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Vyuziti chloridové iontové-selektivni elektrody ve farmaceutické analyze

Uvod

Chloridova ISE je elektroda s pevnou selektivni membranou z polykrystalického materialu a je urCena k detekci
chloridovych aniontii (CI") ve vodnych roztocich v laboratofi i v terénu.

Specifikace elektrody

Kondicionace elektrody: roztok s obsahem CI™ 0,01 nebo 0,001 mol/I.
Doba kondicionace: min. 30 minut

Rozsah pH: pH 1 -12

Optimalni teplota: 25 °C

Smérnice elektrody pii 25 °C : 54 £ 5 mV/ fad

Koncentraéni rozsah: 3x10° az 0,1 mol/l (pCl4,5-1,0)

Cas nutny k ustaleni pro spravné odeéteni hodnoty: 1 az 5 minut

Interferenty

Z divodu mnohem mens§iho soucinu rozpustnosti Agl oproti AgCl mize byt chloridova ISE ireverzibilné
poSkozena pii kontaktu membrany s roztoky, obsahujicimi vyznamna mnozstvi jodidovych iontl. Tato
membrana obsahuje rovnéz Ag,S a nebude tedy poskytovat spolehliva data pti vyssich koncentracich stéibrnych
¢i sulfidovych iontl. Mezi dal$i vyznamné interferenty patii bromidy a kyanidy, které by bud’ nemély byt pii
méfeni viibec piitomny, nebo pouze v nevyznamném mnoZstvi oproti chloridim.

Pokud vzorek pravdépodobné obsahuje vyznamnd mnozstvi té€chto iontl, je nutno jejich vliv potlaéit (napf.
oxidace bromi¢nany v prostiedi konc. kyseliny dusi¢né).

Charakteristika mérenych vzorkii

V prvnim ukolu je stanoveni chloridi pomoci ISE vyuzito ke zjisténi obsahu chloridu amonného v sirupu
s antitussickymi u¢inky. Chlorid amonny ma v 1ékovém piipravku podptirnou funkci, spocivajici ve zvyseni
tvorby bronchidlniho sekretu a zklidnéni podrazdéné sliznice dychacich cest. Sirup pfedstavuje pomérné
komplexni matrici, obsahujici kromé vysokého podilu extraktu rostlinného materialu (alkaloidy) také sacharidy,
éterické oleje, etanol a dalsi pfidatné latky.

Druhy ukol spo¢ivda v neptimém stanoveni hlavni uéinné latky — terbinafinium hydrochloridu -
v antimykotickém pfipravku. Lékovou formou je tomto piipadé mast, jez vzhledem ke svému charakteru

vyZzaduje pted vlastni analyzou odpovidajici Gpravu: suspendovani matrice v Kyseliné dusi¢né a pievedeni
chloridovych iontt do roztoku.
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Pracovni postup

Chemikalie a pomucky

Chloridova mérna ISE; referentni elektroda

Voltmetr/pH metr, elmg. michac¢ka a michadlo, ultrazvuk

Standardni roztok: 0,1 M-NaCl (resp. KCI); deionizovana voda; methanol; 1M-HNO;

25 ml kadinka, 50 ml kadinky (7x), 100 ml odmérka, 50 ml odmérky (6x), 5 ml pipeta (2x), 2 ml pipeta,
1 ml pipeta, sklenéna ty¢inka, buni¢ina.

1. Kalibrace

Pted vlastnim méfenim musi byt provedena kalibrace proméfenim série roztoku standardd o znamé koncentraci
chlorida (pCl 1-5). Zakladni roztok o koncentraci chloridovych ionti 0,1 mol/l (1 pCl) se ziska rozpusténim
ptislusného mnozstvi bezvodého NaCl v deionizované vodé. 1 mol CI” ma hmotnost 35,453 g;

Postup

Rozpusténim ptislusné navazky soli v deionizované vodé pripravime 100 ml zakladniho roztoku CI' o
koncentraci

0,1 mol/l, ptiddme 10 ml IM-HNO; a doplnime na definovany objem. Dalsi standardy se pfipravi postupnym
fedénim zakladniho roztoku. Kompletni kalibraéni sada sestdva z minimalné péti roztokd tak, aby ocekavana
koncentrace chloridi v neznamém vzorku (je-li zndma) lezela uvniti méfené oblasti. VSechny kalibra¢ni
standardy (vCetné zékladniho roztoku) musi obsahovat pridavek Kyseliny dusi¢né pro zajisténi dostate¢né
iontové sily roztoku
(5 ml IM-HNO; na 50 ml roztoku). Vlastni méfeni se provadi od nejméné koncentrovaného standardniho
roztoku, mezi jednotlivymi méfenimi je nutné elektrody dikladné oplachnout deionizovanou vodou (2x) a
opatrn¢ osusit buni¢inou.

2. Stanoveni obsahu chloridu amonného v sirupu proti kasli Phyteneo®

Princip

Chlorid amonny obsazeny v sirupu se stanovi na zakladé obsahu chloridovych ionti v ptipravku po jeho ziedéni
metodou piimé potenciometrie pomoci chloridové ISE.

Postup

Odvazi se piesné asi 0,5-0,7 g sirupu (cca 0,5 ml) do 50 ml odmérky, pfida se 5 ml IM-HNO;, doplni po rysku
vodou a vysledny roztok se pouzije k analyze.

Vyhodnocent

Obsah chlorida zjistény ve vzorku piepocitejte na hmotnost NH,4CI. Vysledek vyjadiete v g/100 g a porovnejte
s deklarovanym mnozstvim, uvedte relativni chybu vysledku. Molarni hmotnost NH,Cl je 53,49 g/mol.

3. Neprimé stanoveni antimykotika terbinafinu v masti Lamisil® (resp. generiku Terbistad®)

Princip

Chloridy z hlavni u¢inné latky terbinafin hydrochloridu jsou extrahovany z masti rozpusténim v IM-HNO; a
nasledné kvantifikovany pfimou potenciometrii pomoci chloridové ISE.

Postup

Do malé kadinky se odvazi presné asi 300 mg masti (postupnym vytlaGovanim od konce tuby na $pachtli), piida
se 2 ml methanolu a zhomogenizuje Vv ultrazvukové lazni. Déle se piida jest€ 5 ml IM-HNO; a opét kratce
sonikuje. Suspenze se kvantitativné prevede do 50 ml odmérky, doplni vodou po rysku a pouzije k analyze.
Vyhodnocent

Obsah chloridl ve vzorku piepocitejte na hmotnost hlavni G¢inné latky a porovnejte s deklarovanym mnozstvim.
Do protokolu uvedte vysledek v procentech a také relativni chybu vysledku. Molarni hmotnost terbinafin
hydrochloridu je 327,9 g/mol.



