Analiza srodowiskowa, Zzywnosci i lekow
CHC 4172 1; 0363777

Cwiczenie 3: Analiza iloSciowa substancji czynnych w wybranych preparatach
farmaceutycznych.

1. Jodometryczne (jodanometryczne) oznaczanie kwasu askorbinowego

Kwas askorbinowy (kwas L-askorbinowy, kwas askorbowy, witamina C, wzor sumaryczny —
CsHsgOs) to jeden z najwazniejszych produktéw biotechnologicznych. Jego antyoksydacyjne dziatanie,
usuwanie wolnych rodnikow, szczegolnie we wspotdziataniu z witaming E, ma dla organizmu czlowieka
duze znaczenie. Spos$réd zwiazkdéw chemicznych o wlasciwosciach redukujacych wystepujacych
w owocach cytrusowych, sokach, tylko kwas askorbowy mozna oznacza¢ miareczkowo.

W oznaczeniu tym wykorzystuje si¢ wlasciwosci redukujgce kwasu askorbinowego. Jodan(V) potasu
reaguje w srodowisku kwasnym z kwasem askorbinowym wedhug reakcji:
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Badany roztwor zakwasza sie kwasem chlorowodorowym do stezenia 1 mol/dm?, dodaje si¢ skrobi
i miareczkuje mianowanym roztworem jodanu(V) potasu. Po odmiareczkowaniu kwasu askorbinowego
nadmiar jodu reaguje z powstatymi jodkami tworzac jod, ktéry w reakcji ze skrobig daje niebiesko
granatowe zabarwienie.
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Odczynniki:
e kwas chlorowodorowy, 3,0 mol/dm?®
e jodan(V) potasu, 0,00167 mol/dm?
e skrobia, 1% (m/v) - wskaznik

Wykonanie oznaczenia:

Zwazy¢ na wadze analitycznej 5 tabletek handlowego preparatu witaminy C. Tabletki rozetrze¢
bardzo doktadnie w mozdzierzu do otrzymania jednorodnego proszku. Odwazy¢ z doktadnos$cia do
0,0002 g ok. 1 g proszku. Przenies¢ probke ilosciowo do kolby miarowej o pojemnosci 100 cm?®
i uzupetni¢ woda do kreski. Stara¢ sie jak najlepiej rozpusci¢ substancje w wodzie. Moze pozosta¢ osad
lub zawiesina bedace wynikiem obecno$ci w tabletkach wypelniaczy nierozpuszczalnych w wodzie.
Odmierzyé¢ 5,00 cm® probki (lub mniej, w zaleznoéci od iloci analitu w otrzymanym do analizy
preparacie farmaceutycznym) i wprowadzi¢é do kolby stozkowej. Dodaé¢ 10,0 cm?® kwasu
chlorowodorowego i 1 cm?® skrobi. Miareczkowaé roztwoér za pomoca roztworu jodanu(V) potasu do
powstania granatowo niebieskiego zabarwienia.



2. Alkalimetryczne oznaczanie ibuprofenu.

Ibuprofen to pochodna kwasu propionowego (kwas 2-(4-izobutylofenylo)-propionowy) o dziataniu
przeciwzapalnym, przeciwbolowym 1 przeciwgoragczkowym. Substancja ta tatwo rozpuszcza si¢
w etanolu i eterze etylowym, praktycznie nie rozpuszcza si¢ w wodzie.

Podstawa oznaczenia ibuprofenu sg jego witasciwosci kwasowe. Ibuprofen jako staby kwas ulega
reakcji z wodorotlenkiem sodu tworzac sl sodowa.

W trakcie oznaczania zachodzg nastepujace reakcje:
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1 ¢cm?® 0,1000 mol/dm3 NaOH odpowiada 20,63 mg ibuprofenu

Odczynniki:
e wodorotlenek sodu, 0,2000 mol/dm?3
e etanol, 96%
o fenoloftaleina - wskaznik

Wykonanie oznaczenia:

a) przygotowanie rozpuszczalnika

Do 15,0 cm® etanolu dodaé¢ 3-4 krople fenoloftaleiny i miareczkowaé mianowanym roztworem
NaOH do rézowego zabarwienia. Tak przygotowany odczynnik nalezy uzy¢ do rozpuszczenia substancji
badane;.

b) wilasciwe oznaczenia

Zwazy¢ na wadze analitycznej 5 tabletek handlowego preparatu zawierajacego ibuprofen. Tabletki
rozetrze¢ bardzo doktadnie w mozdzierzu do otrzymania jednorodnego proszku. Odwazy¢ z doktadno$cia
do 0,0001 g ok. 0,6 g proszku (zawarto$¢ ibuprofenu w preparacie farmaceutycznym ~ 200 mg) lub ok.
0,3 g proszku (zawarto$¢ ibuprofenu w preparacie farmaceutycznym ~ 400 mg). Przenies¢ probke
ilosciowo do kolby stozkowej o pojemnosci 100 cm?® i rozpusci¢ w 15,0 cm?® etanolu, zobojetnionego
wedtug przepisu (pkt. a). Probke miareczkowaé mianowanym roztworem NaOH wobec fenoloftaleiny
jako wskaznika do zmiany barwy na r6zows.

3. Oznaczanie zawartosci jonéw chlorkowych w soli leczniczej.

W przypadku, gdy nie jest mozliwe zobojetnienie roztworu przed oznaczeniem chlorkow
(np. w obecnosci glinu lub innych jondéw metali hydrolizujacych), chlorki oznacza si¢
tiocyjanometrycznie w $rodowisku rozcienczonego kwasu azotowego(V) wobec jonow Fe(III) (metoda
Volharda). Zakwaszenie roztworu zapobiega tworzeniu si¢ AgeO i jednoczesnie cofa hydrolize
zelaza(Ill). W metodzie Volharda, do roztworu zawierajacego chlorki dodaje si¢ nadmiar mianowanego
roztworu azotanu(V) srebra. W wyniku reakcji praktycznie caty chlorek wytraci si¢ w postaci AgCL
Pozostaty w roztworze nadmiar AgNOs odmiareczkowuje si¢ mianowanym roztworem NHsSCN lub
KSCN w obecnosci soli zelaza(Ill) jako wskaznika.



Odsaczanie osadu chlorku srebra w trakcie wykonywania analizy jest klopotliwe, dlatego tez stosuje
si¢ dodawanie do oznaczanej probki rozpuszczalnika organicznego (np. chloroformu), nie mieszajacego
si¢ z wodg 1 cigzszego od niej. Po intensywnym wymieszaniu probki z chloroformem, rozpuszczalni
koaguluje 1 pokrywa cienkg btong osad chlorku srebra, separujac go od wodnej fazy probki. Nadmiar
azotanu(V) srebra pozostaje w fazie wodnej 1 moze by¢ on bez popelniania btedow odmiareczkowany
mianowanym roztworem tiocyjanianu amonu lub potasu.

W trakcie oznaczania zachodza nastepujace reakcje:

Ag* + Cl = AgCl|
Ag® + SCN" = AgSCN|
Fe3* + SCN- = [FeSCN]*

Odczynniki:
e azotan(V) srebra, 0,2000 mol/dm?
e tiocyjanian amonu (rodanek amonu), 0,2000 mol/dm?
e kwas azotowy(V), (1:1)
e chloroform
e siarczan(VI) zelaza(IIl), 10% (m/v) - wskaznik

Wykonanie oznaczenia:

Odwazy¢ z doktadnoscig do 0,0001 g ok. 0,2 badanej soli leczniczej i rozpusci¢ na gorgco w 50,0
cm® wody destylowanej, do ktorej nalezy doda¢ 5,0 cm® HNO3 (1:1). Roztwor ostudzié i przeniesé
ilosciowo do kolby miarowej o pojemnosci 100 cm?, dopetni¢ woda destylowana do kreski i doktadnie
wymieszaé. Nastgpnie do kolby stozkowej odmierzy¢ 25,00 cm® probki, dodaé 20,00 cm® azotanu(V)
srebra i 5,00 cm® chloroformu i doktadnie wymiesza¢. Doda¢ 1 cm® wskaznika i nadmiar AgNOs
odmiareczkowa¢ mianowanym roztworem NH4SCN. Miareczkowanie prowadzi¢ az do pojawienia si¢
pomaranczowo-czerwonawego zabarwienia, nie znikajagcego mimo silnego wytrzasania w ciggu 1 min.

OPRACOWANIE WYNIKOW:

1. Opisa¢ posta¢ leku, budowg¢ chemiczng i dziatanie.

2. Obliczy¢ zawarto§¢ w gramach badanych substancji czynnych w analizowanych preparatach
farmaceutycznych.

3. Obliczy¢ blad wzgledny i1 bezwzgledny przeprowadzanego oznaczenia odnoszac si¢ do wartosci
deklarowanej przez producenta.

UWAGA
W obliczeniach nalezy uwzgledni¢ rdznice pomiedzy catkowita masg tabletki, a masg odwazong do
analizy.

SPRAWOZDANIE
Sprawozdanie powinno zawiera¢ wstgp, dokladny opis wykonania oznaczenia, wyniki, obliczenia i
wnioski.
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