1c SULFACETAMID (N*-acetylsulfanilamid)

Pro ucely praktickych cviceni se sulfacetamid pfipravuje acetylaci sulfanilamidu nadbytkem
acetanhydridu za katalyzy kyselinou sirovou a nasledné¢ se vznikly diacetylderivat podrobi
selektivni parcialni deacetylaci 2,5 M roztokem hydroxidu sodného, pfi¢emz dojde primarné
k hydrolyze pouze jedné acetylové skupiny — té, ktera je vazana na aromatickou aminoskupinu.
Hydrolyzou pfipravena sodnéa stl sulfacetamidu se okyselenim na pH 4 — 5 pfevede na volny
sulfacetamid, ktery se po rekrystalizaci z roztoku srazi v podob¢ bilé vlo¢kovité srazeniny.
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1. N-(4-ACETAMIDOBENZENSULFONYL)ACETAMID (N N*-diacetylsulfanilamid)
Chemikalie:
Sulfanilamid [172,20] 0,05 mol 8,6 g; 1,0 ekv.
Acetanhydrid [102,09] 0,2425 mol 24,75 g; 4,85 ekv.

22,92 ml; 0= 1,08 g.ml*

Piiprava:

Do varné bariky s magnetickym michadlem se navazi 50 mmol (8,6 g) sulfanilamidu a
k nému se opatrné pfida 242,5 mmol acetanhydridu (pfiblizné 23 ml). Vzniklou suspenzi je potieba
neustdle jemné michat krouzivymi pohyby, aby neztvrdla na pevnou masu. Nasledné se ptidaji 4
kapky koncentrované kyseliny sirové (POZOR! Mnozstvi se nesmi ptekroCit, jinak smés zacne
postupné ¢ernat) a smés se zahtiva 1 hodinu pod zpétnym chladi¢em v olejové lazni do varu.

Po ukonceni zahtivani se banka zchladi pod tekouci vodou, ptida se do ni cca 40 ml studené
vody, uzavie se dobie tésnici zatkou a minutu se ditkladné prottepava, ¢imz dojde ke vzniku bilé
suspenze. Ta se odsaje na Biichnerové nalevce a banka se dvakrat proplachne destilovanou vodou a
vyplachem se promyje srazenina na filtru. Pfipraveny vlhky meziprodukt se bez ¢iSténi pouzije
Vv druhém kroku.



2. SULFACETAMID (N-(4-aminobenzensulfonyl)acetamid)

Chemikalie:
N-(4-acetamidobenzensulfonyl)acetamid  [256,28] cca 0,05 mol; 12,81 g; 1,0 ekv.
Hydroxid sodny [40,00] 50 ml 2,5 M roztoku
Kyselina octova [60,05] 50% roztok

Piiprava:

V barnce se rozsuspenduje piipraveny N-(4-acetamidobenzensulfonyl)acetamid v 50 ml 2,5
M roztoku hydroxidu sodného (5 g NaOH v 50 ml vody), pfida se magnetické michadlo a smés se
zahiiva 1 hodinu pod zpétnym chladicem v olejové lazni do varu.

Po 1 hodinég se baiika zchladi pod tekouci vodou, reakéni smés se prelije do kadinky a banka
se vyplachne destilovanou vodou. Za stdlého michani ty¢inkou se roztok v kadince neutralizuje
50% kyselinou octovou (< 10 ml) na pH 4 az 5 (na univerzalni indikatorovy papirek). Objem
roztoku se doplni na cca 80 ml a za stdlého michani tyCinkou se zahfivad na vafi¢i az k varu.
V ptipadé, Ze je roztok hnédy, nebo Ze se za studena vylucovali nahnédlé pryskyti¢naté kousky na
sténach kadinky, tak se pfida jest¢ malé mnozstvi aktivniho uhli a za stalého michdni se vznikla
suspenze povaii pfiblizn€é 2 minuty. Potom se roztok za horka zfiltruje ptes sklddany filtrani papir
do kadinky. Filtrat se ochladi v ledové lazni a tfenim tyCinky o dno kadinky se inicializuje
krystalizace. Pro maximalizaci vytézku je vhodné zchladit filtrat pod 10 °C (dat na 5 minut do
mraznicky). Vznikld bild vlockovita sraZzenina se odsaje na Bilichnerové nalevce a proplachne se
ledovou destilovanou vodou. V piipadé potieby lze vylouceny produkt opét rekrystalizovat z vrouci
vody.

Vlastnosti a vyuziti:

Volny sulfacetamid je bila praskovita latka s teplotou tani 181 az 185 °C. V lékopise je
uvadén ve formé sodné soli (jejiho monohydratu) — Sulfacetamidum natricum (monohydricum).
Jedna se o sulfonamidové antimikrobidlni chemoterapeutikum, které se v soucasné dobé pouziva ve
form& o¢nich kapek (HVLP Sulphacetamide 10% - Polpharma®) k 1é&bé riznych druhii zanéta
o¢nich tkani (spojivky, rohovky, slznych kanalkd apod.), zpusobenych bakteriemi citlivymi na
sulfonamidy. Kromé toho se pouziva i profylakticky po poranéni a popaleni oka. Je to jediny
sulfonamid bez heterocyklické substituce, ktery si az do souc€asnosti udrzel misto v moderni
medicing. Velmi dulezita je i skutec¢nost, Ze vodné roztoky jeho sodné soli maji témé&f neutralni pH
— proto nedrazdi o¢ni tkané.

Ovéreni identity:
Totoznost pripraveného sulfacetamidu se ovéi 'H, *C NMR a IC spektrometrii a taky
stanovenim teploty tani (az po vysuseni).



