
PRÁCTICA Nº 9
DETERMINACIÓN ESPECTROFLUORIMÉTRICA DE ÁCIDO ACETIL SALICÍLICO  EN ANALGÉSICOS.

Fundamento

El ácido acetilsalicílico (AAS) (aspirina), se puede hidrolizar en ácido salicílico  (AS) y ácido acético según la reacción:

Tanto el AAS como el AS presentan alta fluorescencia, lo que permite su determinación, sin embargo, debido a que en los compuestos farmacéuticos donde se encuentra la aspirina, normalmente esta se encuentra en parte hidrolizada, es preferible emplear el AS obtenido en la hidrólisis total de la muestra para su determinación cuantitativa.

Para ello se registran los espectros de emisión y de excitación y se obtiene la recta de calibrado en la forma que se indica en el procedimiento operatorio.

Disoluciones necesarias

- Disolución de Ácido salicílico de 20 ppm

- Disolución de Ácido salicílico de 2 ppm

- Disolución de NaOH 4 M.

Material e Instrumentación

- Vasos de precipitados de 250 y 500 ml

- Matraces aforados de 50, 100 y 100 ml

- Pipetas de 2 ml

- Pipetas graduadas de 10 ml

- Espectrofluorímetro

Procedimiento Operatorio

1. Espectros de excitación y de emisión
Registrar los espectros empleando la disolución más concentrada de las utilizadas para establecer la recta de calibrado que se describe a continuación.

Seleccionar las longitudes de onda de excitación y de emisión óptimas a partir de los espectros registrados con la disolución de referencia más concentrada y fijar el factor de sensibilidad más adecuado, según el instrumento utilizado.

2. Recta de calibrado
En matraces aforados de 50 ml, preparar disoluciones que contengan 0, 2, 4, 6 y 8 ml de disolución patrón de AS de 2 ppm, 2 ml de NaOH 4 M y agua destilada hasta el enrase.

 Medir la intensidad relativa de fluorescencia para las disoluciones patrón a las longitudes de onda seleccionadas.

3. Preparación de la muestra

Triturar un comprimido de analgésico en un mortero, pesar 0’1 g  y tras disolver en agua, calentar, filtrar y enrasar a 500 mL en  un matraz aforado. Tomar 2 mL y llevar a un volumen final de 100 mL. De esta última disolución tomar tres alícuotas de 2 mL añadirle 2 mL de NaOH 4M a cada una y llevar hasta un volumen final de 50 mL con agua destilada.

Medir la intensidad de fluorescencia relativa de estas disoluciones a las longitudes de onda seleccionadas.
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