AZ ASZPIRIN EREJE

Aszpirin tablettak hatbanyag tartalmanak
meghatarozasa

(Eredeti cim: ASPIRIN STRENGTH: Determining
the aspirin content of tablets

How pure is my aspirin?

Szerzo

Vamos Istvan, Petrik SZKI, Budapest, Magyarorszag; vamos@petrik.hu
Nyelv

Angol, magyar, szlovén

Osszefoglalas

A mérési feladat célja az aszpirin acetil-szalicisav tartalmanak meghatarozasa
kétféle analitikai médszerrel és a két mddszerrel kapott eredmények
oOsszefoglalasa.

A térfogatos analizis még mindig a legaltalanosabb analitikai médszer. Ezt az
analitikai médszert és egy spektrofotometrias mérési modszert fogunk
o0sszehasonlitani a gyakorlat elvégzése soran.

Feladatcsoport tipusa A
Természettudomanyos ismeretek hasznalata problémamegoldasra
Problémamegoldas csapatmunkaval

Mérési technikak
Titralas
UV-VIS spektrofotometria

Alkalmazasi terilet

Gyodgyszergyartas

Ido6

Gyakorlati id&: 180 perc
Elméletre szant idd: 45 perc
Iskolan kivli id6: 45 perc

StandardBase szabvanyvizsgalatok
Determination of aspirin using acid/base titration



http://www.pro-base.eu

StandardBase mérési technikak
Volumetric and gravimetric analysis
Ultraviolet and Visible (UV-VIS) Absorption Spectroscopy

Egyéb forrasok .

www.chemsoc.org/PDF/LearnNetrse/Aspirin_fullpdt

http://services.juniata.edu/SciencelnMotion/chem/labs/ap/aspirin.doc
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Diak feladatleiras

Cim: AZ ASZPIRIN EREJE
Aszpirin tablettdk hatbanyag tartalmanak meghatarozasa
(ASPIRIN STRENGTH: Determining the aspirin content of tablets)

A patikaban kaphat6 Aszpirin tabletta nem 100 % acetil-szalicilsav, szamos
segédanyagot is tartalmaz. Nedves kdrnyezetben a tabletta vizfelvételre is
hajlamos, ami egy hidrolizacios folyamatot indit el. Ez ki is mutathatd hosszabb
ideig nedves leveg0n tartott Aszpirinbdl.

Jelenlegi feladatod az, hogy két analitikai médszert hasonlits 0ssze: vajon melyik
alkalmasabb az Aszpirin tisztasaganak (hatéoanyagtartalmanak) vizsgalatara.

Az egyik mddszer egy hagyomanyos sav/bazis titralas, a masik pedig
spektrofotometrias moédszer.

Melyik médszer az egyszerlbb/gyorsabb/pontosabb? Erre a kérdésekre keressiik
a valaszt.

Rovid 6sszefoglald

Tegyuk fel, hogy egy gyégyszergyarban az analitikai laboratérium vezetdje vagy.
Kétféle modszer all rendelkezésedre (,klasszikus” analitikai titralas és
spektrofotometrids mérési médszer) hogy a vizsgalatra beklldott aszpirin
tabletta hatéanyag tartalmat megvizsgald. Melyik médszer a pontosabb illetve
melyik az egyszer(ibb?

Elvégzendo vizsgalatok
Gondold at - eddigi tanulméanyaid alapjan - hogyan tudnal acetil- szalicilsavat
meghatarozni !
A laboratériumban (a fentebb emlitettek szerint) két modszerhez allnak
rendelkezésre eszkdzok ill. anyagok.
1. Sav/béazis titralas;
2. UV/VIS spektrofotometria
Szervezzetek két csoportot!
Az (A) csoport az aszpirin tisztasagat sav/bazis titralassal fogja vizsgalni. Minden

vagy tanarodtodl kérj segitséget.

Sziikséges id6

* Informaci6 gyUjtés a konyvtarban, interneten - 45 perc

(Egy javasolt kiindulasi hely: www. standardbase.com)

= Laboratériumi munka: acetil-szalicilsav tartalom meghatarozasa aszpirin
tablettabdl egy-egy valasztott médszerrel - 4 x 45 perc

= A gyakorlati munka elvégzése utan a két mérési modszer eredményeinek
O0sszehasonlitdsa - 45 perc

A munka megkezdése el6tt gondosan tanulmanyozd a feladathoz kapcsolédo

balesetvédelmi el6irasokat!

Mérési eredmények
(A) és (B) csoport
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Hasonlitsd 6ssze a gyartd cég altal megadott értékeket a mért értékekkel PL a
kovetkezd feliratot talalhatod egy Aszpirines dobozon: Each tablet contains 300

mg Aspirin; also contains microcrystalline cellulose (E460), hydroxypropyl methyl

cellulose (E464)")

Mennyire egyezik eredményed a megadottal?

Hatarozd meg mérési eredményeid atlagat és szorasat!

Gondold at, hogy jelentGs eltérés esetén hol hibazhattal?

Az A és B csoport 6sszelilve készitsen egy 0sszehasonlité tablazatot az
eredményekrdl!

Beszéljétek meg kdvetkeztetéseiteket tanarotokkal!

Készitsetek néhany oldalas jegyzOkonyvet a végén osszefoglald tablazattal.
A jegyz6konyv javasolt részei: elméleti 6sszefoglalas, a méréshez hasznalt
eszkOzOk leirasa, a mérés menete pontokba szedve, mérési adatok tdblazatba
gylijtve, osszefoglald tablazat (a mérési eredmények atlagaval és szorasaval).

Onellenorzo feladatok didakoknak
Valaszold meg az alabbi kérdéseket! Ha tobb mint 3 "NEM” valaszod van,
konzultalj a tanaroddal a teenddkrdl!

Korabban megszerzett ismereteid alapjan illetve a csoportmunka soran

1. A kulcsszavak alapjan sikerilt megfeleld informaciéhoz jutnod?

2. A megadott cikkeken és honlapokon kivil talaltal-e mas hasznosithaté
informaciot?

3. Ossze tudnéad foglalni az A és B csoport mérési mddszereinek elOnyeit illetve
hatranyait?

4. Mi a mérési médszered elve, 6ssze tudod foglalni réviden?

5. Mértél mar spektrofotométerrel/ van gyakorlatod a térfogatos analizisben
(mérd6oldat készitésben)?

6. Tudod mit jelent a pontossag, atlag ill. széras?

A csoportmunka soran

1. Meg tudtatok osztani aranyosan az elvégzendé feladatokat?

2. Tudott segiteni csoporttarsad a munkadban?

3. Meg tudod becsilni mérési eredményed realitasat?

4. Osszehasonlitottad mérési eredményeidet az elvarhato6 értékkel,
konzultaltatok err6l egymas kozt?

Ez a feladatcsoport arrdl szélt, hogyan kell alkalmazni a természettudomanyos

ismereteket és a csapatmunkat a problémamegoldas soran. Ismertesd 50-100

széban, hogy

= milyen természettudomanyos készségeket és ismereteket hasznaltal, és
milyen hatékonyan alkalmaztad ezeket!

= hogyan tudtak a csoportod tagjai csapatmunkaban egytt dolgozni és irj
példakat is arra, hogy hogyan segitetted a tobbieket csoportban, vagy hogy
segitettek 6k téged! Mi a csapatmunka eldnye?
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Tanuldi adatlap: Mérési eljarasok

Feladatok

* Informacio gy(jtés

= Az informacidk és a javasolt mérési eljaras megbeszélése

= A szlUkséges eszkdzok, vegyszerek, készilékek megbeszélése tanaroddal
= A szlikséges torzsoldat, merGoldat, standard-ek elkészitése

= Atitralas/ kalibracioés gorbe elkészitése

* A minta el6készitése a mérésre/titralasra

= A mintdk megmérése

* Eredmények adatok osszegyljtése, rendszerezése

1. mérési modszer
Sav/bazis titralas

3-5 parhuzamos titralas elvégzése javasolt.

2. mérési modszer

Spektrofotometrias mérési modszer

Kérhetsz tanari segitséget a mérési modszer részleteirl, de eldszor probalj meg
megfelel6 mérési modszert keresni az interneten.

3-5 parhuzamos titralas elvégzése javasolt.

Ne feledkezz meg a hidrolizis soran hasznalt NaOH felesleg semlegesitésérdl,
melyet 0.1 mol/dm?® HCI oldattal célszer( elvégezni kb. pH = 5-ig, killénben a
feleslegben levé NaOH reagal a reagensként késObb adagolt FeCl; oldattal és
csapadék képzddik!

Szikség esetén a mintat higitani kell, hogy a kalibraciés gérbére essen a minta
mert abszorbancija.

Néhany fontos adat (SA: szalicilsav) (ASA: acetil-szalicilsav):

Vegyllet Szalicilsav Acetil-szalicilsav
SA ASA

Képlet C,HgO3 CoHgO4

Molaris tomeg (g/mol) 138.12 180.15

Ka 1.08 x 10°® 2.72 x 10°

pPKa 2.99 4.57

Vizben valo oldhatésag 0.18 0.25

(9/100 cm®)
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Tanari utmutato

Rovid attekintés a mérési feladat céljairol

Ebben a feladatban a tanuld

- hasznalja korabban megszerzett szakmai ismereteit (titralas, Lambert-Beer
torvény, kalibraciés gorbe)

sav/bazis titralast illetve spektrofotometrias méréseket végez
analitikai médszereket hasonlit 6ssze

haszndlja az internetet, informaciét gydjt

csoportban dolgozva old meg feladatokat

Készségfejlesztés
A tanulék ebben a feladat tipusban megtanulnak

Korabbi ismereteiket felhnasznalva tudomanyos jellegld problémat megérteni,
elemezni, megoldani

mérési eredményeiket kiértékelni, ellendrizni, 6sszehasonlitani

csoportban dolgozni, kapcsolatot tartani a tobbiekkel

Szervezés
Csoportok szama: min. 2
Javasolt minimdlis csoportlétszam: 2

Oraterv a tanaroknak

Tanéari bevezetés (10 perc)

- Rendelkezésre all6 eszkdzok, vegyszerek

- Elvarasok a méréssel kapcsolatban (tartalom, formai kivanalmak)
Informéci6 gydjtés a kényvtarban, interneten, ellendrz6 kérdések
megbeszélése (35 perc)

Gyakorlati laboratériumi munka (az aszpirin minta el6készitése, hatéanyag
tartalom (tisztasag) mérése két analitikai modszerrel (4 x 45 perc)
JegyzOkonyv-készités, a két mérési modszer eredményének 0sszehasonlitasa
(45 perc)
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Gyakorlati tanacsok
(a spektrofotometrids médszerhez)

A mérés az aladbbi szinreakcion alapul (lilas acetil-szalicilsav- komplex):
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Az aszpirin acetil-csoportja nem adja ezt a szinreakciot, tehat a fenti szinreakcio
kialakuladsa érdekében el8bb el kell hidrolizalni az aszpirint!
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* Felszerelés és vegyszerek

Anyagok és CAS szamaik

szalicilsav 69-72-7
Natrium- hidroxid, NaOH 7647-01-0
Soésav-oldat, HCI 1310-73-8
vas(lI)-klorid 10025-77-1
Készilékek

= UV-VIS spektrofotométer
= Kalibralt analitikai mérleg

Uvegeszkdzok

= 1000 cm® mérBlombik (CA’-jel(i)
= 250 cm® mérélombik (‘A’-jel()
= 100 cm® mérSlombik

= tolcsér

= 25cm?® biretta

= 20 cm?® pipetta (‘A’-jel()

= Erlenmeyer lombik

= Meérési eljarasok, oldatok

1. mbédszer
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Sav/bazis titralas
A részletes leirds a www. standardbase.com weboldalon talalhatd, a mérés
cime : Determination of aspirin using acid/base titration

2. modszer
Spektrofotometrias moédszer

Torzsoldat

250 mg szalicilsav feloldasa(SA) 15-20 ml etanolban, majd adjunk hozzal50 ml
ioncserélt vizet és toltstk fol 250 ml-re. A térzsoldat szalicilsav tartalma: 1
mg/cm?.

Reagens oldat
Oldjunk fél 10 g FeCl3'6 H,0-0t 0.1 mol/dm? HCI oldatban, toltsiik fol az oldatot
100 cm3-re

Standard oldatok

A standard oldatsorozat tagjait tervezzik meg 0 - 100 mg/dm?® szalicilsav
tartalomra (5 tagu oldatsorozat) - 100 cm®-es mér6lombikokat hasznaljunk. Még
ne toltsuk jelig az oldatsorozat tagjait tartalmazé6 lombikokat!

Minta elbkészités

- Hidrolizaljuk el az aszpirin tablettat (lasd az 1. mérési mdodszert), vigyuk at
kvantitative egy 250 cm®-es lombikba. Ezt az oldatot se allitsuk még jelre.

- Adagoljunk hozza 0.1 mol/dm?® HCI oldatot pH = 5-ig.

- Minden mér8lombikba adjunk (standard oldatok + minta) 10 ml Fe®*" reagens
oldatot, majd ioncserélt vizzel minden mérGlombikot allitsunk jelre.

Mérési eljaras

Mérjuk az oldatok fényelnyelését 530 nm-en. Készitsunk kalibraciés goérbét (pl.
Microsoft Excel segitségével). Hatarozzuk meg a gorbe alapjan az Aszpirin
tabletta hatéanyag tartalmat illetve tisztasagat!
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TESZTFELADATOK

Valaszd ki a helyes valaszt!

1. Miaz Aszpirin hatéanyaganak helyes kémiai elnevezése?
a) Szalicilsav
b) 2-acetoxi-benzoesav
c) 2-hydroxybenzoe sav
d) N-(4-Hydroxi-fenil)etanamid
2. A nyers aszpirin olvadaspontja alacsonyabb a tiszta Aszpirin
olvadaspontjanal?
a) nem
b) 1-2 °C -kal magasabb
C) azonos
d) igen
3. Miben oldddik jol az aszpirin?
a) vizben
b) acetonban
c) etil-alkoholban
d) NacCl oldatban
4. Melyik médszer pontosabb az acetil-szalicilsav meghatarozasra?
a) Olvadaspont-mérés
b) Spektrofotometrids moédszer
c) Titralas
d) Vékonyréteg kromatografia

A valaszokat pirossal irtuk a szovegbe.
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TESZTFELADATOK

Valaszd ki a helyes valaszt!

1. Miaz Aszpirin hatéanyaganak helyes kémiai elnevezése?
a. Szalicilsav
b. 2-acetoxi-benzoesav
c. 2-hydroxybenzoe sav
d. N-(4-Hydroxi-fenil)etanamid
2. A nyers aszpirin olvadaspontja alacsonyabb a tiszta Aszpirin
olvadaspontjanal?
a. nem
b. 1-2 °C -kal magasabb
C. azonos
d. igen
3. Miben olddédik jol asz aszpirin?
a. vizben
b. acetonban
c. etil-alkoholban
d. NaCl oldatban
4. Melyik médszer pontosabb az acetil-szalicilsav meghatarozasra?
Olvadéaspont-mérés
Spektrofotometrids modszer
Titralas
Vékonyréteg kromatografia
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