ASPİRİNDEKİ ASETİLSALİSİLİK ASİTİN SPEKTROFOTOMETRİK TAYİNİ
1. YÖNTEMİN TEMELİ
Aspirindeki aktif bileşen olan asetilsalisilik asit, Fe+3 ile kompleks oluşturabilen salisilat iyonuna dönüştürülerek kantitatif olarak tayin edilebilir. Demir-salisilat kompleksi yeşil ışığı absorplayabilir ve bu absorbsiyon spektrometrisi kullanılarak ölçülebilir.

Asetilsalisilik asit NaOH ile hidrolize edildiğinde aşağıdaki gibi salisilat dianyonuna dönüştürülebilir.
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Bazik çözeltideki salisilat dianyonu Fe+3’ün içinde bulunduğu çoğu geçiş metaliyle kompleks oluşturur.
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Bu deneyde, ticari tabletler içindeki asetilsalisilik asit demir-salisilat kompleksine dönüştürülecek ve absorbans ölçümüyle miktarı belirlenecektir. Bu amaçla bir seri standart demir-salisilat çözeltisinin absorbansı ölçülerek kalibrasyon doğrusu elde edilir. Derişimi bilinmeyen demir-salisilat çözeltisinin absorbansı kullanılarak ticari tablet içindeki asetilsalisilik asitin miktarı bulunur.
2. AÇIKLAMALAR
Kompleksleşme reaksiyonun gerçekleştiği çözeltinin pH değeri 0,5 ile 2,0 arasında tutulmalıdır. pH çok yükselirse demir hidroksitleri olarak çökecektir ve çok düşerse de salisilat dianyonu protonlanarak kompleksleşme reaksiyonuna katılmayan türlere dönüşecektir. pH hidroklorik asitle kontrol edilmelidir.
3. CİHAZ ve MALZEMELER
a. Absorpsiyon spektrofotometresi ve iki tane kuvars küvet.
b. 50 mL’lik balon joje ve sekiz adet 50 mL veya daha büyük kapaklı reaktif şişesi.

4. REAKTİFLER
a. Derişik HCl (Dikkat! Aşındırıcı!)

b. 1,0 M NaOH 

c. 0,025 M 1,0 L FeCl3 çözeltisi: 100 mL’lik bir beher içindeki 50 mL deiyonize suya 3,40 g FeCl3.6H2O eklenir. Bunun üzerine 1,5 mL derişik HCl ve 6,0 g KCl eklenir. Beherdekiler çözülür ve sonra hacim deiyonize su ile 500 mL’ye (balon jojede) seyreltilir.
d. Stok salisilat çözeltisi: Bir analitik terazide 0,2 g asetilsalisilik 0,1 mg hassasiyetle tartılır ve 50 mL’lik erlen içerisine konulur. Üzerine 5 mL 1,0 M NaOH ilave edilir ve karışım kaynayıncaya kadar ısıtılır. 5 dakika kaynatılır ve gerekirse erlenin çeperleri sıçramalardan kaçınmak için deiyonize suyla yıkanır. Soğutulur ve 250 mL’lik balon jojeye aktarılarak deiyonize su ile işaretli kısma kadar seyreltilir.
e. Standart demir-salisilat çözeltileri: Stok salisilat çözeltisi 25,0 mL’lik bürete konulur. Stok salisilat çözeltinin 5,0 mL’si 50 mL’lik balonjojeye aktarılır. 0,025 M FeCl3 çözeltisiyle işaretli yere kadar seyreltilir. Çözelti etiketli bir şişeye aktarılır fakat öncesinde şişe demir-salisilat çözeltisinin 5 mL’lik kısımlarıyla 3 kere yıkanmalıdır. Balon joje bir sonraki standart çözelti hazırlanmadan önce en az 3 kere deiyonize suyla çalkalanmalıdır.
Yukarıdaki işlemler stok salisilat çözeltisinin 4,0 / 3,0 / 2,0 ve 1,0 mL’lik kısımları 50 mL’lik balon jojeye ilave edilerek tekrarlanır. İlave edilen hacimlerin 0,01 mL hassasiyette olduklarından ve her bir şişenin etiketlendiğinden emin olunmalıdır.

f. Derişimi bilinmeyen aspirin çözeltisinin hazırlanması: Üç aspirin tableti 100 mL’lik erlende tartılır (analitik terazide) ve 4. kısımda asetilsalisilik asitin hidroliz edildiği şekliyle hidroliz edilir. 250 mL’lik balonjojenin içinde deiyonize su ile seyreltilir. Bu çözeltiden 100 mL’lik balon jojeye aktarılan 5,0 mL’lik kısım FeCl3 çözeltisiyle işaretli yere kadar seyreltilir.

5. İŞLEM
a. En yüksek derişimli standardın absorbansı 450 nm ile 600 nm arasında her 10 nm’de bir ölçülür (veya bu aralıkta sürekli bir spektrum taraması yapılır). Kör çözelti (blank) olarak 0,025 M FeCl3 çözeltisi kullanılır. Dalgaboyuna karşı elde edilen absorbans değerlerinden yararlanarak en yüksek absorbans değerininin elde edildiği dalgaboyu çalışılacak dalgaboyu olarak seçilir.
b. Her bir standart çözeltinin ve derişimi bilinmeyen çözeltinin absorbansı (FeCl3 kör çözeltisine karşı) ölçülür.
6. HESAPLAMALAR
a. Standart çözeltilerden elde edilen verilerden (derişime karşı absorbans) bir kalibrasyon eğrisi oluşturulur. Kalibrasyon eğrisi için standart demir-salisilat derişimleri kullanılır. 
b. Derişimi bilinmeyen çözeltilerin absorbans değerlerinin ortalaması kullanılarak derişimi bilinmeyen çözeltilerdeki salisilat iyonunun ortalama derişimi bulunur.

c. Ortalama demir-salisilat derişimi ve aspirin tabletlerinin ortalama kütlesi göz önüne bulundurularak orijinal aspirin tabletlerindeki asetilsalisilik asitin kütlece yüzdesi hesaplanır.
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