TECHNOLOGIA FARMACEUTYCZNA
Cwiczenie 12F
lodoquinol

(5,7-dijodo-8-chinolinol)
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Odczynniki:

- 8-hydroksychinolina (1,0 g, 6,9 mmol)
-jod (1,8 g, 7,1 mmol)

- perhydrol (1,4 ml, 12 mmol)

- etanol 95%

- ksylen (mieszanina izomerdw)

- metanol

- zel krzemionkowy 60

- kwas siarkowy stezony

- chloroform : metanol mieszanina 9:1 v:v

Synteza:

W dwuszyjnej kolbie okrggtodennej o poj. 50 ml rozpusci¢ 8-hydroksychinoline (1,0 g)
ijod (1,8 g) w15 ml etanolu. Roztwér ogrza¢ do wrzenia i refluksowac przez 15 min. Nastepnie
dodacé 0,7 ml perhydrolu i kontynuowad ogrzewanie przez kolejne 15 min. Wytracony osad, po
ochtodzeniu do temperatury otoczenia, odsgczyé pod zmniejszonym cisnieniem do drugiej
dwuszyjnej kolby okrggtodennej. Osad na lejku przemy¢ etanolem (2x 5 ml) i po kilku minutach
przenies¢ do kolby okragtodennej o poj. 200 ml. Do potgczonych przesgczy dodaé 0,7 ml
perhydrolu i roztwdr ten ponownie ogrza¢ do wrzenia i refluksowaé przez 15 min. Po
ochtodzeniu do temperatury otoczenia odsgczyé, pod zmniejszonym cisnieniem, drugg porcje

wydzielonego produktu, przemy¢ etanolem (2x 5 ml) i potgczyé z pierwsza porcjg produktu w



kolbie okragtodennej o poj. 200 ml. Do kolby z produktem doda¢ 100 ml ksylenu i ptaskg
tyzeczke zelu krzemionkowego. Przy intensywnym mieszaniu ogrza¢ mieszanine do wrzenia
pod chtodnicg zwrotng i refluksowac¢ ok. 5 min. Nastepnie przesgczy¢ na gorgco na sgczku
karbowanym do kolby stozkowej o poj. 200 ml (Uwaga 1). Po ochfodzeniu (najpierw w
temperaturze pokojowej, a potem w zamrazarce) odsgczy¢ pod zmniejszonym cisnieniem i

przemyé metanolem (2x). Suszy¢ na powietrzu.

Uwagi:

1. Ze wzgledu na wysokg temperature wrzenia ksylenu (140°C), operacje nalezy
wykonywac w odpowiednich rekawicach ochronnych.

Potwierdzenie toZzsamosci:

1. Oznaczyc temperature topnienia otrzymanego produktu (literaturowa T:0p=208-212°C
(rozkt.))

2. Wykonac analize TLC otrzymanego produktu oraz roztworu wzorcowego produktu oraz
8-hydroksychinoliny (SiO,, chloroform : metanol =9 : 1)

3. Wykonac préobe z H,SO4 na obecnos¢ jodu: zakrecanej butelce o poj. 2 ml rozpuscic¢
okoto 0,01 g preparatu w 1,0 ml stez. H,SO4. Pojawienie sie fioletowych opardéw jodu

wskazuje na jego obecnos¢ w badanej probce.

Sprawozdanie powinno zawierac:

*  Krotki wstep literaturowy (do 1 strony).

* Schemat reakgji.

*  Opis wykonania ¢wiczenia z uwagami i spostrzezeniami.
* Obliczenie wydajnosci.
*  Omowienie wynikéw tozsamosci produktu.

*  Whnioski.

Zagadnienia teoretyczne:

1. Halogenopochodne jako substancje czynne farmakologiczne.



2. Chinolina i jej pochodne jako substancje czynne farmakologiczne.

3. Przeciwbakteryjne i przeciwgrzybiczne substancje lecznicze.



Sprzet:

- dwuszyjna kolba okrqgtodenna 50 ml (szlify 19/26 i 23/14)- 2 szt.
- korek szklany (szlif 14/23)- 1 szt.

- chtodnica zwrotna (szlif 19/26)- 1 szt.

- mieszadto magnetyczne - 1 szt.

- czasza grzejna lub blok grzejny - 1 szt.

- lejek ze spiekiem G3 (sred. ok. 3-4 cm) — 1 szt.

- lejek szklany sred. ok. 6 cm - 1 szt.

- zlewka o poj. 25 ml - 1 szt.

- kolba okrggtodenna o poj. 200 ml (szlif 29/32) - 1 szt.

- kolba stozkowa o poj. 200 ml + korek — 1 kpl.

- ekspansja szlif 19/26(z) do 29/32(m) — 1 szt.

- element mieszajqcy do naczynia z kulistym dnem - 1 szt.
- tyZzeczka z PS — 1 szt.

- szpatutka metalowa zagieta - 1 szt.

- mata szalka na produkt - 1 szt.

- pipeta wielomiarowa o poj. 1,0 ml - 1 szt.

- cylinder miarowy 25 ml - 1 szt.

- zakrecana butelka o poj. 2 ml. - 1 szt

- kolba ssawkowa - 1 szt



