Polarografia 11

Aparatura:

1. polarograf OH-105
2. woltomierz cyfrowy V-540
3. NEK

4. KER kapilara 1 =10,5 cm, wysokosé stupa rteci h=>54 cm

Odczynniki:
1. roztwory wzorcowe depolaryzatoréw o stezeniu ¢ = 10 %Ol
2. bufor amonowy (NH,OH lmT"l, NH,CI 1mT"l)
3. 10% NaSOs3

4. 0,1 % roztwér Tritonu X100

Sprzet:

e pipety, kolby miarowe, naczynka polarograficzne, tryskawka

1 Oznaczanie iloSciowe metodg dodatku wzorca

Wykonanie:

Otrzymana w kolbie miarowej probke depolaryzatora przygotowaé przez doda-
nie elektrolitu podstawowego postepujac, jak w czesci 1 éwiczenia Polarografia 1.

Do czystego i suchego naczynka polarograficznego odpipetowaé 5,00 ml analizowa-
nego roztworu. Kroplows elektrode rteciowg oraz klucz elektrolityczny optukaé woda
destylowang i delikatnie osuszy¢ ligning a nastepnie zanurzy¢ w naczynku polarograficz-
nym z analiowanym roztworem. Ustawié¢ polozenie pradu szczatkowego i dobraé¢ czutosé
polarografu tak, aby wysoko$¢ fali polarograficznej przypadala na okoto 35% szerokosci
papieru rejestracyjnego (parametry dobierane empirycznie). Zarejestrowaé polarogram.
Nastepnie do naczynka polarograficznego doda¢ 1,00 ml roztworu wzorcowego odpo-
wiedniego depolaryzatora.Zawartos¢ naczynka dokladnie wymieszaé¢ strumieniem argonu
(czas mieszania okolo 1 minuty). Nie zmienia¢ parametréw pracy polarografu. Za-
rejestrowac fale polarograficza dla roztworu ,z dodatkiem wzorca”. Wyznaczy¢ wysoko-
$ci odpowiednich fal polarograficznych. Stezenie depolaryzatora obliczy¢ wedlug wzoru:



C’ — h-Viz-Cuwsz

gdzie:

h — wysoko$¢ fali polarograficznej dla roztworu o nieznanym stezeniu

h1 — wysokosé fali polarograficznej dla roztworu po dodaniu roztworu wzorcowego
Ah=hy—h

Vo— objetos¢ poczatkowa roztworu

Vw:— objetoéé dodanego wzorca

Cy»—stezenie roztworu wzorcowego

2 Oznaczanie zawartosci cynku w preparacie
farmaceutycznym (postaé¢ preparatu - tabletka)

Aparatura

- jak w czesci 1 ¢wiczenia

Odczynniki

- jak w czesci 1 éwiczenia
- preparat farmaceutyczny
-0, IMHCI

Szkto i sprzet laboratoryjny:

kolba stozkowa 200 ml, kolba miarowa 100 ml, kolba miarowa 50 ml, pipeta wie-
lomiarowa 10 ml, pipeta petlna 20 ml, pipeta wielomiarowa 5 ml, pipeta petna 10 ml,
pipeta petna 1 ml, lejek do saczenia osadéw, lejek plastikowy, naczynko wagowe, statyw,
mieszadlo magnetyczne, tapa do biuret, mufa, waga, mozdzierz porcelanowy, szklana
szpatulka.

Wykonanie

Otrzymany preparat zwazy¢ w naczynku wagowym na wadze technicznej z doktad-
noécia do 0,001 g, przenies¢ do mozdzierza porcelanowego i utrze¢ na drobny proszek.
Postugujac sie szklana szpatutka przenies¢ preparat do naczynka wagowego i zwazyc.
Przenies¢ przez lejek plastikowy do kolby stozkowej i zwazy¢ puste naczynko wagowe.



W kolbie miarowej o pojemnosci 100 ml przygotowaé roztwédr tugujacy dozujac do
niej 20 ml 0,1 M HCI (pipeta 20 ml), uzupelniajac woda destylowana do objetosci
nominalnej i mieszjac.

Przelaé przez lejek plastikowy roztwér tugujacy do kolby stozkowej. Wtozy¢ do kolby
stozkowej element mieszajacy i calo$é umieéci¢é na mieszdle magnetycznym. fugowaé
osad przez 30 minut.

Na statywie zamocowaé lejek do saczenia osadow i umiesci¢ w nim saczek. Przesaczy¢
roztwoér z kolby stozkowej do kolby miarowej 100 ml (Nie uzupelniaé woda!).

2.1 Oznaczanie cynku metodg dodatku wzorca

Pobraé¢ pipeta petlna 10 ml przesaczu i przenies¢ do kolby miarowej o pojemnosci
50 ml.Dodaé¢ 10 ml buforu amonowego i 5 ml roztworu NasSOs, dodaé¢ wode destylo-
wang, 1 ml tritonu i uzupelié¢ woda destylowana do objeto$ci nominalnej. Dokladnie
wymiesza¢. Do czystego i suchego naczynka polarograficznego przenie$é¢ pipeta pelng
5,0 ml roztworu. Zarejestrowaé polarogram w trybie polarografii klasycznej w zakresie
od - 0,8 V do - 1,8 V. Nastepnie doda¢ 1,0 ml roztworu wzorcowego cynku (10””l”"l)7
wymieszaé roztwor mieszdlem gazowym i ponownie zarejestrowac¢ polarogram. Oznaczy¢
stezenie cynku w kolbce korzystajac ze wzoru (1) Wyliczyé zawartosé cynku w tabletce

otrzymanego preparatu farmaceutycznego pamietajac, ze:

Nzn = Czn * Violbki (2)
Mzn =Ny, - Mzn (4)
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gdzie: nzy, — liczba moli cynku w kolbce 50 ml, n%, — catkowita liczba moli cynku prze-
prowadzona z otrzymanego preparatu do roztworu, u — utamek prébki oznaczanej, my,—
masa preparatu przeniesinego do kolby stozkowej, m;— masa tabletki, mz,,— masa cynku
w tabletce preparatu, My, = 65, 38-%

mol

2.2 Oznaczanie cynku metoda fortyfikacji ( ,,wzmocnienia
wzorcem ”)

2.2.1 Oznaczanie z wykorzystaniem polarograméw klasycznych

Do dwéch kolbek miarowych o pojemnosci 50 ml pobraé¢ po 10 ml przesaczu (pipeta
pelna), dodaé¢ po 10 ml buforu amonowego i po 5 ml roztworu NazSOs. Do pierwszej
dodaé¢ wode destylowang, 1 ml tritonu i uzupetni¢ woda destylowana do objetosci nomi-
nalnej a do drugiej kolbki miarowej doda¢ 1,00 ml (pipeta pelng) 10 mM roztworu Zn*2,



wode destylowana, roztwor tritonu i wode destylowang do objetoéci nominalnej. Roztwo-
ry dokladnie wymieszaé. Zarejestrowaé polarogramy w trybie polarografii klasycznej dla
obydwu roztworéw. Wyznaczy¢ stezenie cynku w kolbce metoda fortyfikacji (wzmocnie-
nia roztworem wzorcowym). Obliczyé zawartosé cynku w tabletce otrzymanego prepa-
ratu.

2.2.2 Oznaczanie z wykorzystaniem polarogramoéw rejestrowanych w try-
bie ,,pochodnej”

Do dwdch kolbek miarowych o pojemnosci 50 ml pobra¢ po 10 ml przesaczu (pipeta
pelna), doda¢ po 10 ml buforu amonowego i po 5 ml roztworu NasSOs. Do pierwszej
dodaé¢ wode destylowana, 1 ml tritonu i uzupetni¢ woda destylowana do objetosci nomi-
nalnej a do drugiej kolbki miarowej dodaé¢ 1,00 ml (pipeta petna) 10 mM roztworu Zn*2,
wode destylowana, roztwor tritonu i wode destylowang do objetoéci nominalnej. Roztwo-
ry dokladnie wymieszaé¢. Zarejestrowaé polarogramy w trybie rejestrowania pochodnej
fali polarograficznej dla obydwu roztwordéw. Wyznaczy¢ stezenie cynku w kolbce metoda
fortyfikacji (wzmocnienia roztworem wzorcowym). Obliczy¢ zawartosé cynku w tabletce
otrzymanego preparatu.

Wyniki oznaczenia ze stosownymi obliczeniami umiesci¢ w sprawozdaniu i poréwnaé
z otrzymanymi w grupie. Dolaczy¢ zestawienie tabelaryczne.

Typ oznaczenia Nr oznaczenia Wynik oznaczenia [g]
w przeliczeniu na 1 tabletke

Oznaczanie cynku metoda

dodatku wzorca

wartosé srednia

1
Oznaczanie cynku metoda

fortyfikacji z polarogramu
klasycznego wartos¢ srednia

1

Oznaczanie cynku metoda fortyfikacji 2

z polarograméw otrzymanych w trybie
pochodnej fali polarograficznej warto$¢ srednia
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Oznaczenia jak na wykresie powyzej oraz w rownaniach (2)+ (6) ¢wiczenia 2.1.
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Uwaga! Tok postepowania analitycznego sklada si¢ z szeregu etapéw. Jednym
z etap6w jest rozdrobnienie preparatu (roztarcie w mozdzierzu porcelanowym) i tu po-
jawia si¢ konieczno$é wprowadzenia parametru ,u” (ulamek prébki oznaczanej) ktéry
okredla jaka czesé probki laboratoryjnej poddana zostata dalszym czynnosciom toku po-
stepowania analitycznego, aby mozliwe bylo uwzglednienie w koncowych obliczeniach
,poprawki na straty”.

Preparat w postaci proszku ,tugowany” byl roztworem kwasu solnego, a nastepnie
zbierano przesacz zawierajacy uwolnione z osadu jony Znt2. Do oznaczen polarograficz-
nych z przesaczu pobrano prébke analitycza o objetosci 10,0 ml ktéra stanowi jedynie
cze$é roztworu uzytego do uwolnienia z osadu jonéw Znt2. Wprowadzenie parametru
»W 7 okreslajacego ile razy préobka analityczna (objetosé roztworu pobrana do oznaczen
polarograficznych) jest mniejsza od objetosci roztworu uzytego do ,tugowania”, pozwala
obliczy¢ ilos¢ moli uwolnionego do roztworu cynku oraz jego mase.



