Ćwiczenie 7. Pehametria i potencjometria. Rodzaje elektrod.
A. Ocena kwasowości preparatów farmaceutycznych zawierających kwas acetylosalicylowy.
Celem ćwiczenia jest zapoznanie się z budową, działaniem i obsługą pH-metru laboratoryjnego. 
Aparatura i sprzęt laboratoryjny:
· pH-metr laboratoryjny Lab-850

· elektroda kombinowana 
· kolby miarowe o pojemności 50 cm3
· pojemniczki/zlewki o pojemności 25 cm3 
· zlewki o pojemności 100 cm3, 500 cm3 
· kolby stożkowe

· lejki

· sączki

· pipety szklane (z urządzeniem aspirującym)
· pipety automatyczne 
· pipetka Pasteurowska
· tryskawka

· gaziki

· penseta
Odczynniki:
· roztwory buforowe wzorcowe 
· papierki wskaźnikowe uniwersalne
· preparaty farmaceutyczne – Aspiryna, Polopiryna S, Coffepirine, Etopiryna
· woda destylowana
Wykonanie:
· przeprowadzić kalibrację pH-metru (zgodnie z instrukcją) - dwupunktową
· przygotować roztwory preparatów kwasu acetylosalicylowego:

- tabletkę rozpuścić w 30 ml wody destylowanej


- zawiesinę przesączyć do kolbki miarowej o pojemności 50 cm3, przemywając 
  sączek 3-krotnie małymi porcjami (po 5 mL) wody destylowanej


- roztwór w kolbce uzupełnić wodą destylowaną do kreski i dokładnie 
  
  wymieszać

· zmierzyć pH powyższych roztworów za pomocą papierków wskaźnikowych (nanieść 20  L roztworu za pomocą pipety automatycznej na papierek wskaźnikowy i porównać zabarwienie ze skalą)
· zmierzyć pH preparatów farmaceutycznych za pomocą pH-metru (postępować zgodnie z instrukcją) – podczas pomiarów pH roztwory badane nalewać do plastikowych pojemniczków
UWAGA! Po każdym pomiarze pH przepłukać elektrodę wodą destylowaną (za pomocą tryskawki) i delikatnie osuszyć gazikiem
Sprawozdanie powinno zawierać:
· strona tytułowa

· tabelę wyników pomiarów – według schematu:

	Nazwa preparatu
	Zawartość

kwasu acetylosalicylowego

[mg]
	pH zmierzone za pomocą

	
	
	papierka wskaźnikowego
	pH-metru

	Aspiryna
	
	
	

	Polopiryna S
	
	
	

	Coffepirine
	
	
	

	Etopiryna
	
	
	


B. Oznaczanie kwasu askorbinowego w drażetkach witaminy C metodą miareczkowania pH-metrycznego
Celem ćwiczenia jest zapoznanie się z metodyką miareczkowania pH-metrycznego i jej wykorzystanie do oznaczania kwasu askorbinowego w preparatach farmaceutycznych.
Aparatura i sprzęt laboratoryjny:
· pH-metr laboratoryjny Lab-850

· elektroda kombinowana 

· mieszadło magnetyczne

· kolba miarowa o pojemności 100 cm3
· zlewka o pojemności 150 cm3 

· kolba stożkowa
· lejek
· sączek
· moździerz porcelanowy

· pipety szklane (z urządzeniami aspirującymi) 

· pipety automatyczne

· pipetka Pasteurowska

· tryskawka

· gaziki
Odczynniki:
· roztwory buforowe wzorcowe 

· drażetka witaminy C
· mianowany roztwór 0,1 mol/L NaOH

· woda destylowana

Wykonanie:
· drażetkę witaminy C utrzeć w moździerzu, zalać 30 mL wody destylowanej i dobrze wymieszać za pomocą tłuczka 
· przesączyć zawiesinę do kolbki o pojemności 100 cm3, 3-krotnie przepłukać sączek 5 mL wody destylowanej, dopełnić kolbkę wodą destylowaną do kreski, dobrze wymieszać 
· przelać zawartość kolbki do zlewki o pojemności 150 cm3, zanurzyć w nim mieszadełko i umieścić zlewkę na mieszadle magnetycznym
· zanurzyć elektrodę w roztworze – w odpowiedniej odległości (ok. 2,0 cm) od mieszadełka 
· zmierzyć pH i dodawać porcjami roztwór 0,1 mol/L NaOH (po 500 L) – po dodaniu każdej kolejnej porcji roztwór należy mieszać przez 1 minutę, a następnie wykonać pomiar pH – miareczkowanie prowadzić do momentu, gdy dodanie kolejnych porcji titranta powoduje niewielkie i równe przyrosty pH lub wykazuje ich brak  
Sprawozdanie powinno zawierać:
· wykres krzywej miareczkowania 
· wyznaczenie PK miareczkowania metodą graficzną 
· oznaczenie zawartości kwasu askorbinowego w drażetce na podstawie reakcji i wyznaczonej objętości 0,1 mol/L NaOH
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