WOLTAMPEROMETRIA

Oznaczanie zawarto$ci cynku w preparacie
farmaceutycznym

Cwiczenie polega na oznaczeniu zawartoéci cynku w otrzymanej do analizy tabletce poprzez
wyekstrahowanie i ilo§ciowe przeprowadzenie jonow do roztworu 0,02M kwasu solnego. Oznaczenie
zawarto$ci ( najpierw stezenia ) dokonuje si¢ woltamperometrycznie technika ~ LSV metoda
dwukrotnego dodatku wzorca.

Aparatura:

1. analizator woltamperomertyczny M161 ze statywem elektrod M 164, mtm-anco ; oprogramowanie :
EALab2.0

2. elektroda pracujaca : rtgciowa HMDE lub z wegla szklistego, ¢ = 4mm

3.elektroda odniesienia : Ag/AgCl /4AMKCI; elektroda pomocnicza : drut platynowy @ = Imm, 1 =
20mm

Odczynniki: 1. roztwor wzorcowy depolaryzatora (cynk ) o stezeniu ¢ = 10 mmol/l 2. bufor

amonowy (NHsOH 1 mol/l , NH4Cl 1 mol/l ) 3. 10% Na2SOs 3. 0,1 % roztwor Tritonu X—100
4.roztwor HCI o stgzeniu 0,02mol/l.

Szklo i sprzet laboratoryjny: naczynka do pomiaréw woltamperometrycznych, kolby stozkowe 100
ml, kolby miarowe 50 ml, pipeta automatyczna 50ul i 100pl, pipeta wielomiarowa 10 ml, pipeta
wielomiarowa 5 ml, pipeta petna 50ml , pipeta petna 5 ml, lejek do sgczenia osadow, naczynko
wagowe, statyw, mieszadlo magnetyczne, tapa do biuret, mufa, mozdzierz porcelanowy, szklana
szpatulka, waga analityczna.

WYKONANIE ANALIZY

1. Przygotowanie prébki. Otrzymany preparat zwazy¢ w naczynku wagowym na wadze analitycznej
z doktadnoscia do 0,0001 g ( tabletki wazy¢ pojedynczo ), przenies¢ do mozdzierza porcelanowego i
utrze¢ na drobny proszek. Postugujac si¢ szklang szpatutkg przenie$¢ preparat do naczynka wagowego
1 zwazy¢. Przenies¢ go do kolby stozkowej na 100ml ( z szerokg szyjka , mozna nie uzywac lejka ) i
zwazy¢ puste naczynko wagowe. Pipetg pelng odmierzy¢ 50,00ml roztworu tugujacego ( 0,02mol/l
HCl ) do kolbki z proszkiem. Wlozy¢ element mieszajacy, cato$§¢ umiesci¢c na mieszadle
magnetycznym i tugowac osad przez 30 minut, sprawdzajac od czasu do czasu czy osad nie przykleja
si¢ do wewngtrznych $cianek kolbki — jesli tak, to nalezy go polaczy¢ z roztworem poprzez delikatne
wstrzasanie. W trakcie tugowania ( ekstrahowania ) przygotowaé wstepnie w kolbce miarowej na 50
ml elektrolit podstawowy poprzez odmierzenie do niej 10ml buforu amonowego i Sml roztworu

Na,SOs3 i uzupetnienie do kreski woda demineralizowang; kolbke nalezy opisac.

Na statywie zamocowac lejek do sgczenia osadow i1 umie$ci¢ w nim sgczek. Przesgczyc
roztwor do drugiej kolby stozkowej ( z waska szyjka ). Lejek , saczek i kolbka musza by¢ suche; jezeli
nie sg — nalezy je przeptuka¢ matymi porcjami przesgczu.



2. Analiza metoda dwukrotnego dodatku wzorca.

Do przygotowanego czystego i suchego naczynka woltamperometrycznego odmierzy¢ doktadnie
5,00ml elektrolitu podstawowego, 50ul Tritonu i 50ul przesaczu. Dla wybranych parametréw pracy
analizatora zarejestrowa¢ dwukrotnie sygnal analityczny w zakresie -1,7V do -0,3V (piki h ).

Nastepnie doda¢ do naczynka 50ul wzorcowego roztworu cynku i zarejestrowac (w identycznych
warunkach) dwukrotnie sygnat (piki h, ), i po dodaniu kolejnej 50ul porcji wzorca ponowi¢

dwukrotnie rejestracje (piki h_ _).Kazda pare pikéw podda¢ procedurze wygtadzania i usredniania,

50+50
zapisac tacznie i przesta¢ do druku.

3. Wyniki

Obliczy¢ utamek oznaczenia ( masa tabletek po sproszkowaniu / masa tabletek otrzymanych do
analizy ).

Obliczy¢ stezenia roztwordw cynku, otrzymywanych :

a) po dodaniu do naczynka z elektrolitem (5,0ml elektrolitu podstawowego + 50pl Trironu + 50ul
przesaczu ) pierwszej porcji S0pl roztworu wzorcowego ;

b) po dodaniu do tego roztworu drugiej porcji 50ul roztworu wzorcowego — a wigc razem 100ul
wzorca ,

i zapisa¢ na na otrzymanym wydruku sprawozdania. Nast¢pnie nalezy zmierzy¢ wysokosci
poszezegblnych pikéw pradowych (odpowiednio:h , h, ,h )1 zapisa¢. Otrzymane dane naniesc,
po wyskalowaniu, na uktad wspotrzednych funkcji : h=f(C) sprawozdania.

«—

3.1. Graficzna interpretacja metody dwukrotnego dodatku wzorca.

Graficzna interpretacja metody dwukrotnego dodatku wzorca polega na sporzadzeniu wykresu funkcji
h = f(c). Na podstawie otrzymanych wartosci h — gdzie dla warto$ci piku h_przyja¢ nalezy stgzenie

¢ =o ( pik otrzymany dla pierwszego roztworu, zawierajacego 50ul badanego przesaczu ) oraz stezen
cynku w naczynku obliczonych dla dodanych 50ul i 100ul roztworéw wzorcowych, naniesionych na
zamieszczony w arkuszu sprawozdania uklad wspéhrzednych, po wykre§leniu linii prostej
przechodzacej przez te punkty — z jej przecigcia si¢ z osig ,,c” odczytuje si¢ warto$¢ stezenia
analizowanego roztworu ( znak ,,-” nalezy pominac¢ ).

—

4. Obliczenia koncowe

-

Na podstawie otrzymanego st¢zenia jonow cynku ( w naczynku ), masy molowej cynku ( 65,38 ),
objetosci roztworow : analizowanego bezposrednio — 5,1ml; ekstrakcyjnego — 50,0ml, wspotmiernosci
i mnoznika oznaczenia nalezy obliczy¢ zawarto§¢ cynku w otrzymanym do analizy preparacie — w
przeliczeniu na jedna tabletke.



