3. Kyselina acetylsalicylova

Chemicky nazev: kyselina 2-acetoxybenzoova
Ptipravuje se jednoduchou acetylaci kyseliny salicylové acetanhydridem.

Schéma piipravy:
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Chemikalie: 6,9 g (0,05 mol) kyseliny salicylové
14 g (0,13 mol) acetanhydridu
10 kapek kys. sirové

Piiprava: Do Erlenmayerovy banky se odvazi 6,9 g kyseliny salicylové a smichd s 14 g
acetanhydridu a dikladné se protiepe, az vznikne homogenni smés. Potom se ptida 10 kapek konc.
kyseliny sirové a opét protiepe. Teplota reakéniho prostiedi samovoln¢ stoupne asi na 45°C a
za¢nou se vyluCovat krystaly kyseliny acetylsalicylové. Pokud by tak nenastalo, vyvolame tvorbu
krystalt tfenim ty¢inkou o sténu baiiky. Obsah nechame jesté asi 30 min krystalovat a potom
reakcni produkt pieneseme do 140 ml vody a kratce zahfejeme do rozpusténi. Roztok prefiltrujeme
a nechame vychladnout. Vyloucené krystaly kyseliny acetylsalicylové odsajeme a promyvame
studenou vodou tak dlouho, az vymizi reakce na kyselinu sirovou. Pfekrystalovat miizeme ze
zfedéného ethanolu.

Vytezek je asi 90% teorie.

Ovéieni Cistoty acetylsalicylové kyseliny vysokoucinnou kapalinovou chromatografii
(HPLC)

Nastaveni chromatografu: (aktualni se miize lisit — pripadné se informujete u vedouciho
cviceni nebo laborantjka)

Cerpadlo LCP 4020: pritok 0,6 ml.min™', mobilni fize methanol : voda: kys. octova 50:49:1
Detektor LCD 2083: A=254 nm
Kolona: Tessek SGX C-18

Pocitag: program Clarity Lite
Uvedeni chromatografu do chodu a jeho vypnuti po ukonceni analyz (provadi asistent nebo
laborantka):

Zapneme sitovymi spinaci cerpadlo i detektor, spustime pocitac. Zkontrolujeme, zda je filtr na konci
nasavact hadicky ponoren do spravné mobilni faze, stisknutim tlacitka Flow na ovladacim panelu
detektoru ovérime nastaveni priitoku, popr. stejné oznacenym otocnym oviladacim prvkem zménime.
Znovu stiskneme tlacitko Flow, zobrazend hodnota tlaku by méla byt 0+0,3 MPa. Tlacitkem
Start/Stop spustime cerpadlo a nechame promyvat kolonu nejméné 15 min. Hodnota tlaku by se
meéla ustalit na 10,5+0,5 MPa. Zkontrolujeme, zda je prepinac UV/VIS v dolni casti oviadaciho
panelu detektoru prepnuty v poloze UV. Po nejméné 15 min. od zapnuti detektoru zapneme UV
vybojku tlacitkem Lamp ON/OFF. Spustime program Clarity, prepneme se do okna Acquisition
Monitor a sledujeme zavislost vystupniho napéti detektoru na case. Jakmile se ustali (je to poznat i
na displeji detektoru) a je-li hodnota na displeji detektoru jind nez 0+4, stiskneme tlacitko Zero na
detektoru. Hodnota na displeji by se méla rychle ustalit v blizkosti nuly. V tomto stavu, je-li uz



ustdlend i hodnota tlaku, je chromatograf pripraven k mereni. Po skonceni mereni ukoncime
Program Clarity a ukoncime Windows (=vypneme pocitac), vypneme nejprve tlacitkem Lamp
ON/OFF UV vybojku a pak detektor, kolonu nechame jesté nejméné 15 min. promyvat mobilni fazi
bez obsahu kyseliny, pak zastavime chod cerpadla tlacitkem Start/Stop po klesnuti tlaku na nulu
vypneme sitovym vypinacem. PouzZitou stiikacku s jehlou a nasledné i davkovaci smycku diikladne
promyjeme mobilni fazi bez obsahu kyseliny.

Postup vlastniho stanoveni: V odmérné barice pfipravime roztok vlastniho vzorku acetylsalicylové
kyseliny o pfiblizné kocentraci 0,1 mg.ml"' v mobilni fazi. Do stfikacky natdhneme cca 0,3 ml
tohoto roztoku. Ze stiikacky odstranime odsttiknutim ve svislé poloze vzduchové bubliny a
nastiikneme do vstupniho otvoru ddvkovaci smycky davkovaciho ventilu tak, aby z vytokové
kapilary odkaply nejméné 2 kapky (ventil je v poloze Load, tj. vlevo; v piipadé nejistoty pred
nastiiknutim vzorku zkusime pootocit pakou ventilu doleva). Pfepnutim paky do polohy Inject
nadavkujeme vzorek na kolonu a zaroven spustime analyzu v programu Clarity. Analyzu nechdme
bézet cca 5 min., béhem ni pfepneme paku davkovaciho ventilu zpét do polohy Load, pak analyzu
ukonc¢ime stisknutim tlacitka Stop v levé horni ¢asti okna Data Acquisition, které je v pribéhu celé
analyzy na obrazovce. Na dolni li§t¢ obrazovky se pfepneme do okna Chromatogram a opiSeme si
retencni Casy vSech piki a jejich % celkové plochy. Cely postup opakujeme jesté jednou, z
naméfenych hodnot vypocitdme prameér. Cely postup provedeme rovnéz se standardem salicylové
kyseliny a na zéklad€é porovnani retencnich ¢asii pikli na chromatogramech vzorku a salicylové
kyseliny ur¢ime, zda vzorek obsahuje salicylovou kyselinu a ptipadné, jaké je jeji ptiblizné
procentudlni zastoupeni ve vzorku.

Do protokolu uved'te: primérné retencni ¢asy z chromatogramu acetylsalicylové kyseliny a %
plochy jednotlivych pikt, retencni ¢as kyseliny salicylové ze standardu a jeji procentualni
zastoupeni ve vzorku produktu.

Vlastnosti: Kyselina acetylsalicylova tvoii bilé jehlickovité krystaly t.t. 135-137°C, bez zapachu,
slabé kysel¢ chuti, ve vodé malo rozpustné, dobfe v ethanolu. Vodné roztoky se snadno rozkladaji
na kyselinu salicylovou a octovou. Zapach kyseliny octové signalizuje pocatek rozkladu a nebo
nedokonalé vycisténi produktu.

-----

Dnes je vyuzivan predevsim jeji ti¢inek antiagregacni.
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