Cwiczenie 121
Zarzadzanie jako$cig w przemysle farmaceutycznym

Zawartos¢ weglanu wapnia metoda miareczkowania w tabletkach Dicarbocalm

Odczynniki:
Kwas solny 1 mol/l
Sodu wodorotlenek 1 mol/l
disodu wersenian 0,05 mol/l  titrant
trietanoloamina Cz.d.a.

Btekit hydroksynaftolu WskaZnik

Zmiesza¢ 1 g bftekitu hydroksynaftolowego z 99 g chlorku
sodu

woda oczyszczona

Aparatura i szkto laboratoryjne:

Mozdzierz i ttuczek

Kolba miarowa 100 ml 10szt
Lejek szklany maty 10 szt
Lejek szklany duzy 10 szt
Zlewka 10 szt
Saczki papierowe 9 szt

Kolby stozkowe 300 mi 20 szt

Pipeta miarowa

Wykonanie éwiczenia:

Nalezy zwazy¢ dziesiec tabletek Dicarbocalm w celu okreslenia sredniej masy tabletki.
Nastepnie przygotowac sproszkowane tabletki. W tym celu zwazone tabletki rozcieramy
doktadnie w mozdzierzu.

Kazda osoba z zespotu wykonuje roztwér badany (ilos¢ nawazek podaje prowadzacy) i
wykonuje miareczkowanie.

Pozostatosci z tabletek i roztwordw badanych wylewamy do zlewu, natomiast prébki po
miareczkowaniu wylewamy do specjalnie przygotowanego pojemnika do utylizacji!

Przygotowanie roztworow:

Roztwdr badany: Zwazy¢ doktadnie mase sproszkowanych tabletek, okoto 1300 mg (z
doktadnoscig 10%) co odpowiada 489 mg weglanu wapnia, do kolby miarowej o poj. 100 ml
(uwaga 1), dodac 25 ml wody (uwaga 2). Wytrzgsaé¢ do rozpuszczenia (okoto 15 min). Dodaé
20 ml roztworu kwasu solnego 1/mol/I.

Ogrzewac na tazni wodnej w temp 80 — 100°C przez 30 min (sugerowane blizej temp 100°C),
ochtodzié.




Uzupetnic do kreski wodg i wymieszac.

Przefiltrowad. Pobra¢ 20 ml przesgczu do kolby stozkowej o poj. 300 ml. Dodaé 80 ml wody, 30
ml roztworu wodorotlenku sodu 1 mol/l, 5 ml trietanoloaminy, okoto 100 mg wskaZnika
(niewielka ilo$¢ na szpatutce)(Uwaga 3).

Wykonanie analizy:

Roztwdr badany miareczkowaé roztworem wersenianu disodu 0,05 mol/l do ciemno
niebieskiego zabarwienia {pierwsza zmiana zabarwieniaj}.

Zawarto$¢ weglanu wapnia obliczy¢ wg wzoru [mg/tbl]:

_ Vtitr £-5,004-c-Vpaa(p)

X
Mpad Rpad
gdzie:
Viier - Objetosc titranta, ml;
f - faktortitranta
c - $redni ciezar tabletek, [mg];

Mpad - Nawazka proby badanej, [mg];

Vbad(p) - Objetos¢ r-ru badanego podstawowego [ml];

Rvad - 0bj. r-ru bad. podstawowego pobierana do sporzgdzenia rozcienczenia
[mi];

1 ml 0,05 mol/I roztworu wersenianu disodowego odpowiada 5,004 mg weglanu
wapnia

Limity:

Zawarto$¢ weglanu wapnia [mg/tbl]: 464,5-513,4

Uwaga 1: Wazymy bezposrednio do kolby miarowe;j z lejkiem szklanym.
Uwaga 2: Przeptukujemy doktadnie lejek uzyty do wazenia.
Uwaga 3: Przesgcz zachowac do oznaczenia zawartosci tlenku magnezu

Zawartos¢ tlenku magnezu metoda miareczkowania w tabletkach Dicarbocalm

Odczynniki:

Bufor amonowy pH =10 5,4 g chlorku amonowego rozpusci¢ w 20 ml wody,
dodac 35 ml amoniaku 25 % i uzupetni¢ do objetosci 100
ml tym samym rozpuszczalnikiem.

disodu wersenian 0,05 mol/l  titrant

trietanoloamina Cz.d.a

Czern eriochromowa wskaZnik

woda oczyszczona




Przygotowanie roztworow:

Roztwdr badany Przesacz wykorzysta¢ z metody na zawartos$é weglanu wapnia.

Pobrac¢ 20 ml przesgczu do kolby stozkowej o poj 300 ml. Doda¢ 90 ml wody, 10 ml buforu
amonowego o pH=10, doda¢ 5 ml trietyloaminy, doda¢ okoto 0,3 g wskaznika (niewielka ilo$¢
na szpatutce).

Wykonanie analizy:

Roztwdr badany miareczkowaé roztworem wersenianu disodu 0,05 mol/l do niebieskiego
zabarwienia {pierwsza zmiana zabarwienia}.

Od catkowitej objetosci zuzytego wersenianu disodowego nalezy odjg¢ objetos¢ wersenianu
disodowego zuzytego na miareczkowanie podczas oznaczenia zawartosci weglanu wapnia.

Zawartos¢ tlenku magnezu obliczy¢ wg wzoru [mg/tbl]:

X = (Vtitr - Vl) ' f -2,015-¢- Vbad(p)

Mpaa * Rpaa

gdzie:
Viier - objeto$é titranta, ml;
Vi1 - objeto$é titranta zuzyta do oznaczenia weglanu wapnia, ml;
f - faktortitranta
c - $redni ciezar tabletki, [mg];
Mped - Nawazka proby badanej, [mg];
Vbadp) - objetos¢ r-ru badanego podstawowego [ml];
Rbed - 0Obj. r-ru bad. podstawowego pobierana do sporzadzenia rozciefczenia
[ml];

1 ml 0,05 mol/I roztworu wersenianu disodowego odpowiada 2,015 mg tlenku
magnezu

Limity:

Zawartos$¢ tlenku magnezu [mg/tbl]: nie mniej niz 6,1



