CWICZENIE 1.2
Oznaczanie zawartos$ci jonow wapniowych w wybranych preparatach
farmaceutycznych

Aparatura: Laboratoryjny przyrzad wielofunkcyjny CX-601
Jonoselektywna elektroda wapniowa
Elektroda kalomelowa (NEK)
Mieszadlo magnetyczne, uchwyt na elektrody
Materiaty: kolby miarowe, pipety, zlewki PMP
Roztwory: 0,1000 M CaCl; (roztwor podstawowy, przygotowany ex tempore),
regulator sity jonowej ISA (2M KCI)
Calcium chloride 1g/10ml, roztwor do iniekcji

Cz. I. Kalibracja elektrody jonoselektywnej.

Przygotowanie ukladu pomiarowego

Elektrod¢ jonoselektywna 1 elektrode kalomelowa (NEK) nalezy umocowaé
w uchwycie, a nastgpnie podlaczy¢ je do urzadzenia laboratoryjnego. Obie elektrody
muszg znajdowac si¢ w roztworach kondycjonujacych do czasu pomiaru. Elektrode
wapniowa nalezy umiesci¢, na minimum 30 min, w roztworze kondycjonujacym
(CaClz 0 stezeniu 10° mol/l). Natomiast elektroda kalomelowa ma pozostaé
w nasyconym roztworze KCI.

Do urzadzenia podtaczy¢ zasilacz 1 czujnik temperatury. Zasilacz podiaczy¢ do sieci. Po
wlgczeniu urzadzenia przyciskiem ON, nalezy nacisng¢ klawisz OPCJE. Z ekranu
opcji, z zaktadki FUNKCJE nalezy wybra¢ pX, mV, temperatura oraz pomiar

ustalony. Nastepnie nalezy nacisna¢é POWROT. Poprzez wybranie klawisza z
gbérnego pola, mozna przej$s¢ do okna PARAMETRY POMIARU pX. W zakladce
OGOLNE nalezy wybra¢ rozdzielczos¢ Wysoka, nr elektrody, jednostke mol/l.
Nastepnie nalezy nacisnag¢é POWROT. Z menu gléwnego nalezy wybraé zaktadke
Kalibracja i uzupehi¢ dane kalibracyjne (jon, punkty kalibracji). Do programu
urzadzenia nalezy wprowadzi¢ warto$ci stezen roztwordw kalibracyjnych (Ca?*) 10°%;
10*4; 103; 10%; 10 mol/l.) i nacisnaé klawisz POWROT.

Przygotowanie roztworu podstawowego (0,1000 M CaCly)

Nawazke 1,4702 g CaCl> x 2H20 nalezy przenie$¢ ilosciowo do kolby miarowe;j
0 pojemnosci 100 ml. Po rozpuszczeniu substancji, doda¢ pipeta pelng 5 ml regulatora
sity jonowej ISA, a nastgpnie roztwor dopetni¢ do kreski miarowej woda

demineralizowana.

Przygotowanie roztworow wzorcowych

Roztwory kalibracyjne wykonywac jako rozcienczenia z roztworu podstawowego
0 stezeniu 0,1000 mol/l CaCl, w kolbach miarowych o pojemnosci 100 ml. Do
przygotowania pierwszego roztworu kalibracyjnego nalezy pobra¢ pipeta peing 10 ml
roztworu podstawowego 0,1000 mol/l CaCl, i przenies¢ do kolby miarowej
0 pojemnosci 100 ml, doda¢ 5 ml regulatora sity jonowej ISA i dopemli¢ do kreski
miarowe] woda demineralizowang, wymiesza¢. Zachowujac t¢ zasade przygotowac



kolejne rozcienczenia do Kalibracji - w sumie 5 roztwordéw kalibracyjnych w zakresie
od 10"t do 10° mol/l. Przygotowane roztwory kalibracyjne oznakowad.
Przeprowadzanie kalibracji

Kalibracje¢ nalezy przeprowadzi¢ rozpoczynajac od niskich wartosci stezen jonow
wapniowych w strone wyzszych stezen.

Pomiary nalezy wykonywac¢ w zlewkach PMP przy takim samym stopniu mieszania.
Pomiedzy roztworami wzorcowymi nalezy doktadnie optuka¢ elektrody woda
demineralizowang. UWAGA! Podczas osuszania elektrody wapniowej nie nalezy
dotyka¢ polimerowej membrany elektrodowej, poniewaz moze nastgpi¢ uszkodzenie
elektrody.

Poziom mierzonej probki musi by¢ zawsze ponizej (Min. 2 cm) poziomu wewngtrznego
elektrolitu w elektrodzie referencyjnej.

Elektroda wapniowa nie moze by¢ zanurzana ponad czarny gumowy pierscien.

Sprawozdanie:
1. Wyniki pomiarow nalezy zapisac¢ W tabeli 1.
2. Narysowaé charakterystyke elektrody wapniowej (E = f(pCa) oraz wyznaczyé
rownanie funkcji | podac wartos¢ nachylenia charakterystyki.

Cz. I1. Oznaczenie zawartoS$ci jonow wapniowych w roztworze do iniekcji Calcium
chloride 1g/10ml za pomocg jonoselektywnej elektrody wapniowej

Po naci$nigciu klawisza nalezy przej$¢ do okna PARAMETRY POMIARU
I wybra¢ jednostke g/l. Nastepnie nalezy wroci¢ do okna pomiarowego naciskajac
klawisz POWROT.

Przygotowanie roztworu do pomiaréw: Nalezy pobra¢ 1 ml preparatu (Calcium chloride
1g/10ml, roztwor do iniekcji) do kolby miarowej o pojemnosci 100 ml, doda¢ 5ml
roztworu ISA, uzupeli¢ do kreski miarowej woda demineralizowang, wymieszac
doktadnie 1 przela¢ do zlewki PMP. Nastepnie w zlewce umiesci¢ mieszadetko
magnetyczne, uruchomi¢ mieszadto magnetyczne oraz zanurzy¢ elektrody. Odczytaé
warto$¢ stezenia po ustabilizowaniu si¢ wyniku. Nalezy powtorzy¢ pomiar jeszcze
dwukrotnie przygotowujac roztwory w ten sam sposob.

Sprawozdanie:
1. Wyniki pomiarow nalezy zapisa¢ w tabeli 2.
2. Nalezy obliczy¢ stezenie dwuwodnego chlorku wapnia w preparacie Calcium
chloride oraz sformutowac wniosek.



