TECHNOLOGIA FARMACEUTYCZNA
Cwiczenie 14F
Sulfogwajakol

(sol potasowa kwasu 4-hydroksy-3-metoksybenzenosulfonowego oraz kwasu 3-hydroksy-4-
metoksybenzenosulfonowego)
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- gwajakol (3,0 g, 24,2 mmol)

- H,S04 stez. (1,7 ml, 30 mmol)

- KOH (1,35 g, 24,6 mmol)
-BaC03 (1,20 g, 6,1 mmol)

- celit 545

- 5% r-r KOH (zakraplacz 100 ml)
- 5% r-r H,SO4 (zakraplacz 100 ml)
- bufor fosforanowy o pH=7,0

- chlorek zelaza(lll) roztwdr 1%

Odczynniki:

Do zakrecanej butelki o poj. 25 ml odwazy¢ 3,00 g gwajakolu. Do ciektego gwajakolu
(w razie potrzeby ogrzac do stopienia), wkropli¢ z pipety 1,7 ml stez. H,SO4. Zakrecong butelke
umiesci¢ w tazni wodnej o temperaturze 75°C, na mieszadle magnetycznym i miesza¢ przez 90
min. Po tym czasie, gorgcg mieszanine wla¢ do mieszajgcego sie roztworu KOH (1,38 g KOH w
25 ml wody) w zlewce o poj. 100 ml. Po uzyskaniu klarownego roztworu, czescig roztworu
wyptukaé butelke z reszty mieszaniny poreakcyjnej a poptuczyny zawréci¢ do zlewki.
Nastepnie do mieszajgcego sie roztworu doda¢ matymi porcjami 1,2 g BaCOs3 (uwaga na silne
pienienie sie mieszaniny). Po dodaniu catosci weglanu przykry¢ zlewke szkietkiem
zegarkowym, ogrzaé¢ zawiesine do wrzenia i sprawdzi¢ jej odczyn. Jesli odczyn jest rézny od
pH=6,5 to nalezy go skorygowac za pomocg 5% wodnego roztworu H,SO4 lub 5% wodnego
roztworu KOH. Zawiesine przesgczy¢ grawitacyjnie na sgczku karbowanym z twardej bibuty

filtracyjnej do kolby okragtodennej o poj. 100 ml a odsgczony osad przemy¢ wodg. Jesli



uzyskany przesgcz nie jest klarowny to nalezy go przesgczy¢ pod zmniejszonym cisnieniem
przez ztoze celitu. Przesgcz zatezy¢ na wyparce rotacyjnej pod obnizonym cisnieniem
(temperatura tazni grzewczej 60°C) do momentu pojawienia sie krysztatow produktu. Kolbe

umiesci¢ w lodéwce na 30-60 min.
Potwierdzenie tozsamosci:

1. Zarejestrowac widmo UV (w zakresie 220-400 nm) otrzymanego produktu i porowna¢
je z widmem wzorcowym sulfogwajakolu. Przygotowanie probki: w kolbie miarowej o
poj. 500 ml rozpusci¢ 0,2500 g badanej substancji w wodzie. Z tego roztworu pobrac¢ 10
ml do kolby miarowej o poj. 100 ml i uzupetni¢ buforem fosforanowym o pH=7,0.
Widmo zmierzy¢ w odniesieniu do buforu fosforanowego.

2. Wykonac probe z FeCl3 na obecnos¢ grup fenolowych: zakrecanej butelce o poj. 2 ml
rozpusci¢ okoto 0,01 g preparatu w 0,5 ml metanolu i dodac 5 kropli 1% r-ru FeCls.
Sulfogwajakol w tej reakcji tworzy zwiqgzek kompleksowy o barwie

niebieskopurpurowej.

Sprawozdanie powinno zawierac:

*  Krotki wstep literaturowy (do 1 strony).

* Schemat reakcji.

* Opis wykonania ¢wiczenia z uwagami i spostrzezeniami.
* Obliczenie wydajnosci.

*  Omodwienie wynikéw tozsamosci produktu.

*  Whnioski.

Zagadnienia teoretyczne:

1. Pochodne fenolu jako substancje czynne farmakologicznie.

2. Wybrane procesy technologiczne z grupy lekow wykrztusnych i dziatajgcych na uktad
oddechowy.



Sprzet:

- zakrecana butelka o poj. 25 ml. - 1 szt.

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

- pipeta wielomiarowa o poj. 2,0 ml - 1 szt.

- taznia wodna

- tyZzeczko szpatutka

- tyZzeczka z PS

- mieszadto magnetyczne z grzaniem - 1 szt.

- element mieszajqcy do naczynia z ptaskim dnem - 2 szt.
- pipeta Pasteura ze smoczkiem - 1 kpl.

- zlewka o poj. 100 ml + szkietko zegarkowe — 1 kpl.
- zlewka o poj. 25 - 1 szt.

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

- kolba okrggtodenna o poj. 100 ml (szlif 29/32) - 1 szt.
- korek szklany dmuchany (szlif 29/32) - 1 szt.

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

- kolba ssawkowa o poj. 100 ml — 1 szt.

- szalka na produkt

- cylinder miarowy o poj. 25 ml — 1 szt.

- kolba miarowa o poj. 500 ml — 1 szt.

- kolba miarowa o poj. 100 ml — 1 szt.

- krystalizator o poj. 100 ml — 1 szt.



