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Pracownia z Elektrochemii dla II cyklu kierunkéw chemicznych UL
Cwiczenie 5 - Elektrochemiczne oznaczanie paracetamolu metoda woltamperometrii fali

prostokatne;j.

Paracetamol (N-acetylo-p-aminofenol, Rys. 1.) jest powszechnie stosowanym farmaceutykiem
o silnym dziataniu przeciwbolowym i przeciwgoraczkowym, ktory zostal zsyntezowany w

1878 roku przez Harmona Northropa Morse’a.
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Rys. 1. Wz6r strukturalny Paracetamolu

Dziatanie przeciwgoraczkowe paracetamolu oparte jest na hamowaniu syntezy prostaglandyn
w centralnym uktadzie nerwowym. Jednorazowa dawka paracetamolu obniza goragczke na
okres 6-8 godzin. Uwaza si¢, ze dziatanie przeciwbolowe paracetamolu jest wynikiem
dzialania w oS$rodkowym uktadzie nerwowym. Powoduje on zmniejszenie sily
przekazywanych sygnalow bolowych do mozgu. Efekt przeciwbdlowy paracetamolu
utrzymuje si¢ po jednej dawce przez 4-6 godzin.

Ze wzgledu na to, ze paracetamolu wykazuje elektroaktywno$¢, mozna go oznacza¢ w do$¢
prosty sposob technikami woltamperometrycznymi. Jedng z technik woltamperometrycznych
jest woltamperometria fali prostokatnej (SWV) w ktorej na schodkowo zmieniajacy si¢
potencjal natozono symetryczne impulsy prostokgtne. Metoda woltamperometrii fali
prostokatnej ma duze znaczenie w analizie, umozliwia oznaczanie $ladowych ilo$ci substancji
badanych na poziomie stezen 10¥M. Spowodowane to jest wyeliminowaniem wptywu pradu
pojemnosciowego na wynik, poprzez pomiar pradu na koniec kazdego impulsu. Zaletg techniki
SWV jest:

v" wysoka czulos¢,

v’ specjacja metali,

v" niski koszt aparatury,

v' stosunkowo krotki czas prowadzenia pomiardw,

v

miniaturyzacja.
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Celem niniejszego ¢wiczenia jest zapoznanie studenta z podstawami techniki
woltamperometrii fali prostokatnej (SWYV) i praktycznym wykorzystaniem do

ilosciowego oznaczania zwiazkow na przykladzie oznaczania Paracetamolu.

WYKONANIE CWICZENIA

Odczynniki
roztwor buforu Brittona-Robinsona o pH =5

roztwor wyjéciowy Paracetamolu o stezeniu ¢ = 5x10 mol/l
roztwor z probka Paracetamolu (do oznaczenia) / tabletka paracetamolu

woda destylowana

Aparatura i sprzet laboratoryjny

potencjostat EMSTAT3 z kablem do podtaczenia elektrod 1 szt.
komputer z oprogramowaniem PSTrace 5.6 1 szt.
elektroda robocza - wegiel szklisty 1 szt.
elektroda odniesienia - nasycona elektroda kalomelowa 1 szt.
elektroda pomocnicza - drut platynowy 1 szt.
naczynko woltamperometryczne zpodstawg 1 pokrywa teflonowa 1 szt.
kolba miarowa o pojemnosci 100 ml 1 szt.
kolba miarowa o pojemnos$ci 25 ml 7 szt.
pipeta jednomiarowa (1 ml, 5 ml, 10 ml, 25 ml) 4 szt.
mozdzierz porcelanowy z thuczkiem 1 szt.
szalka Petriego 2 szt.
statyw z uchwytami 1 szt.
statyw na probowki 1 szt.
zlewka (50 ml) 1 szt.
tryskawka 1 szt.
pojemnik na zlewki 1 szt.
pojemnik z bibuta 1 szt.
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1. Sporzadzenie prostej kalibracyjnej do oznaczania Paracetamolu.

Przygotowanie roztwordow wzorcowych Paracetamolu:

-do 6 kolbek miarowych o pojemnosci 25 ml wla¢ odpowiednig objeto$¢ rotworu
wyjéciowego paracetamolu o stgzeniu 5x10* mol/l zgodnie z ponizsza tabelka i nastepnie
uzupelni¢ kolbki do kreski roztworem buforu Brittona-Robinsona o pH =5 i doktadnie

wymieszac.

numer kolbki 01 02 03 04 05 06

objtos¢ rotworu wyjsciowego

1,25 | 2,50 | 3,75 | 5,00 | 6,25 | 7,50
paracetamolu (ml)

Rejestracja krzywych woltamperometrycznych SWV:

Rejestracje krzywych woltamperometrycznych SWV nalezy rozpoczaé nalezy od rejestracji
woltamperograméw w roztworze buforu Brittona-Robinsona o pH=5 bez dodatku

Paracetamolu.

- w tym celu naczynko woltamperometryczne nalezy przeptuka¢ roztworem buforu Brittona-
Robinsona o pH = 5, po czym napehi¢ go tym roztworem do 2/3 objetosci,

- naczynko umie$ci¢ w uchwycie statywu i natozy¢ teflonowa pokrywe,

- elektrod¢ pomocnicza z platyny opluka¢ woda destylowana osuszy¢ bibulg i umiescié
w naczynku woltamperometrycznym wsuwajac ja do otworu w pokrywie,

- elektrode odniesienia Ag/AgCl optuka¢ woda destylowang osuszy¢ bibutg i umiesci¢
W naczynku woltamperometrycznym wsuwajac ja do otworu w pokrywie,

- elektrode robocza z wegla szklistego opluka¢ woda destylowang osuszy¢ bibulg i umiesci¢ w
naczynku woltamperometrycznym wsuwajac ja do otworu w pokrywie.

- sprawdzi¢ czy potencjostat EmStat3 podtaczony jest do komputera do portu USB,

- podlaczy¢ odpowiednie konce kabla potencjostatu EmStat3 z pomoca zaciskow do elektrod:
kolor czarny podtaczy¢ do elektrody pomocniczej platynowej, kolor niebieski podtaczy¢ do
elektrody odniesienia Ag/AgCI, kolor czerwony podtaczy¢ do elektrody roboczej z wegla
szklistego,

- uruchomi¢ komputer, a nastepnie program PSTrace 5.6. klikajac na ikonce

si¢ na pulpicie,
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- nastepnie polaczy¢ potencjostat EmStat3 z programem poprzez kliknigcie przycisku Connect

(Uwaga! Sprawdzi¢ czy wybrane jest urzadzenie EmStat3).

@ree L

Mode: ©5»  Method Data Measurement Plot  EIS Plot

B B |2\t d g Autosave Settings

E] Connection
| ﬂ EmStats [1] ' Disconnect |
3 connections found

- nastgpnie z listy Technique nalezy wybra¢ technik¢ Square Wave Voltammetry i na karcie
Measurement ustawi¢ nastgpujace parametry:
Select current range(s): 1 pA, 10 pA, 100 pA, 1 mA
t equlibration: 2 s
E begin: 0.0 V
Eend: 1.2V
E step: 0.005 V
Amplitude: 0.03V
Frequency: 10.0 Hz

T |

Mede: £~ Methed Data Measurement  Plot  EIS Plot
B EH Bh o g Autosave Settings
Connected: EmStat3

[new method]*

Technique: < Sguare Wave Voltammetry -

Measurement | Peaks

MNotes:
Click here fo add nofes...

Select current range(s):

v
1 0 100 10 1 10
nA nA n& uA mA mA
P Pretreatment Settings
4 Sguare Wave Voltammetry Settings

t equilibration 2 5
E begin 0.0 W
Eend 1.2 Y
E step 0.005 v
Amplitude 0.03 v
Frequency 10.0 Hz
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>

- po ustawieniu parametréw uruchamiamy pomiar poprzez wcisnigcie przycisku na

New v

- po zarejestrowaniu krzywej woltamperometrycznej SWV nalezy ja zapisa¢. W tym celu

pasku narzedzi pomiarowych.

z paska Menu wybrac¢ nalezy polecenie Data — Save data ... i w otwartym oknie, w folderze
Moje dokumenty utworzy¢ nalezy folder o nazwie: YYYY_MM_DD grupa_nr i w tym
folderze zapisa¢ plik o nazwie B-R_krzywa_01.

- pomiar w tym samym roztworze powtarzamy jeszcze 4 razy (lacznie nalezy zarejestrowac 5
krzywych woltamperometrycznych SWV). W tym celu za kazdym razem wyjmujemy
elektrode robocza z wegla szklistego, optukujemy ja woda destylowana, suszymy bibulg 1
umieszczamy jg z powrotem w naczynku woltamperometrycznym, podtaczamy zaciskiem
kabel (kolor czerwony) i uruchamiamy pomiar. Po zarejestrowaniu Kkrzywej
woltamperometrycznej SWV zapisujemy ja dodajac odpowiedni numer krzywej 02, 03, 04, i
05 do nazwy pliku.

po zarejestrowaniu krzywych woltamperometrycznych SWV w roztworze buforu Brittona-
Robinsona o pH =5 bez dodatku Paracetamolu nalezy wykona¢ pomiar w roztworach
wzorcowych zawierajagcych Paracetamol. W tym celu nalezy rozmontowa¢ naczynko
woltamperometryczne: odtgczy¢ elektrody, wyjac je z naczynia, optuka¢ woda destylowana,
osuszy¢ bibulg 1 odlozy¢ na szalke Petriego. Naczynko woltamperometryczne oproznic,
oplukaé roztworem wzorcowym 01, po czym napeti¢ go tym roztworem do 2/3 objetosci
1 zmontowa¢ naczynko woltamperometryczne umieszczajac 1 podigczajac elektrody do
potencjostatu EmStat3. Uruchomi¢ pomiar i zarejestrowang krzywa woltamperometryczng
SWYV zapisa¢. Pomiar nalezy powtorzy¢ jeszcze 4 krotnie (lacznie 5 razy) pamigtajac, ze po
kazdym pomiarze nalezy odlaczy¢ i wyja¢ z naczynka woltamperometrycznego elektrodg
robocza z wegla szklistego, optukac, osuszy¢ bibulg i zamontowaé z powrotem. Kazda
krzywa  woltamperometryczng SWV  nalezy zapisa¢ =z odpowiednia nazwa
wzorzec_numer kolbki_numer krzywej (np.: wzorzec 01 01, wzorzec 01 02, itp.)

- pomiar wykonujemy dla kazdego roztworu wzorcowego powtarzajac te same czynnosci jak

wyzej.



WYDZIAL
CHEMII
Uniwersytet t5dzki Studencka Pracownia Elektrochemii

2. Oznaczanie Paracetamolu (prébki) w preparacie farmaceutycznym

Przygotowanie roztworu badanego Paracetamolu (probki) z preparatu farmaceutycznego

- w mozdzierzu rozetrzec tabletke preparatu farmaceutycznego,

- caty proszek przenies¢ ilosciowo do kolbki miarowej o pojemnosci 100 ml uzywajac wody
destylowanej,

- po uzupehieniu kolby miarowej do kreski, kolbg szczelnie zamkng¢ korkiem 1 wytrzasaé
recznie przez okoto 5 mniut,

- pobra¢ 0,1 ml wodnego roztworu probki i wla¢ do kolbki miarowej o pojemnosci 25 ml,
nastepnie uzupeti¢ do kreski roztworem buforu Brittona-Robinsona o pH =5 i doktadnie

wymieszac.

Rejestracja krzywych woltamperometrycznych SWV:

- czyste naczynko woltamperometryczne nalezy przeptuka¢ roztworem badanym
Paracetamolu, po czym napetni¢ go tym roztworem do 2/3 objetosci,

- naczynko umiesci¢ w uchwycie statywu 1 natozy¢ teflonowa pokrywe,

- elektrode pomocnicza z platyny optuka¢ woda destylowang osuszy¢ bibulg i umiesci¢
W naczynku woltamperometrycznym wsuwajac ja do otworu w pokrywie,

- elektrod¢ odniesienia Ag/AgCl opluka¢ woda destylowang osuszy¢ bibulag i umiescié
W naczynku woltamperometrycznym wsuwajac ja do otworu w pokrywie,

- elektrode robocza z wegla szklistego optukac¢ wodag destylowang osuszy¢ bibutg 1 umiesci¢ w
naczynku woltamperometrycznym wsuwajac ja do otworu w pokrywie.

- sprawdzi¢ czy potencjostat EmStat3 podtaczony jest do komputera do portu USB,

- podtaczy¢ odpowiednie konce kabla potencjostatu EmStat3 z pomocg zaciskow do elektrod:
kolor czarny podtaczy¢ do elektrody pomocniczej platynowej, kolor niebieski podtaczy¢ do
elektrody odniesienia Ag/AgCI, kolor czerwony podtaczy¢ do elektrody roboczej z wegla
szklistego,

- zarejestrowa¢ 5 krzywych woltamperometrycznych z takimi samymi parametrami
pomiarowymi jak przy rejestracji krzywych woltamperometrycznych SWV dla roztwordéw
wzorcowych pamigtajagc, ze po kazdym pomiarze nalezy odlaczy¢ i wyja¢ z naczynka
woltamperometrycznego elektrod¢ robocza z wegla szklistego, optukac, osuszy¢ bibulg i
zamontowa¢ z powrotem. Kazda krzywa woltamperometryczng SWV nalezy zapisaé z

odpowiednig nazwa probka_numer krzywej (np.: probka 01, probka_02, itp.).
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3. Eksport danych do formatu CSV (Comma Seperated Values) oraz odczyt wartoSci

natezen pradow pikow z krzywych woltamperometrycznych SWV.

- kazdg krzywa wltamperometryczng SWV nalezy wczyta¢ wybierajac z paska Menu
polecenie Data — Load data file ...,

- nastepnie z paska Menu wybra¢ polecenie Data — Export data to CSYV file ... i plik zapisac¢
z odpowiednig nazwa,

- Z krzywych woltamperometrycznych SWV zarejestrowanych w roztworach wzorcowych
Paracetamolu oraz w roztworze badanym Paracetamolu (probka) nalezy odczyta¢ wartosci

natezen  pradow  pikow. W  tym celu nalezy z  paska  narzedzi

Manual pealc - ‘_/ﬁ'.,:' - \[\E WA Ii—%! *3-& 'LI} l

w oknie Plots klikna¢ najpierw ikonke

N
- (Find peaks) i nastepnie ikonke -, w wyniku czego otworzy si¢ okno z wartosciami
parametrow.

o Plot EIS Plot | Data | Manual Control

Manual peak: - \ﬂfﬁz - vﬂE A \ 'E,q, [fl b

® - A Selected curve: Square Wave Voltammetry » dpvexample g Show all | &

zpu = un

i — =
Peaks Data - Square Wave Yoltammetry
[ Select measuremnent: B Square Wave Veltammetry - 4% Refresh

Height/pAJArea/pAY | Width/V | Y Offset/pA | Max slope/pA/V | Min slope/p

Peak Potential

. dpvexample
1

-0.81500  §1.47597 0.08686 | 0.06000 268753 23.9061 -44 9518

- odczytane warto$ci natezen pradow pikow nalezy zapisa¢ w tabeli:

Ipl [pA] | Ip2 [pA] | Ip3 [pA] | TIp4 [pA] | IpS [pA]

roztwor wzorcowy 01

roztwor wzorcowy 02

roztwor wzorcowy 03

roztwor wzorcowy 04

roztwor wzorcowy 05

probka
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4. Zakonczenie ¢wiczenia

- rozmontowac¢ naczynko woltamperometryczne, umy¢ i odstawi¢ na szalk¢ Petriego

- elektrody optukac osuszy¢ i potozy¢ na szalce Petriego (oprocz elektrody odniesienia, ktorg
nalezy umie$ci¢ w naczyniu w nasyconym roztworze chlorku potasu,

- umy¢ i odstawi¢ do statywu wszystkie uzywane naczynia i pipety,

- uzupeti¢ tryskawke woda destylowana,

- wylaczy¢ komputer,

- odstawi¢ uzywane odczynniki na potke,

- zutylizowac¢ zuzyte odczynniki wedtug wskazoéwek prowadzacego.

5. Sporzadzenie sprawozdania.

- krotko opisa¢ zastosowang metod¢ oznaczania Paracetamolu,

- napisa¢ rownie reakcji elektrodowej Paracetamolu na ktorej oparty jest pomiar,

- wykona¢ wykres zawierajacy po jednej zarejestrowanej krzywej woltamperometrycznej
SWV (np.: tylko krzywe pierwsze)

- wykona¢ wykres prostej kalibracyjnej (zaleznos¢ sredniego natezenia pradu piku od stezenia
paracetamolu),

- wyznaczy¢ rOwnanie prostej Wzorcowej,

- okresli¢ zawartos¢ Paracetamolu graficznie oraz na podstawie rOwnania prostej wzorcowe;j,

- porownac otrzymang zawartos¢ Paracetamolu z wartoscig deklarowang przez producenta i

uzasadni¢ ewentualne rozbieznosci.

SRODKI OSTROZNOSCI

- praca na laboratorium odbywac si¢ moze tylko w odziezy ochronnej,

- unika¢ kontaktu odczynnikow ze skorg i oczami,

- roztwordw nie nalezy wdychac i pipetowac ustami,

- w razie kontaktu odczynnikow chemicznych ze skorg sptuka¢ duzg iloscig wody,

- w razie kontaktu z oczami: przeptuka¢ duzg ilo$cia wody, przy szeroko otwartej powiece
poruszajac gatka oczna,

- w przypadku wystgpienia podraznien skontaktowac si¢ z lekarzem.

- w razie spozycia przeptukac usta wodg i skontaktowac si¢ z lekarzem.



