceluluzy. W tym celu
nawazy¢ 0,4-0,5g tego zwigzku i oznaczenie wykonaé¢ w analogiczny sposdb. Podobne
miareczkowanie nalezy wykona¢ w celu sporzadzenia slepej préoby.

DS oblicza sie ze wzoru:

162 " nHCl

DS =
1 —0,058n,¢;

Gdzie:

NHel — ilo$¢ moli HCl potrzebna do zmiareczkowania prébki o masie 1 g

Sprawozdanie powinno zawiera¢:
e zapis reakcji przeprowadzanej w éwiczeniu
e opis wykonania éwiczenia wraz ze spostrzezeniami oraz wyjasnionymi celami
wykonywania poszczegdlnych czynnosci
e Potrzebne obliczenia wraz z komentarzem
e Podsumowanie i wnioski

Zagadnienia teoretyczne:

e surowce naturalne wykorzystywane jako substancje pomocnicze w farmaciji,
wyodrebnianie, otrzymywanie, modyfikacja, zastosowanie
o reakcje eteryfikacji — zagadnienia ogdlne
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