TECHNOLOGIA FARMACEUTYCZNA
Cwiczenie 15F
Tioksolon

(6-hydroksy-1,3-benzoksatiol-2-on)
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Odczynniki:

- rezorcyna (1,10 g, 10 mmol)

- CuS0O4x5H,0 (4,99 g, 20 mmol)

- NH4SCN (3,05g, 40 mmol)

- nasyc. Na;COs aq.

- kwas solny 18% lub stezony

- metanol 50%

- wegiel aktywny

- benzen:metanol mieszanina 95:5 v:v
- chlorek zelaza(lll) roztwor 1%

Synteza:

W kolbie stozkowej o poj. 50 ml rozpusci¢ 4,99 g CuSO4x5H,0 (20 mmol) i 1,10 g
rezorcyny (10 mmol) w 25 ml wody. Nastepnie do kolby dodaé w jednej porcji, wczesniej
przygotowany (w zlewce o poj. 25 ml) roztwér 3,05 g NH4aSCN (40 mmol) w 5 ml wody (Uwaga
1). Zawartosc¢ kolby mieszac na mieszadle magnetycznym, w temperaturze otoczenia, przez 30
min — az do pojawienia sie biatego osadu. Osad odsgczy¢ na lejku z dnem ze spiekanego szkta,
odcisngc i przemy¢ wodga (2 x 5 ml). Przesgcz przenies¢ do zlewki o poj. 100 mli doda¢ do niego
5 ml nasyc. roztworu NaCOs. Po ustaniu wydzielania sie gazu, wytrgcony osad 6-hydroksy-2-
imino-1,3-benzoksatiolu, odsgczyé pod zmniejszonym cisnieniem, przemy¢ wodg (5 ml) i
odcisng¢. Osad przenies¢ do zlewki o poj. 50 ml i zawiesi¢ w 20 ml 18% HCI (10 ml wody + 10
ml stezonego kwasu solnego). Zlewke przykry¢ szkietkiem zegarkowym i przy ciggtym

mieszaniu ogrzewac jg na mieszadle magnetycznym (temperatura ptyty grzewczej ok 120°C)



az do rozpuszczenia osadu. Nastepnie, do tak otrzymanego roztworu, po lekkim jego
ochtodzeniu, dodaé ok 1/3 ptaskiej tyzeczki wegla aktywnego i ponownie ogrzewac go przez
kilka minut na ptycie grzewczej mieszadfa. Mieszanine przesgczy¢ na gorgco przez sgczek
karbowany do zlewki o poj. 25 ml. Przesgcz schtodzi¢ na powietrzu a nastepnie w zamrazarce.
Wytrgcony osad produktu odsgczy¢ pod zmniejszonym ci$nieniem. Osad przenie$é do kolby
gruszkowej o poj. 50 ml i rozpusci¢ na gorgco w 50% MeOH a nastepnie zatezy¢ do ok %
objetosci. Schtodzi¢ w zamrazarce, odsgczy¢ pod zmniejszonym cisnieniem i przemyé

niewielka iloscig schtodzonej wody.

Uwagi:

1. Ze wzgledu na tatwe tworzenie barwnych kompleksow Zelaza z anionami
rodankowymi nalezy znikac¢ kontaktu statego NH4SCN oraz jego roztworu z
metalowymi przedmiotami.

Potwierdzenie tozsamosci:

1. Oznaczyc temperature topnienia otrzymanego produktu (literaturowa Tiop=158-160°C)

2. Wykonac¢ analize TLC otrzymanego produktu oraz roztworu wzorcowego tioksolonu
(SiOz, benzen : metanol = 95 : 5)

3. Wykonac probe z FeCl3 na obecnos¢ grup fenolowych: zakrecanej butelce o poj. 2 ml
rozpusci¢ okofo 0,01 g preparatu w 0,5 ml metanolu i dodac 5 kropli 1% r-ru FeCls.

Tioksolon w tej reakcji tworzy zwigzek kompleksowy o barwie szarozielone;.



Sprawozdanie powinno zawierac:

*  Krotki wstep literaturowy (do 1 strony).

* Schemat reakgji.

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

¢ Omowienie wynikéw tozsamosci produktu.

*  Whioski.

Zagadnienia teoretyczne:

1. Zwigzki siarki jako substancje czynne farmakologicznie.
2. Woybrane procesy technologiczne z grupy lekéw przeciwzapalnych i bakteriobéjczych.



Sprzet:

- zlewka o poj. 100 ml - 1 szt.

- zlewka o poj. 50 ml + szkietko zegarkowe - 1 kpl.

- zlewka o poj. 25 ml - 1 szt.

- kolba stozkowa o poj. 50 ml ze szlifem + korek z
petnego szkta- 1 kpl.

- kolba ssawkowa 100 ml - 1 szt.

- lejek ze spiekiem G3 (Sred. 3-4 cm) — 2 szt.

- lejek szklany sred. 5-6 cm - 1 szt.

- tyzeczka z PS — 2 szt.

- szpatutka metalowa zagieta - 1 szt.

- mata szalka na produkt - 1 szt.

- mieszadfo magnetyczne z ptytg grzewcza

- element mieszajacy do naczynia z ptaskim dnem -
1 szt.

- cylinder miarowy 25 ml - 1 szt.

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

- kolba gruszkowa 50 ml - 1 szt.



