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Wprowadzenie

Leki jednosktadnikowe nalezg do najczesciej podawanych pacjentom sSrodkow
leczniczych podczas prowadzonej farmakoterapii réznych schorzeh. Oznaczanie
zawartosci substancji czynnej (API) w gotowej postaci leku jest szczegdlnie wazne w
ocenie jakosci produktu leczniczego. Oprécz metod instrumentalnych (metody
spektralne i chromatograficzne) szeroko wykorzystywanych w analizie ilosciowej wcigz
stosowane sg metody miareczkowe z uzyciem biuret automatycznych. Opracowanie
takich metod analizy objetosciowej stanowi w dalszym ciggu wyzwanie dla analitykow
i nie jest prostym zadaniem, gdyz substancje pomocnicze zawarte w tabletkach,
drazetkach i kapsutkach skutecznie utrudniajg okreslenie punktu koncowego podczas
miareczkowania. W niniejszym opracowaniu autorzy przedstawili szereg procedur
umozliwiajgcych oznaczanie substancji czynnych z réznych grup farmakologicznych.
Zawarto$¢ skryptu przeznaczonego dla studentow farmacji obejmuje nie tylko
podstawy teoretyczne metod objetosciowych, ale réwniez szczegdtowe monografie,
zawierajgce procedury oznaczania lekéw z ich podziatem wedtug kryterium
zastosowania w okreslonych jednostkach chorobowych. Powinno to utatwi¢ studentom
powigzanie budowy chemicznej substancji czynnych z ich zastosowaniem
terapeutycznym.

Podziekowania kierujemy w strone studentéw, ktérych udziat i zaangazowanie w
opracowywanie niniejszych metod w niewagtpliwy sposob przyczynit sie do
przygotowania niniejszego skryptu. Mamy roéwnoczesSnie nadzieje, ze utatwi on
studentom poznanie metodologii iloSciowego oznaczania substancji leczniczych w
preparatach jednosktadnikowych zaréwno w aspekcie ich praktycznego wykonania jak
rowniez pogtebienia wiedzy teoretycznej z zakresu analizy miareczkowej srodkéw
leczniczych.

Autorzy



1. Metody miareczkowe [1-15]

Chemia analityczna zajmuje sie teoretycznymi podstawami identyfikacji (analiza
jakosciowa) i oznaczania zawartosci substancji (analiza iloSciowa) w okreslonej
probce. W analizie miareczkowej sktad substancji jest oznaczany w oparciu o reakcje
chemiczne, w ktérych biorg udziat dokfadnie okreslone objetosci roztwordw o Scisle
ustalonym stezeniu. Mase oznaczonej substancji okresla sie z objetosci zuzytego w
miareczkowaniu odczynnika chemicznego (titranta) i jego stezenia.

1.1. Alkacymetria

Alkacymetria to dziat analizy miareczkowej, ktory opiera sie na reakcjach kwas-
zasada, obejmuje on alkalimetrie i acydymetrie Podstawowymi reakcjami
wykorzystywanymi w alkacymetrii sg reakcje dysocjacji, zobojetniania i hydrolizy. W
wiekszosci oznaczen alkacymetrycznych roztwor oznaczany nie wykazuje w punkcie
réwnowaznikowym pH = 7, dlatego tak wazny jest odpowiedni dobér wskaznika, ktory
uwidoczni koniec zasadnicze] reakcji. Mozna rowniez wyznaczyC punkt koncowy
miareczkowania przy uzyciu metod instrumentalnych.

Oznaczanie alkacymetryczne w srodowisku wodnym wiekszosci zwigzkow
organicznych dajg dobre rezultaty tylko w przypadku zwigzkow o wyraznym
charakterze kwasowym lub zasadowym. Zastgpienie wody innym rozpuszczalnikiem
daje mozliwos¢ oznaczenia substancji o stabym charakterze kwasowym lub
zasadowym, a takze ich soli, ktére w odpowiednio dobranym srodowisku bezwodnym
mogg wykazywac wiasciwosci kwasowe lub zasadowe.

Istnieje kilka teorii wyjasniajgcych pojecie kwasu i zasady oraz reakcji
zachodzagcych miedzy tymi zwigzkami. Oprécz kwasow i zasad alkacymetrycznie
mozna oznaczy¢ réwniez sole stabych kwasow i mocnych zasad i odwrotnie.

Teoria kwasow i zasad Arrheniusa to klasyczna teoria definiujgca kwasy i zasady.
Kwasy wg Arrheniusa to substancje, ktore w roztworze wodnym dysocjujg z
wytworzeniem jonu wodorowego, zasady to substancje, ktére w wodzie wytwarzajg
jony wodorotlenkowe. Ta teoria ogranicza sie do wody, ktora jest wg jej autora jedynym
rozpuszczalnikiem.

Zachodzacy proces zobojetniania mozna przedstawic¢ nastepujgco:

HA + H,0 + ZOH - H;0* + A~ + Z* + OH™ — ZA + 2H,0
kwas zasada sol

Teoria jonowa kwaséw i zasad nie wyjasnia jednak pojec i reakcji kwasoéw oraz zasad
w odmiennych od wody rozpuszczalnikach. Nie daje sie zastosowaé w przypadku soli
ktérych roztwory wykazujg typowe wtasciwosci kwaséw i zasad np. Na2COs ktory w
roztworze wodnym wykazuje cechy zasady lub NaHSO4 zachowujacy sie jak kwas.

Niescistosci tej teorii czesciowo wyjasnia protonowa teoria Bronsteda-Lowry’ego
definiujgca kwasy i zasady w szerszym ujeciu niz teoria Arrheniusa gdyz uwzglednia
rozpuszczalniki niewodne. Wedtug tej teorii kwasem jest kazda substancja, ktéra
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moze oddac proton innej substanciji (protonodawca), a zasada jest substancjg, ktéra
moze__pobiera¢ proton (protonobiorca). Jesli w dowolnym roztworze nastepuje
przekazanie protonu, to jest to reakcja protolizy od kwasu do zasady. W mys$l teorii
Bronsteda-Lowry’ego kwas ten staje sie tzw. sprzezong zasadg a zasada sprzezonym
kwasem.

kwas; © zasada; + H*

Odtaczenie protonu wedtug powyzszego schematu jest mozliwe tylko woéwczas, gdy w
uktadzie istnieje zasada zdolna przytgczyc¢ ten proton:

zasada, + HT & kwas,
Reakcje te zachodzg tgcznie w postaci reakcji sprzezonej:
kwas; + zasada, < kwas, + zasada;

Kwasem lub zasadg moze by¢ zaréwno czgsteczka obojetna, jak i jon (kation lub
anion). W zwigzku z tym rozrézniamy kwasy czgsteczkowe, kationowe, anionowe,
a takze zasady czgsteczkowe, kationowe i anionowe.

CH,COOH + H,0 & CH5C00™ + H;0*
NH} + H,0 & NH; + H,0%
H,0 + CN~ & OH~ + HCN

Wptyw rozpuszczalnika na moc kwaséw i zasad zalezy zarowno od jego zdolnosci
protonodonorowych jak i protonoakceptorowych, czyli tzw. potencjatu wymiany
protonu, a takze od wartosci jego statej dielektrycznej. Potencjat wymiany protonowej,
wyrazony w woltach, pozwala uszeregowac¢ kwasy i zasady zgodnie z ich malejgcym
potencjatem wymiany protonu:

HClO, > HF > H,S0, > HCl > CH3COOH > H,0 > NH; > NaOH
najsilniejszy najsilniejszy

protonodawca protonobiorca

W szeregu tym kazdy zwigzek moze oddawacé proton kazdej substancji lezgcej na
prawo, zachowujgc sie tym samym jak kwas i odwrotnie kazdy zwigzek przyjmuje
proton od potozonych w szeregu na lewo, zachowujgc sie¢ wobec nich jak zasada.
Zaleznos¢ ta znalazta powszechne zastosowanie w alkacymetrycznym oznaczaniu
substancji w srodowisku bezwodnym, w ktérym rozpuszczalnik dobiera sie tak, aby
miareczkowany kwas lub zasada byty w nim wystarczajgco mocne.

Alkacymetria w srodowisku bezwodnym stosowana jest w przypadku kwasow i zasad
charakteryzujgcych sie bardzo matg wartoscig statej dysocjacji, aby zwiekszy¢
wzgledng moc oznaczanych kwasow i zasad lub tez aby zréznicowa¢ wzgledng moc
przy ich jednoczesnym oznaczaniu, gdy oznaczana substancja w wodzie wykazuje
charakter obojetny lub jest w niej nierozpuszczalna.



Rozpuszczalniki ze wzgledu na udziat w reakcjach kwas-zasada dzielg sie na
dwie grupy
a) protolityczne (czynne) — oddajg lub przytgczajg proton, majg dos¢ znaczny moment
dipolowy, biorg udziat w reakcjach zobojetniania podobnie jak woda, sg rowniez
dobrymi osrodkami dysocjacji. Wykazujg autodysocjacje, a wiec sg zwigzkami
polarnymi. Proces ten ma duze znaczenie praktyczne, gdyz decyduje m.in. o zdolnosci
wody do rozpuszczania substancji jonowych a stata rbwnowagi tej reakcji stanowi
podstawe skali pH.

Przebieg reakcji autodysocjacji wody:
H20 + H20 = H30*" + OH™

W tej grupie wyrozniamy rozpuszczalniki:

- protonodonorowe (protonogenne, kwasowe) — tatwo oddajg protony, sg kwasami w
mysl| teorii Bronsteda-Lowry’ego. W stosunku do wody sg mocniejszymi kwasami, ale
stabszymi zasadami, np. bezwodny kwas octowy (czesto uzywany razem z
bezwodnikiem octowym), kwas mréwkowy (do oznaczania stabych zasad, np. kofeiny),
kwas propionowy, niektore kwasy nieorganiczne (H2SOa), ciekly fluorowodor. Reagujg
one z rozpuszczonymi w nich zasadami wptywajgc na zwiekszenie wzglednej mocy
tych zasad:

2CH,COOH — CH;COOH} + CH,C00~

- protonoakceptorowe (protonofilne, zasadowe) - tatwo przylgczajg protony.
W porownaniu z wodg sg mocniejszymi zasadami, ale stabszymi kwasami, np. pirydyna,
etylenodiamina, butyloamina, benzyloamina, ciekty amoniak, N,N-dimetyloformamid,
hydrazyna, etery, ketony. W tego typu rozpuszczalnikach stabo zasadowe substancje
majg wiasciwosci stabych kwaséw, mogg wyréwnywacé moc kwasow.

Przyktadem moze byc¢ np. anilina w cieklym amoniaku:

C¢HsNH, + NH; © CoH NH™ + NH;
NH3 +H* & NHF

b. aprotolityczne (bierne, aprotyczne) — rozpuszczalniki aprotyczne (polarne i
niepolarne) sg substancjami obojetnymi w stosunku do protonéw co oznacza, ze ich
czgsteczki nie przylaczajg ani nie oddajg protonow. Udziat w reakcjach tych
czagsteczek nie ma wptywu na moc kwasow i zasad. Dlatego tez nie sg uzywane do
oznaczania bardzo stabych kwasow i zasad. Majg znikomy lub rowny zeru moment
dipolowy, a rozpuszczone w nich kwasy i zasady nie ulegajg dysocjacji. Do tej grupy
rozpuszczalnikdw nalezg: weglowodory alifatyczne i aromatyczne ich pochodne,
chlorowcowe jak chloroform, benzen, cykloheksan, n-heksan, n-heptan,
tetrachlorometan.



Nalezy zwréci¢ uwage, ze np. roztwory kwasu octowego lub pirydyny w benzenie
nie tworzg jonéw, ale nie oznacza to, ze sg pozbawione wiasciwosci kwasowych lub
zasadowych. W tego rodzaju rozpuszczalnikach kwasy i zasady powodujg
charakterystyczne zmiany barwy wskaznikébw kwasowo-zasadowych przez
bezposrednig wymiane protonow - reakcje zobojetniania.

- amfiprotyczne (amfiprotonowe, amfoteryczne) — w zaleznosci od warunkow reakcji
mogg by¢ zaréwno donorami, jak i akceptorami protonow, np. H20, alkohole
alifatyczne (metanol, etanol, izopropanol, tert-butanol), glikol etylenowy, glikol

propylenowy.
H,0 + H* & H;0% zasada przyjmujaca protony
H,0 & OH™ + H* kwas oddajgcy protony

Rozpuszczalnikami amfiprotycznymi sg rowniez alkohole
CH;0H + H* & CH;0HJ
CH;0H & CH3;0™ + H*

Cechami charakterystycznymi rozpuszczalnika sg jego wtasciwosci donorowo—
akceptorowe, jak rowniez przenikalno$¢ elektryczna, ktora wywiera wptyw na
dysocjacje jonowa.

Na podstawie wartosci statej dielektrycznej wzglednej dokonano podziatu
rozpuszczalnikédw na dysocjujgce (&r>40) np. woda, kwas mrowkowy, kwas siarkowy,
ciekty amoniak, amidy. Grupa druga to rozpuszczalniki o posrednich wartosciach statej
dielektrycznej (15 <e&r < 40) np. metanol, etanol, butanol, amoniak, acetonitryl,
dimetyloformamid, nitrobenzen, propanol, izopropanol. Trzecia grupa to
rozpuszczalniki stabo dysocjujgce (&r < 15) w tej grupie znalazly sie rozpuszczalniki
polarne: benzen, toluen, ksylen, eter dietylowy, pirydyna, anilina i inne.

W metodach miareczkowych waznym elementem jest ustalenie punktu
koncowego miareczkowania (PK), odpowiadajgcego wprowadzeniu do badanego
roztworu réwnowaznej ilosci odczynnika z ktérym oznaczany skitadnik przereaguje
Scisle wedtug stechiometrii reakcji z odczynnikiem miareczkujgcym - titrantem w iloSci
potrzebnej do osiggniecia punktu réwnowaznosci (PR). Punkt koncowy
miareczkowania moze by¢ okreslony wizualnie lub za pomocg innych metod np.
instrumentalnych. Punkt ten powinien pokrywac sie z punktem rownowaznikowym. W
praktyce punkt koncowy jest osiggany prawie zawsze przed lub po punkcie
réownowaznikowym. Réznica pomiedzy (PK) miareczkowania, a punktem (PR) nazywa
sie btedem miareczkowania.



WSKAZNIKI

Wskaznik kwasowo - zasadowy, wskaznik pH lub indykator pH - to substancja
organiczna — staby kwas lub zasada ktéra w zaleznosci od odczynu roztworu moze
zmienia¢ swojg barwe. Przebieg zobojetniania kwasu przez zasade lub odwrotnie
mozna zaobserwowac wizualnie, stosujgc odpowiednio dobrany wskaznik, ktérego
zmiana barwy wskazuje na zakonczenie reakcji. Inng barwe ma postac
niezdysocjowana, a inng posta¢ zdysocjowana indykatora, w roztworze w ktorym ustala
sie stan rownowagi ktory zalezy od stezenia jonéw wodorowych lub wodorotlenkowych.
Wskazniki pH przygotowuje sie w postaci roztworéw wodnych lub alkoholowych.

Hind & H* + Ind~

IndOH & Ind*+ OH™

HInd i IndOH w podanych wyzej rownaniach oznacza niezdysocjowang czgsteczke
wskaznika (odpowiedniego stabego kwasu i stabej zasady) Ind* i Ind~ formy
zdysocjowanej indykatora. W przypadku wskaznika bedgcego stabym kwasem
dodatek jonéw OH- przesunie rownowage w kierunku powstawania jonéw Ind~ z
powodu tworzenia sie czgsteczek wody, to spowoduje zmiane barwy. Wskazniki moga
by¢ substancjami jednobarwnymi, zabarwiajgcymi sie lub odbarwiajgcymi przy zmianie
pH (np. fenoloftaleina).

HO ! l OH HO l l OH
o OH on OH
+ ) +
W e
0

| bezbarwna Il bezbarwna
0. o} 0. o}
OH. )
OH OH
+ + )
Il r6zowa IV bezbarwna

lub dwubarwnymi zmieniajacymi swoje zabarwienie przy okreslonym pH (np. oranz
metylowy).



HSC\ . } OH- H3C\ _ N
N= N—=N SO, —— N N= SO, Na
H.C H H HC

czerwona (kationy postaci chinoidowej)

zofta (jony postaci azowej)

Ponizej przedstawiono przyktady wskaznikdw i zakresy zmiany zabarwienia

w zaleznosci od pH (Tabela 1).

Tabela 1. Zakresy zmiany barwy wybranych wskaznikow alkacymetrycznych.

JAKRES i BARWA POSTACI
NAZWA WSKAZNIKA ZMIANY BAFF)QWY KWAbS_'E))WEJ ZASADOWEJ (OH)
Zielen malachitowa 0,0-2,0 z6Mta niebieska
Zielen brylantowa 0,0-2,6 z6Mta zielona
Btekit tymolowy 12-28 czerwona zOMta
Czerwien Kongo 2,0-4,0 niebieska czerwona
Btekit bromofenolowy 3,0-4,6 z6Mta niebieska
Oranz metylowy 3,1-4,4 czerwona z6ttopomaranczowa
Zielen bromokrezolowa 38-54 zé6Ma niebieska
Czerwien metylowa 4,2 -6,2 czerwona z6Ma
Lakmus 50-8,0 czerwona niebieska
Btekit bromotymolowy 6,2-7,6 zé6Ma niebieska
Czerwien fenolowa 6,4-8,0 zoMa czerwona
Czerwien obojetna 6,8-8,0 czerwona z06itobrgzowa
Czerwien krezolowa 7,4-9,0 zé6Ma purpurowa
Bfekit tymolowy 8,0-9,6 zé6Ma niebieska
Fenoloftaleina 8,0-9,8 bezbarwna rézowa
Tymoloftaleina 9,3-15 bezbarwna niebieska
Zokcien alizarynowa 10,0 -12,0 ZOfMa brunatna
Zokcien tytanowa 12,0-12,0 ZOfMa czerwona

1.1.1. Acydymetria

Acydymetria zajmuje sie oznaczaniem zwigzkow o charakterze zasadowym;
miareczkujemy je mianowanym roztworem kwasu.
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Acydymetrycznie w srodowisku bezwodnym mozna oznaczy¢ aminy |-rzedowe,
ll-rzedowe, lll-rzedowe, zasady heterocykliczne, sole amin i sole zasad
heterocyklicznych, sole amoniowe, sole mocnych zasad nieorganicznych ze stabymi
kwasami organicznymi. W metodzie tej stosuje sie rozpuszczalniki protonogenne
(kwasowe), np. kwas octowy 100%, kwas mréwkowy i aprotolityczne, np. benzen,
toluen, heksan. Najczesciej stosuje sie bezwodny kwas octowy, ktory jako
rozpuszczalnik protonogenny zwieksza moc rozpuszczonych w nim stabych zasad.

Reakcja przebiega nastepujgco:
R — NH, + CH3COOH & R — NHZ + CH;C00~

Powstanie jonu CH3COO-, ktory w tym uktadzie jest mocniejszg zasadg, powoduje
zwiekszenie mocy stabych zasad rozpuszczonych w kwasie octowym, a takze niweluje
réznice w ich mocy.

W acydymetrii jako ptyn mianowany stosuje sie roztwor kwasu chlorowego(VII)
(kwas nadchlorowy) w bezwodnym kwasie octowym. Kwas octowy 100% (pKa 4,8)
wobec kwasu HCIO4 (pKa -7,0) jest zasada.

Jon (CH3;COOH,)" jest stabilizowany przez mezomerie.

o O—H O—H
(Jo—H @2 =
H,C—C __ <—> H,C—C __ s H3C_C\_

NOo—H No—H oo H

W acydymetrii w Srodowisku bezwodnym jednym z najczesciej stosowanych
wskaznikow jest fiolet krystaliczny (chlorek heksametylenopararozaniliny C2sH3oCIN3),
rozpuszczony w 100% kwasie octowym, zmieniajgcy zabarwienie w zaleznosci od
kwasowosci roztworu od fioletowego przez niebieskie i zielone do zoitego pobierajgc
przy tym 2 protony.

CH,
H.C—N
} _O @/CHz. F2H
C N _ =
_ \CH3
H,C— N
cH,
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CH, "
o
H,C—NH & _cH
SR — ="
© “\cH,
H3C—1\‘1H
cH,

Schematyczne przyktady przebiegu reakcji kwas-zasada w metodzie acydymetrycznej
w srodowisku bezwodnym:

a. oznaczanie amin;

NI + — + -
R— NH, + CH,COOH, Clo, — R— NH, ClO, + CH,COOH

—_— + —_—
R— NH + CH,COOHclo, — = R—NHCIO, + CH,COOH
R R

R R

| .

R—N|l + CHCOOH}clo, — R——NHCIO, + CH,COOH

R R

b. oznaczanie zasad heterocyklicznych;

+ -
N _ CH,COOH,CIO, § ]
| . | + CHCOO > || + Clo, *+ 2 CH,COOH
— +
I
H H

C. oznaczanie soli zasad organicznych (np. chlorowodorkéw, siarczandéw, winianow);

Kwasem chlorowym(VIl) w bezwodnym kwasie octowym mozna oznaczy¢
wszystkie sole zasad organicznych, wyjatek stanowig sole kwasu chlorowego(VIl)
i chlorosulfonowego. Bezposrednio mozna oznaczy¢ azotany, siarczany, fosforany,
octany, maleiniany i winiany zasad organicznych.

- azotany;

(RNH#)NO3 + CH;COOH; Cl0; — (RNH#)ClO; + CH;COOH + HNO,
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- maleiniany;

N
© Hc —cod® 5
R NH, , | + 2 CH,COOH; CIo,
HC —cod®
OH
HO
o o HC —COOH
—= 2R—NH,CIo,  + | + 2 CH,COOH
HC —COOH
/
HO

- siarczany — w obecnosci kwasu octowego reszta kwasu siarkowego moze przyjac
tylko jeden proton. Przyjecie drugiego protonu jest niemozliwe, gdyz kwas siarkowy(V1)
w $Srodowisku kwasu octowego jest jednym z najsilniejszych kwaséw i dlatego
w stosunku do kwasu chlorowego(VIl) ma bardzo staby charakter zasadowy.

+ +
R—NH2 o . _ R—NH2 )
SO, + CH,COOH, ClIO, =—= HSO, +

_ R _|» - R
_ R

R——NH,

+ ‘ Clo, + CH,COOOH

. R

- fosforany
[R-NH2*-R1]H2PO4" + CH3COOH; *ClO4 " < [R-NH2*-R1] ClO4 " + H3PO4 + CH;COOH

- halogenowodorki — jony halogenkowe nie sg zdolne do przyjecia protonu
od kwasu octowego, dlatego przed oznaczeniem nalezy doda¢ octanu rteci(ll)
i wymienic¢ zbyt kwasowy jon halogenkowy na octanowy. Powstajgcy halogenek rteci(ll)
jest solg stabo zdysocjowang w srodowisku kwasu octowego i nie wptywa na przebieg
oznaczenia:

2[R*H]X~ + (CH;C00),Hg — 2[R*H]CH;C00~ + HgX,

[R*H]CH5CO0~ + (CH;COOH})Cl0; — [R*H]CIO; + 2CH;COOH
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Halogenowodorki mozna oznaczaC bezposrednio w bezwodniku octowym,
np. chlorowodorek lidokainy:

(CH;C0),0 & CH;C00~ + CH;CO*

CH3CO™ + CH3C00™ + [Lidoc]*Cl~ - [Lidoc]*CH;C00~ + CH;COCI

d. oznaczanie soli sodowych kwasow:

Sole sodowe kwaséw karboksylowych (np. octowego, cytrynowego,
benzoesowego, salicylowego), enoli i imidéw (np. pochodnych kwasu barbiturowego
i hydantoiny) oraz sulfanilamidow sg tatwo rozpuszczalne w wodzie,
a nierozpuszczalne w rozpuszczalnikach niepolarnych. Sole sodowe i potasowe
kwaséw karboksylowych, imidéw i enoli mozna miareczkowa¢ kwasem chlorowym(VII)
w srodowisku kwasu octowego metodg bezposrednia.

o . °
R—c? + CH,COOH; CIO; R—C{_ + NaClo, + CH,COOH
\O_ Na+ OH

Acydymetria w sSrodowisku wodnym. W tym przypadku oznaczamy zwigzki, ktérych
zasadowos$¢ znacznie przewyzsza zasadowosC wody. Jako titranty stosuje sie
zazwyczaj mianowane roztwory kwasu solnego (wiekszos¢ chlorkéw jest dobrze
rozpuszczalna w wodzie) lub siarkowego(VI). Substancje oznaczane rozpuszczamy w
wodzie lub w etanolu.

1.1.2. Alkalimetria

Oznaczany zwigzek ma charakter kwasowy, dlatego mozemy wykonac
miareczkowanie mianowanym roztworem zasady.

Alkalimetrycznie w srodowisku wodnym oznaczamy zwigzki o kwasowosci
znacznie przewyzszajgcej kwasowos¢ wody. Jako titranty stosowane sg wodne lub
etanolowe roztwory wodorotlenku sodu lub wodorotlenku potasu.

Alkalimetrycznie w srodowisku bezwodnym mozna oznaczyc¢ substancje o stabym
charakterze kwasowym, np. kwasy organiczne, bezwodniki kwasowe, sulfonamidy,
fenole, imidy, enole i inne. Alkalimetryczne oznaczanie przeprowadza sie
w rozpuszczalnikach zasadowych (protonofilowych) lub aprotolitycznych. Najczesciej
stosowanym ptynem mianowanym jest metanolan sodu w bezwodnym metanolu.
Stosowany jest rowniez metanolowy roztwor NaOH, Ilub wodorotlenek
tetrabutyloamoniowy. Substancje oznaczane rozpuszczamy w dimetyloformamidzie
(DMF), chloroformie, pirydynie, cykloheksanie, n-butyloaminie i etylenodiaminie.
Ponizej przedstawiono przykfady przebiegu reakcji, w ktérych zastosowano jako
rozpuszczalniki pirydyne i dimetyloformamid, a roztworem mianowanym jest metanolan
sodu lub wodorotlenek tetrabutyloamoniowy.
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- oznaczanie w alkoholu,
A~ + CH3;0HS + CH;0Na — NaA + 2CH;0H

- 0znaczanie w pirydynie,

< > ©,
HA + / \N—’A@+/ “NH
\
A@+</ \EPH + CH,ONa — NaA + </ N + CH,OH

- oznaczanie w dimetyloformamidzie,

O,  CH, HO  (OCH, HO~ CH
\! / O \ '/ A\ /3
HA + /C_N\ — A7+ /C:N\ A S /C_N\
H CH, H CH, H CH,
o o OfH O,  CH,
AT+ /CZN\ + CH,ONa =™ NaA + /C—N\ + CH,OH
H CH, H CH,
- oznaczanie wodorotlenkiem tetrabutyloamoniowym,
o QO o
N N
O  CH,
>;N\ + OH OH
H  CH, R =N R =N
HO .
/,
X )=N®
\
CJ O
o o
N
O
R =N + C4H9\®/ C4H9
HO  CH, N
X —N® C.Hg C,Hy
\
H CH,
O o
N ©
O .
R =N + HO  CH,
—_— C4H9\%>/C4H9 =N®
/



Punkt koncowy miareczkowania wyznaczamy metodg klasyczng przez
zastosowanie odpowiednich wskaznikow lub potencjometrycznie.

Stosowane w alkalimetrii w srodowisku bezwodnym wskazniki to najczesciej:
roztwor metanolowy btekitu tymolowego oraz fioletu azowego w benzenie. Obydwa
wskazniki zmieniajg zabarwienie z z6ttego na niebieskie.

1.2. Kompleksometria

Kompleksometria jest dzialem analizy obejmujgcej wszystkie metody
miareczkowe, w ktérych podstawowg reakcjg jest reakcja tworzenia sie
rozpuszczalnych, stabo zdysocjowanych, trwatych zwigzkéw kompleksowych.
Miareczkowania kompleksometryczne mozna podzieli¢ na tworzgce kompleksy
niechelatowe - utworzone przez ligandy jednofunkcyjne i kompleksy chelatowe
utworzone przez ligandy wielofunkcyjne.

Metody polegajgce na tworzeniu kompleksdw niechelatowych sg w praktyce
analitycznej stosunkowo rzadko stosowane, do wyjgtkow nalezy miareczkowanie
roztworami cyjanku potasu (np. miareczkowanie niklu i srebra) oraz oznaczanie
chlorkow roztworem azotanu rteci (I1).

Pierwsze oznaczenie metode kompleksometryczng przeprowadzit Liebig w 1851
roku, zastosowat go do oznaczenia cyjankéw miareczkujgc je roztworem azotanu (V)
srebra (1):

2CN +Ag* — (Ag CN)2-

Koniec miareczkowania nastepuje w momencie pojawienia sie trudno

rozpuszczalnego cyjanku srebra:

Ag* + (Ag CN)2 4 — 2AgCN |

Najwazniejszym dziatem kompleksometrii jest dziat oparty na stosowaniu jako
titranta roztworéw kompleksonéw tworzgcych z metalem kompleksy chelatowe.

Ta grupa metod wykorzystuje kwasy aminopolikarboksylowe i pochodne kwasu
iminodioctowego. Posiadajg one charakterystyczne ugrupowanie, w ktorym atom
azotu potgczony jest z dwoma grupami karboksymetylowymi —N=(CH2COOH)..
Najpopularniejszym z kompleksonéw jest EDTA - kwas etylenodiaminotetraoctowy
(HaY, kwas edetynowy, komplekson II, kwas wersenowy). Przy uzyciu EDTA, ktéry jest
ligandem szesciokleszczowym (zajmuje 6 miejsc koordynacyjnych atomu centralnego)
powstaje pieC pierécieni pieciocztonowych. Jest to kwas czterozasadowy, a jego
dysocjacja zalezy od pH roztworu.

Z duzg dokfadnoscig mozna tez oznaczy¢ twardos¢ wody. Metoda ta polega na
tworzeniu komplekséw m.in. z Ca?* i Mg?* . Kompleksy te sg tak trwate, ze niemozliwe
jest wykrycie zwigzanych kationdbw przy uzyciu zazwyczaj stosowanych reakcji
chemicznych — nastepuje wtedy ich maskowanie.

16



COO"

N ~ ~COO
2Na*

/I
+

HN—__COO

COO"

Dla soli disodowej kwasu etylenodiaminotetraoctowego rowniez stosowany jest skrot
EDTA (NazH2Y-2H20, komplekson Ill, edetynian disodowy, wersenian sodowy).
Komplekson [l w porownaniu z kompleksonem Il odznacza sie wiekszg
rozpuszczalnoscig w wodzie. Bezwodny edetynian disodowy jest higroskopijny, dlatego
do przygotowania roztworow mianowanych uzywa sie soli dwuwodnej, trwatej w duzym
zakresie wilgotnosci powietrza.

Zaletg metod kompleksometrycznych jest to, Zze w roztworze tworzy sie tylko jeden
kompleks oznaczanego metalu z ligandem w stosunku 1:1 niezaleznie
od wartosciowosci metalu, wydzielajg sie przy tym dwa protony.

elele) COO0
H\ ’f - (/'\ -
N coo N [~coo
kompleks | . [ /;n< . czern eriochromowa
+ _ _ + _ P
barwa czerwona H/’\L\/COO H '\L\/\’COO barwa niebieska
coo’ Ccoo

Kationy jednowarto$ciowe tworzg kompleksy o tak matej trwatosci, ze nie mozna
ich wykorzystaé do celéw analitycznych. Kompleksy kationow dwuwartosciowych sg juz
trwalsze, ale najwiekszg trwatos¢ wykazujg kompleksy kationdw troj- i
czterowartosciowych. Wzrost stezenia jondw wodorowych powoduje zmniejszenie
trwatosci kompleksu.

W kompleksometrii stosuje sie cztery metody miareczkowania, tj. bezposrednie,
odwrotne (odmiareczkowanie nadmiaru), podstawienie oraz posrednie.

a. Miareczkowanie bezposrednie

Polega na miareczkowaniu jondw oznaczanego metalu mianowanym roztworem
EDTA. Aby metoda byta mozliwa do zastosowania muszg by¢ spetnione nastepujgce

warunki:
1. trwatos¢ kompleksu kation metalu - EDTA w warunkach oznaczania musi
by¢ duza,
2. reakcja kompleksowania musi przebiegac szybko,
3. oznaczane kationy nie mogg ulegaé hydrolizie,
4. nalezy dobra¢ odpowiedni wskaznik w zaleznosci od oznaczanego kationu.
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Przyktadem miareczkowania bezposredniego moze by¢ oznaczanie jonow cynku
z zastosowaniem buforu o pH = 10 i czerni eriochromowej T jako wskaznika.

b. Miareczkowanie odwrotne

Polega na dodaniu do roztworu soli analizowanego kationu znanej nadmiarowe;j
ilosci mianowanego roztworu EDTA, a nastepnie na odmiareczkowaniu nadmiaru
mianowanym roztworem soli innego metalu - najczesciej magnezu lub cynku.

Spetniony musi by¢ warunek, ze kompleks Mg lub Zn czy innego uzytego kationu
metalu — z EDTA posiada mniejszg trwato$¢ w poréwnaniu z kompleksem: oznaczany
jon metalu — EDTA.

Metoda odwrécona stosowana jest w przypadku, gdy:

— kation tworzy wystarczajgco trwaty kompleks z EDTA, ale nie dysponujemy
odpowiednim wskaznikiem,

— kompleks kation — wskaznik jest zbyt trwaty (np. kompleksy Co, Ni, Al z czernig
eriochromowg T, tzw. blokowanie wskaznika),

— kompleks kation — EDTA tworzy sie zbyt wolno,

— w roztworach o pH koniecznym do oznaczenia okreslonego kationu wytrgcajg sie
ich osady (wodorotlenki, zasadowe sole).

c. Miareczkowanie przez podstawienie (substytucyjne)

Miareczkowanie podstawieniowe (substytucyjne) stosuje sie wtedy, gdy nie
nastepuje wyrazna zmiana barwy roztworu w PK miareczkowania oznaczanych jonow
przy uzyciu danego wskaznika (np. miareczkowanie jonow wapnia wobec czerni
eriochromowej T). Polega ono na dodaniu do roztworu zawierajgcego kationy
oznaczanego metalu (np. Ca?*) nadmiaru kompleksu EDTA z metalem tworzgcym
stabszy kompleks niz kompleks EDTA-kation oznaczanego metalu.

Miareczkowanie przez podstawienie stosowane jest, gdy nie mozna ustalic PK
miareczkowania przy uzyciu danego wskaznika. Oznaczenie polega na dodaniu do
roztworu oznaczanego kationu (M) kompleksu innego metalu (M’). Oznaczany kation
wypiera z kompleksu rownowazng ilos¢ jonéw M’, ktdre nastepnie miareczkuje sie za
pomocg mianowanego roztworu EDTA. W metodzie tej wykorzystujemy rdznice
trwatosci kompleksow. Wiekszo$¢ kationow tworzy z EDTA mocniejsze potgczenia niz
Mg i Zn, dlatego tez po dodaniu do roztworu zawierajgcego oznaczany kation metalu
kompleksu Mg-EDTA, nastepuje reakcja podstawienia.

Uwolniong podczas reakcji rownowazng ilos¢ jondw magnezu odmiareczkowujemy
mianowanym roztworem EDTA.

Metoda ta stosowana jest przede wszystkim do oznaczania jonow Ca?*
po dodaniu soli magnezu wobec czerni eriochromowej T.
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d. Miareczkowanie posrednie

Miareczkowanie posrednie jest odmiang miareczkowania podstawieniowego,
stosowang do oznaczania anionéw. Polega ono na wytrgceniu oznaczanych anionow
odpowiednimi kationami. Po rozpuszczeniu powstatego osadu, roztworem EDTA
miareczkuje sie rownowazng ilos¢ kationow jedng z wczesniej podanych metod.
Przyktadem takiego sposobu miareczkowania moze by¢é oznaczanie jonow
szczawianowych, ktére wytrgca sie w postaci szczawianu wapnia, a nastepnie, po
rozpuszczeniu osadu, miareczkuje sie rwnowazng ilos¢ jondw wapnia mianowanym
roztworem EDTA.

Aniony mozna rowniez oznaczy¢ po dodaniu nadmiaru jonow metalu,
wytrgcajgcych oznaczane aniony i odmiareczkowaniu nadmiaru mianowanym
roztworem EDTA (po wczesniejszym odsgczeniu osadu od roztworu). W ten sposob
mozna oznacza¢ m.in. aniony siarczanowe (VI), stosujagc do wytrgcania osadu
(BaS0Oa).

WSKAZNIKI

¢ \Wskazniki metalochromowe, metalowskazniki

Miareczkowanie kompleksometryczne prowadzone jest w obecnosci wskaznikow.
Metalowskazniki mozna podzieli¢ na kilka grup w zaleznosci od ich budowy
chemicznej. Pierwsza grupa to wskazniki jednobarwne np. kwas salicylowy, jodek
potasu, ktore reagujg z kationami tworzgc barwne kompleksy. Druga grupa to
wskazniki wykazujgce zabarwienie w stanie wolnym - tworzg one kompleksy z
metalami, a reakcji towarzyszy intensywna zmiana zabarwienia. Do tej grupy
wskaznikow nalezg: Czern eriochromowa T (czern eriochromowa 11, czerhh mordant
11), kalces, oranz ksylenolowy, btekit pirokatechinowy, mureksyd.

Wskazniki tworzg z kationami metali kompleksy o zabarwieniu odmienny niz
barwa wolnego wskaznika w roztworze. Barwa wolnego wskaznika i kompleksu
wskaznika z oznaczanym jonem muszg sie wyraznie roznic¢, ponadto stata trwatosci
kompleksu metal - wskaznik powinna by¢ co najmniej cztery rzedy wielkosci mniejsza
od statej trwatosci kompleksu metal-komplekson.

Wskaznik wprowadzony do miareczkowanego roztworu tworzy z czescig jonéw
metalu barwny kompleks, a roztwér przyjmuje zabarwienie charakterystyczne dla
kompleksu metal - wskaznik. W czasie miareczkowania wprowadzony roztwor
kompleksonu wigze wolne jony metalu. W poblizu punktu réwnowaznikowego
miareczkowania, kiedy stezenie wolnych jonéw metalu znacznie sie obniza, wypiera on
kationy metalu z mniej trwatego kompleksu metal-wskaznik, tworzgc trwalszy kompleks
metal- komplekson.

Me + Ind —» Melnd + EDTA — Me — EDTA + Ind
barwa | barwa Il (lub odbarwienie)

Me — jon metalu, Ind — wskaznik
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e Czern eriochromowa T

Sol sodowa kwasu1-(1-hydroksy-2-naftylazo)-6-nitro-2-hydroksynaftaleno-4-sulfonowego.
Czern kwasowo-chromowa T.

_O3S O N: N :
Na

Czerh eriochromowa T zachowuje sie jak wskaznik alkacymetryczny, w zaleznosci
od wartosci pH roztworu reakcje przebiegajg nastepujgco:

Hind «— H,nd™ «®% 5 Hind* «22 5 |nd*"
czerwony niebieski pomaran czovy

Ind — oznacza anion wskaznika

W zakresie pH 9,0-10,5 niebieska posta¢ wskaznika (HInd?~) tworzy czerwone
kompleksy chelatowe z duzg grupg metali, m.in. z jonami magnezu, wapnia, cynku,
niklu, glinu. Trwato$s¢ kompleksow jest rézna w zaleznosci od kationu metalu, np.
kompleks z magnezem odznacza sie wiekszg trwatoscig od kompleksu z wapniem.
Poniewaz roztwory czerni eriochromowej sg nietrwate, stosuje sie jg w postaci statej
mieszaniny z chlorkiem sodu w stosunku 1:100 (najczesciej) lub 1:200.

e Oranz ksylenolowy

Sol sodowa kwasu o — krezolosulfoftaleinowego - 3,3’-bis-metyloiiminooctowego

HOOC

Na

COO~

Oranz ksylenolowy jest pochodng czerwieni krezolowej, zachowuje jej wtasciwosci,
wykazujgc w srodowisku kwasowym Zzétte zabarwienie, a w Srodowisku
0 pH powyzej 6.5 fioletowoczerwong. Barwa komplekséw z metalami jest czerwona.

20



Jest wskaznikiem stosowanym do bezposredniego oznaczania w srodowisku
kwasowym kationéw wielu metali, m.in. Cr, Bi, Zn, Pb, Hg, Cd, jak rowniez zmieniajgc
odpowiednio pH do oznaczania 2 lub 3 pierwiastkéw jednoczesnie, np. Bi-Cd, Bi-Pb,
Hg-Pb, Hg-Zn.

e Mureksyd

Soél amonowa kwasu 5,5'-nitrylodibarbiturowego
Soél amonowa kwasu purpurowego

0 o
HN NH
o:< —n— >:o NH,
HN NH
o O

Zabarwienie wskaznika w zaleznosci od pH roztworu:

Hynd < P25 pond PP, poind-

czerwonofoletowe fioletowe niebieskofoletowe

Zmiana zabarwienia zachodzi w wyniku dysocjacji protonéw z grup imidowych
(pK1=9,2, pK2=10,5).

Mureksyd stosowany byt poczgtkowo do oznaczania jonéw Ca w roztworach
0 pH>12, obecnie rzadko uzywany ze wzgledu na trudng do uchwycenia zmiane barwy
(z fioletowoczerwonej na niebieskofioletowg) w punkcie koncowym. Stosowany jest
do oznaczania kationéw Ni, Cu, Co w roztworach amoniakalnych (miareczkowanie
roztworem EDTA) z ktérymi tworzy zoite potgczenia kompleksowe, oraz Ca w
roztworach silnie alkalicznych (pH =12-13) kompleksy mureksydu z wapniem sg
czerwone. Mureksyd w roztworach jest nietrwaly dlatego miesza sie go z NaCl w
stosunku 1:100

e Kwas kalkonokarboksylowy

Stosowany jest najczesciej w postaci soli sodowej, ktéra znana jest pod nazwg kalces.
Kwas 2-hydroksy-1-(2-hydroksy-4-sulfo-1-naftylazo)-naftaleno-3-karboksylowy

OH HO COOH

|
ey

]

2ol
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Kwas kalkonokarboksylowy jest stosowany do oznaczania jonéw wapnia, takze
w obecnosci jondw magnezu. Oznaczenie prowadzi sie metodg bezposrednig
w srodowisku silnie alkalicznym pH=12. W tych warunkach w punkcie koncowym
obserwujemy zmiane barwy z czerwonej na niebieska.

1.3. Bromianometria

Bromianometria jest jedng z metod redoksymetrycznych, w ktérej do
miareczkowania stosuje sie mianowane roztwory bromianu (V) potasu - KBrOs w
obecnosci bromku potasu KBr. Bromian (V) potasu jest silnym utleniaczem, ktory
utleniajgc inne substancje sam redukuje sie do bromku. Nadmiar roztworu KBrO3
reaguje z bromkiem i w kwasowym roztworze wydziela rownowazng ilos¢ bromu.

BrO; + 6H" + 6e — Br~ + 3H,O X1
2Br~ < Br, + 2e X3

BrO; + 5Br + 6H" — 3Br, + 3H,0

Powstajgcy podczas reakcji bromek, reaguje z nadmiarem odczynnika z wydzieleniem
wolnego bromu [9]. Punk koncowy wykrywany jest na podstawie zéttej barwy
wydzielajgcego sie bromu lub poprzez zastosowanie wskaznikow np. stosujgc czerwien
metylowg lub oranz metylowy. Bromianometrycznie mozna oznacza¢ miedzy innymi
arsen (lll), hydrazyne, miedz (l), rodanki, fenole i inne zwigzki heterocykliczne.
Oznaczenia bromianometryczne opierajg sie na trzech podstawowych typach reakc;ji:

e przytgczenia bromu do nienasyconych wigzan podwaojnych;

Elektrony wigzania © sg stosunkowo stabo zwigzane z atomami wegla i ze wzgledu na
przestrzenne roziozenie gestosci elektronowej sg tatwo dostepne dla reagujgcych
czynnikow elektrofilowych. Brom przytgcza sie tatwo do wigzania podwadjnego, dajgc w
efekcie zwigzki bromopochodne. Mechanizm addycji elektrofilowej bromu jest
wieloetapowy. W pierwszej fazie tworzy sie kompleks czgsteczki bromu z elektronami
wigzania n. Powstanie takiego kompleksu umozliwia polaryzacja wigzania Br-Br
indukowana przez podwdjne wigzanie.
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Reakcja ta w koncowym etapie (przejscie jonu bromoniowego w dibromopochodng) jest
procesem jednoczesnym i stereoselektywnym. Przytaczenie nukleofilu (jonu
bromkowego) do jonu bromoniowego zachodzi po stronie przeciwnej w stosunku
do zwigzanego juz atomu bromu, czyli zachodzi addycja trans.

|
‘H ‘ H\c—gl

o | al©
Bl —Br| —
H—O|q‘ = (A—o0—c¢— ®+ |l
| L
|
— Cc— Bl
|
H—o0—c—

e reakcje podstawienia bromem;
Reakcja podstawienia elektrofilowego polega na podstawieniu atomu wodoru przez

grupe elektrofilowg. Mozna wyrdzni¢ w niej trzy etapy: pierwszy polega na luznym
zwigzaniu elektrofila przez elektrony © w kompleks =. Etap drugi to przegrupowanie
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kompleksu © w kompleks &, w ktérym grupa elektrofilowa (oznaczona E) zwigzana jest
z atomem wegla pierscienia benzenowego.

D 8= P —C§

kompleks kompleks §

-
2,

Podczas tego przegrupowania atom wegla, przy ktorym jest grupa elektrofilowa zmienia
swojg hybrydyzacje z sp? na sp?. Ladunek dodatni w kompleksie & jest delokalizowany
na pozostate atomy wegla w pierscieniu, co powoduje tworzenie sie struktur
rezonansowych. Uktad taki jest niekorzystny energetycznie, dlatego dgzy do przejscia
w bardzo trwaty uktad szesciu elektronéw n w pierscieniu szesciocztonowym (uktad
aromatyczny). Jest to ostatni etap podstawienia elektrofilowego, jakim jest
stabilizacja kompleksu & w wyniku odszczepienia H* i przejscia do uktadu
aromatycznego.

struktury rezonansowe kompleksu &

Podstawnik Br- stabo dezaktywuje pierscien (kieruje podstawniki w pozycje orto i para).
Podczas bromowania pierscienia aromatycznego w rozpuszczalnikach niepolarnych
(np. benzen), gdzie brom czgsteczkowy jest mato reaktywny w stosunku do uktadow
aromatycznych, stosowane sg katalizatory typu kwasy-zasady Lewisa (AICls, FeBrs,
ZnCl2) lub pirydyna, ktoére generujg bardziej reaktywny elektrofil. Reakcja przebiega
dwuetapowo, najpierw nastepuje heterogeniczny rozpad czgsteczki bromu na kation
i anion (Br* i Br). Taki efekt spowodowany jest dziataniem dwdch czynnikow:
nukleofilowy uktad aromatyczny odpycha elektrony, natomiast elektrofilowy katalizator
przycigga elektrony. Powstaty kation Br* zostaje przytagczony do pierscienia
aromatycznego a anion Br- do czgsteczki katalizatora. Drugi etap reakcji to utworzony
anion FeBrs pobiera proton od uktadu aromatycznego, wydziela sie bromowodér i
odtwarza sie katalizator FeBrs.
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e bromianometryczne utlenianie;

Powstaty czgsteczkowy brom w reakcji bromianu(V) potasu z bromkiem potasu moze
utleniac niektére zwigzki organiczne, np.:

— pochodne hydrazyny -NH-NHz — powstaje azot pierwiastkowy Nz,

— pochodne hydroksyloaminy — powstaje kwas azotowy HNOs,

— kwas mrowkowy — powstaje dwutlenek wegla COx.

Bromianometryczne miareczkowanie moze by¢é przeprowadzona w sposob
bezposredni lub posredni.

- metoda bezposrednia — polega na bromowaniu lub utlenianiu substancji oznaczanej
za pomocg bromu wydzielonego in statu nascendi w reakcji bromianu(V) potasu z
bromkiem potasu. Zéita barwa roztworu $wiadczy o obecnosci bromu. W praktyce
analitycznej w celu lepszego uchwycenia konca reakcji stosuje sie wskazniki, takie jak:
czerwien metylowa, oranz metylowy, kwas indygosulfonowy. Brom wydzielony przez
pierwszg krople nadmiaru roztworu bromianu reaguje w sposéb nieodwracalny ze
wskaznikiem, powodujgc zmiane =zabarwienia. Stosowane sg takze wskazniki
odwracalne, np. zétcien chinolinowa, p-etoksychryzoidyna, a-naftoflawon.

- metoda posrednia — polega na bromowaniu lub utlenianiu substancji oznaczanej za
pomocg bromu wydzielonego in statu nascendi w reakcji bromianu(V) potasu
z bromkiem potasu. Nadmiar bromu niezuzytego na bromowanie/utlenianie
oznaczanego zwigzku utlenia jon jodkowy (z dodanego Kl) do wolnego jodu, ktory
odmiareczkowuje sie mianowanym roztworem Na2S203 wobec skrobi. Rbwnoczesnie
wykonuje sie probe kontrolng przy zachowaniu takich samych warunkéw oznaczania
jak w przypadku probki. Na podstawie réznicy miedzy iloscig zuzytego mianowanego
roztworu tiosiarczanu sodu w prébie kontrolnej i oznaczanej probce, ustalamy ilos¢
bromu zuzytego w reakcji z oznaczang substancjg.

KBrOs + 5KBr + 6HCI — 3Br2 + 6KCI + 3H20

Br
OH OH
©/ + 3Br, —’/©i + 3HBr
Br Br

Br2 + 2HI — 2HBr + |2
[ + 2Na2S203 — Na2S40s + 2Nal

1.4. Azotynometria

Metoda azotynowa oparta jest na ilosciowej reakcji diazowania I-rzedowych
amin aromatycznych z wytworzeniem trwatej soli diazoniowe;.

25



+ —
ArNH, + NaNO, + 2HX —  ArN;X + NaX + 2H,0
s6l diazoniowa

Azotynometryczne oznaczenia prowadzi sie w wodnych roztworach z dodatkiem
kwasu solnego w temp. ok. 5°C. Ptynem mianowanym jest roztwér 0,1 mol/L azotyn
sodu, z ktérego w srodowisku kwasowym zostaje uwolniony kwas azotowy, ktory ulega
reakcji z oznaczang aming. Reakcja diazowania przebiega wolno, a jej szybkosé
wzrasta wraz z zasadowos$cig aminy. Srodowisko silnie kwasowe miareczkowanego
roztworu utatwia tworzenie aktywnej formy HNOs ktéra przyspiesza reakcje. Punkt
koncowy miareczkowania mozna okreslic stosujgc papierek jodoskrobiowy lub
wyznaczajgc punkt rownowaznikowy potencjometrycznie lub amperometrycznie.

2 NaNOz2 +KJ + 4HCIl — J2 + 2 KCIl + 2 NaCl + 2 NO + 2 H20

Wiasciwosci utleniajgce kwasu azotowego powoduja, ze wydziela sie wolny jod,
tworzgcy ze skrobig barwny kompleks (niebieskie zabarwienie).

Aminy |, Il, lll-rzedowe charakteryzujg sie duzg reaktywnoscig, ktora wynika
z obecnosci wolnej pary elektronowej na atomie azotu. Aminy ujawniajg w tych
przemianach swoj zasadowy lub nukleofilowy charakter.

Aminy |, IlI, lll-rzedowe reagujg fatwo z kwasami nieorganicznymi, dajgc jako
produkty odpowiednie sole mono-, di- i trialkiloamoniowe.

Szczegdlnie wazng reakcjg jest reakcja amin z kwasem azotowym(lll), a w
zasadzie z powstajgcym z niego tréjtlenkiem azotu, ktéry w roztworach wodnych ulega
rownowagowemu rozpadowi, w wyniku ktorego powstaje anion azotanowy(lll) i jon
nitrozoniowy.

- ®
O=— N—2O N=—0 — N=—0+ [0=—N=—=
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Kwas azotowy(lll) jest kwasem nietrwatym, dlatego w celu przeprowadzenia tej reakc;ji
wytwarza sie go w momencie reakcji dziatajgc mocnym kwasem nieorganicznym na
azotyn sodu w obecnosci aminy.

_ _ 0 - - © —
H_O_NZQ P — H_O_NZQ - EZQ + HZO

o |

H) H

H—(_)_EZE) - HJr + QZE_E_EZO

Charakter powstajgcych produktéw w wyniku dziatania kwasu azotowego(lll)
na aminy zalezy w znacznym stopniu od budowy aminy, a dokfadniej od jej rzedowosci.
W  przypadku amin pierwszorzedowych wazne jest, czy podstawnikiem przy atomie
azotu jest grupa alkilowa czy pierscien aromatyczny.

W aminach pierwszorzedowych kation nitrozoamoniowy w wyniku przeniesienia
dwoch protondw od atomu azotu do tlenu najpierw przegrupowuje sie do jonu
oksoniowego, ktéry tatwo odszczepia czgsteczke wody, dajgc w efekcie kation
diazoniowy.

Alifatyczne sole diazoniowe sg nietrwate, ulegajg rozpadowi dajgc skomplikowang
mieszanine produktow organicznych. Przebieg reakcji:

RNH2 + NaNO2 + 2HX — [RN2*X] — Nz + mieszanina alkoholi alkenéw

Powstajgcy N2 wydziela sie ilosSciowo, wykorzystywane jest to w analizie szczegdinie
aminokwasow i biatek.
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Kation diazoniowy utworzony z amin alifatycznych odszczepia czgsteczke azotu
przechodzgc w bardzo reaktywny karbokation. Moze on ulega¢ przemianom
charakterystycznym dla karbokationéw, czyli moze reagowa¢ natychmiast albo
z czgsteczkg rozpuszczalnika, lub z obecnymi w roztworze anionami lub tez moze
stabilizowac sie przez odszczepienie protonu.

R—CH,CH,— N=EN ——>= R—CH,CH, + N,

R —CH;— CH,OH

R—CH;—CH,— X
Natomiast kationy diazoniowe pochodzgce od pierwszorzedowych amin
aromatycznych sg na tyle trwate, ze mozna wydzielac ich sole. Sole te w stanie statym
mogg ulega¢ wybuchowemu rozktadowi, w roztworach wodnych sg jednak catkowicie
bezpieczne. Reakcja ta jest jedng z najwazniejszych reakcji w chemii organicznej. I-
rzedowa amina aromatyczna rozpuszczona (lub w postaci zawiesiny) w zimnym
wodnym roztworze mocnego kwasu nieorganicznego pod wptywem azotynu sodu
ulega przemianie w sl diazoniowa:

N=NCl~

© NaNoO,, HCI©

Sole diazoniowe amin aromatycznych mogg reagowaé nastepujgco:

e z wydzieleniem czgsteczki azotu, grupa diazoniowa zostaje wymieniona na inng
grupe, np. OH, CN-, Br, F, J, CI..

NH N N Cl
NaNO HCI
+ N, + HCI
CuCN, KCN HBr, CuBr
+ N, + KCl + N, + HCl
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e bez wydzielenia czgsteczki azotu, kation diazoniowy dziata jak czynnik
elektrofilowy, np. reakcje substytuciji elektrofilowej (reakcje sprzegania).

MR- E N S g =
o 5|
e s s

G - grupa silnie uwalniajica elektrony -NH,, -NHR, -NR,, -OH

Atomy azotu grupy diazoniowej pozostajg w produkcie. Substytucja zachodzi zwykle w
potozeniu para wzgledem grupy aktywujgcej. Optymalne pH dla reakcji sprzegania
wynosi ok. 10 dla fenoli i 4-5 dla amin. Sprzeganie jest reakcjg aromatycznej substytuc;ji
elektrofilowej, w ktérej jon diazoniowy jest czynnikiem atakujgcym.

@N:Tl ©/OH S @N:N—@-w

i 4-hydroksyazobenzen

CH,

s |
N=NI N
I o CH,
~\cH,

4-N,N-dimetyloaminoazobenzen

Kationy diazoniowe szczegodlnie tatwo reagujg z fenolami i N,N-podstawionymi
anilinami. Reakcja prowadzi do produktu, w ktdérym grupa diazoniowa znajduje sie
w pozycji para w stosunku do grupy hydroksylowej w fenolach lub aminowej w aminach.
Jezeli pozycja para jest zajeta, to wéwczas reakcja sprzegania moze przebiega¢ w
pozyciji orto.

Drugorzedowe aminy alifatyczne i aromatyczne reagujg z HNO:2 dajgc
N-nitrozoaminy.

R — +I;IFO R\+ — = —H

NH —— Al
R / R / | R /
Trzeciorzedowe aminy aromatyczne ulegajg substytucji elektrofilowej w pierscieniu,
elektrofilem jest kation nitrozoniowy. Produktami reakcji sg zwigzki, w ktoérych grupa
nitrowa -N=0 zwigzana jest z atomem wegla. Nitrozowanie w pierscieniu przebiega wg
reakcji:
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O=N

=~ N
CH3 NaNOZ, HCI \CH3
0-5°C

N,N-dimetylo-p-nitrozoanilina

W przebiegu reakcji diazowania amin alifatycznych trzeciorzedowych powstajg
N-nitrozopochodne amin drugorzedowych, w wyniku oderwania sie jednej z grup
alkilowych od atomu azotu. Grupe tg mozna zidentyfikowa¢ w mieszaninie produktow
w odpowiednio dobranym aldehydzie lub ketonie. Mechanizm tej reakcji nie jest znany.
Wiekszos¢ trzeciorzedowych amin alifatycznych powoli przechodzi w N-nitrozoaminy,
dlatego dla celéw analitycznych przyjmuje sie, ze lll-rzedowe aminy nie wchodzg
w reakcje z kwasem azotowym(lIl).
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2. Oznaczanie substancji leczniczych w tabletkach, kapsutkach,
drazetkach

Produkty lecznicze sg jednym z elementow ochrony zdrowia i aby by¢ skutecznymi w
terapii muszag spetniaC scisle okreslone warunki dotyczgce odpowiedniej jakosci,
bezpieczenstwa i skutecznosci. Cel ten jest osiggany poprzez zapewnienie wiasciwej
jakosci substanciji aktywnych, substancji pomocniczych i postaci leku. Ocena srodkéw
leczniczych obejmuje potwierdzenie tozsamosci, badanie zawartosci zanieczyszczen
oraz oznaczanie zawartosci substancji aktywnych biologicznie. Otrzymanie
pozytywnej odpowiedzi w kazdym z tych zakresdw badan upowaznia nas do wydania
decyzji o dopuszczeniu substancji leczniczej, pomocniczej czy postaci leku do obrotu.

API (ang. Active Pharmaceutical Ingredient) jest kluczowym skfadnikiem wszystkich
postaci lekow. To wiasnie substancje farmakologicznie czynne oddziatujg z
organizmem chorego, a substancje pomocnicze sg skfadnikami, ktére pozwalajg na
uformowanie witasciwej, statej lub ptynnej, formy leku oraz mogg modyfikowac
biodostepnosc.

Oznaczenie zawartosci APl w gotowej postaci leku wymaga dobrej znajomosci
wiasciwosci fizykochemicznych substancji farmakologicznie czynnej, substanciji
pomocniczych oraz metod analizy ilosciowej, ktore nalezy dobra¢ tak, aby
gwarantowaty optymalng doktadnos¢ wykonywanych oznaczen.

W przypadku tabletek, drazetek i kapsutek przed przystgpieniem do oznaczania
zawartosci APl nalezy wyznaczyé $redni ciezar pojedynczej tabletki, kapsutki lub
drazetki dla danej serii leku, ktory bedzie niezbedny do wykonania prawidtowych
nawazek i pézniejszych obliczen. Dokonuje sie tego poprzez zwazenie pojedynczo 10
tabletek i obliczeniu wartosci sredniej z wykonanego oznaczenia. Zawartosc
deklarowana APl w pojedynczej tabletce, drazetce czy kapsuice stanowi punkt
odniesienia i jest kluczowg informacjg ksztattujgcg wielkos¢ nawazek. W doborze
metody oznaczania musi uwzgledni¢ réwniez wtasciwosci fizykochemiczne substancii
pomochniczych i ich ewentualne interakcje podczas oznaczania.

Przed przystgpieniem do oznaczenia nalezy odpowiednig (wyliczong na podstawie
informacji w przepisach) liczbe tabletek, kapsutek czy drazetek rozdrobni¢ w
mozdzierzu tak, aby zagwarantowac swobodne przygotowanie niezbednych nawazek.
Nalezy zwrdci¢ uwage na fakt, ze przygotowujgc poszczegdlne prébki odwazamy
doktadnie ilo§¢ np.: sproszkowanej masy tabletkowej gwarantujgcg uzycie do
oznaczenia odpowiedniej i Scisle okre$lonej w przepisie ilosci API.

Ze wzgledu na obecnos¢ substancji pomocniczych w wiekszosci przypadkow
rozpuszczanych nawazek nie otrzymamy klarownych roztworéw, dlatego zmiany barw
wskaznikéw nalezy obserwowac po opadnieciu osadu lub dokonywaé oceny ich
zabarwienia z uwzglednieniem mozliwosci jego modyfikacji przez inne niz AP sktadniki
leku.
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W przypadku tabletek, drazetek lub kapsutek zawierajgcych barwniki, kibre mogg
utrudni¢ wtasciwg ocene zmiany zabarwienia standardowych dla danej metody
oznaczania wskaznikdw, nalezy rozwazy¢ zmiane wskaznika lub samej metodyki i
wykorzystac¢ inny rodzaj analizy ilosciowej, lub istnieje koniecznos$¢ izolacji substanciji
aktywnej z postaci leku poprzez elucje lub ekstrakcje.

W obliczeniach, podobnie jak w tradycyjnych oznaczeniach, uzywamy objetosci i
miana wykorzystanych titrantow, wielkosci nawazek. Jednak wynik odnosimy zawsze
do wyznaczonej wczesniej Sredniej masy np. tabletki z danej serii oraz deklarowanej
dla niej zawartosci API. Nie obliczamy stezenia procentowego (Cp) tylko odchylenie
od zawartosci deklarowanej, a otrzymanych dla kazdej nawazki wynikow, co do
zasady, nie usredniamy — kazdy wynik podajemy oddzielnie.

PRZYKLADOWE OBLICZENIE
Tabletka — deklarowana zawartos¢ API (kofeina) 0,050g
Oznaczenie: acydymetryczne w Srodowisku bezwodnym: do wykonania oznaczenia
uzyc ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg 0,25 g kofeiny
» $Sredni ciezar 1 tabletki danej serii 0,3825 g
» 1 ml 0,1mol/L HCIO4 odpowiada 0,01942 g kofeiny
> s (poprawka na miano) = 1,007
» odwazka (m)-2,0151¢g
> objetosc zuzytego titrantu (Vi) — 13,05 ml HCIO4
» zawartos¢ kofeiny w nawazce (probce):
13,05 x 1,007 x 0,01942 g = 0,2552 g
» zawartos¢ kofeiny w tabletce:
2,0151 g — 0,2552 g kofeiny
0,3825g —x
x = 0,0484 g kofeiny
» odchylenie od zawartosci deklarowanej
0,0484 g-0,050g =-0,0016 g
[-0,0016 g/ 0,050 g] x 100% = =3.2 %
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3. Monografie szczegoélowe lekéw stosowanych w réznych
schorzeniach
3.1. Leki stosowane w schorzeniach os$rodkowego uktadu

nerwowego
AMISULPRYD
o) O
AN
H
O |
H N
T
C17H27N304S M.cz. 369,5

4-Amino-N-[(1-etylopirolidyn-2-ylo)metylo]-5-etylosulfonylo-2-metoksybenzamid
Zawartosc¢ w 1 tabletce: 0,2 g amisulprydu

Oznaczanie metoda acydymetryczng w Srodowisku bezwodnym

o} Q o} Q
a4 . - A
HsC S HsC S
3 o// T/\O + CH3COOH,CIO, 3 o// T/\O ]
- xClO,
o N CHZCOOH b N\+
H,N 0 HN Q
2 | < 2 | < .
CH3 CHg CHs CH3

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,25 g
amisulprydu, rozpusci¢ w 30 mL bezwodnika kwasu octowego, doda¢ 3 krople
roztworu zieleni malachitowej. Miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM
do zmiany zabarwienia na zo6tte. Wykonac prébe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,03695 g amisulprydu.

Oznaczanie metodg acydymetryczng w srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilo$¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,25 g
amisulprydu, rozpusci¢ w 25 mL kwasu octowego (1,05 kg/L), doda¢ 5 mL bezwodnika
kwasu octowego oraz 3 - 4 krople roztworu a-naftolobenzeiny. Miareczkowa¢ kwasem
nadchlorowym (0,1 mol/L) RM do zmiany zabarwienia na zielone. Wykonac prébe
kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,03695 g amisulprydu.
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Oznaczanie metodg acydymetryczng w srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,25 g
amisulprydu, rozpusci¢ w 25 mL kwasu octowego (1,05 kg/L), doda¢ 2 krople roztworu
fioletu krystalicznego. Miareczkowaé kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM do
zmiany zabarwienia na turkusowe. Wykonac probe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,03695 g amisulprydu.

Zastosowanie: przeciwpsychotyczne

ATOMOKSETYNY CHLOROWODOREK

C17H22CINO M.cz. 291,8
(8R)-N-Metylo-3-(2-metylofenoksy)-3-fenylopropan-1-aminy chlorowodorek

Zawarto$¢ w 1 tabletce: 0,06 g chlorowodorku atomoksetyny

Oznaczanie metodg acydymetryczng w sSrodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,18 g
chlorowodorku atomoksetyny. Rozpusci¢ w 15 mL kwasu octowego (1,05 kg/L), dodac
10 mL bezwodnika kwasu octowego i 5 mL roztworu octanu rteci (Il) oraz 3 - 4 krople
roztworu wskaznika. Miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM do zmiany
zabarwienia (zabarwienie obserwowa¢ po opadnieciu osadu masy tabletkowej).
Wobec roztworu fioletu krystalicznego miareczkowa¢ do zmiany zabarwienia na
turkusowe. Wobec roztworu a-naftolobenzeiny miareczkowac¢ do zmiany zabarwienia
na zielone. Wykonac probe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02918 g chlorowodorku atomoksetyny.

Zastosowanie: zwieksza koncentracje, zmniejsza nadmierng ruchliwos¢ u oséb z
ADHD.

34


https://pubchem.ncbi.nlm.nih.gov/#query=C17H22ClNO

BETAHISTYNY DICHLOROWODOREK

CsH14Cl2N2
N-metylo-2-pirydyn-2-yloetanaminy dichlorowodorek

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,024 g dichlorowodorku betahistyny

Oznaczanie metoda acydymetryczng w Srodowisku bezwodnym

N X
HeCu . i .+ 2(CHCOO),Hg HsC_ . 2
Z N~ x2cl - N
| ~H | - 2HgCh [ ~H I
H H H H
X .
+ 2 CH3COOH,ClO,
HaC + N - HC +
N N x 2CH3CO0 - 4 CHZCOOH N
| ~H I | ~H
H H H

Stosunek molowy reakcji 1:2

M.cz. 209,1

X 2CH;COO

X

+

ITI x 2CIO ,
H

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,1 g
dichlorowodorku betahistyny, rozpusci¢ w 25 mL kwasu octowego (1,05 kg/L), doda¢
5 ml bezwodnika kwasu octowego i 10 ml octanu rteci. Ogrzewa¢ 10 min na fazni
wodnej pod przykryciem. Ochtodzi¢. Dodac¢ 3 - 4 krople roztworu fioletu krystalicznego.
Miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM do zmiany zabarwienia na

turkusowe. Wykona¢ prébe kontrolnag.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,01046 g dichlorowodorku betahistyny.

Zastosowanie: zawroty gtowy, szum w uszach, utrata stuchu, nudnosci, choroba

Méniére'a.
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BUPROPIONU CHLOROWODOREK

N x Cl°
CHs cl

C13H19CI2NO M.cz. 276,2
2-(Tertbutyloamino)-1-(3-chlorofenylo)propan-1-onu chlorowodorek

Zawartosc¢ w 1 tabletce: 0,15 g chlorowodorku bupropionu
0,30 g chlorowodorku bupropionu

Oznaczanie acydymetryczne w srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ dokfadnie iloS¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,15 g
chlorowodorku bupropionu, rozpusci¢ w 20 mL kwasu octowego (1,05 kg/L), doda¢ 10
mL bezwodnika kwasu octowego, oraz 10 mL roztworu octanu rteci (). Miareczkowaé
kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM wobec roztworu fioletu krystalicznego (10
kropli) do zmiany zabarwienia na zielone. Wykona¢ probe kontrolna.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02762g chlorowodorku bupropionu.

Oznaczanie alkalimetryczne w srodowisku wodnym

CHgy CHg
H>N+/%CH3 H\N/%CH3
o H CHg o CHy
CH3 CH3
xCl” + NaOH ——= + NaCl + H,0
cl cl

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ dokfadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcej okoto 0,15 g
chlorowodorku bupropionu, rozpusci¢ w 30 mL metanolu. Miareczkowac roztworem
wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM wobec roztworu fenoloftaleiny (10 kropli) do lekko
rézowego zabarwienia, utrzymujgcego sie przez 15 sekund.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02762g chlorowodorku bupropionu

Zastosowanie: przeciwdepresyjne.
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CHLOROPROMAZYNY CHLOROWODOREK

C17H20CI2N2S M.cz. 355,3
3-(2-Chlorofenotiazyn-10-ylo)-N,N-dimetylopropan-1-aminy chlorowodorek

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,1 g chlorowodorku chloropromazyny

Oznaczanie metodg acydymetryczng w Srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ dokfadnie ilo§¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,25 g
chlorowodorku chloropromazyny, rozpusci¢ w 30 mL bezwodnika kwasu octowego,
dodac 3 krople roztworu zieleni malachitowej. Miareczkowac¢ kwasem nadchlorowym
(0,1 mol/L) RM do zmiany zabarwienia na zotte. Wykonaé probe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,03553 g chlorowodorku chloropromazyny.

Oznaczanie metodg alkalimetryczng w $rodowisku wodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,2 g
chlorowodorku chloropromazyny, rozpusci¢ w 30 mL acetonu, doda¢ 3 - 4 krople
roztworu czerwieni bromofenolowej. Miareczkowac roztworem wodorotlenku sodu (0,1
mol/L) RM do zmiany zabarwienia na purpurowo-czerwone.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,03553 g chlorowodorku chloropromazyny.

Zastosowanie: przeciwpsychotyczne.
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CHLOROPROTYKSENU CHLOROWODOREK

CH
H\IL+ °
CH;
| Cl
S
C18H19CI2NS M.cz. 352,3

(832)-3-(2-Chlorotioksanten-9-ylideno)-N,N-dimetylopropan-1-aminy chlorowodorek

Zawartosc¢ w 1 tabletce: 0,05 g chlorowodorku chloroprotyksenu
0,15 g chlorowodorku chloroprotyksenu

Oznaczanie metodg alkalimetryczng w Srodowisku wodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,2 g
chlorowodorku chloroprotyksenu, nastepnie doda¢ 30 mL metanolu i 10 ml
chloroformu. Miareczkowa¢ roztworem wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM wobec 0,5
ml fenoloftaleiny do zmiany zabarwienia na rézowe.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,03523 g chlorowodorku chloroprotyksenu.

Zastosowanie: przeciwpsychotyczne

FENOBARBITAL
H (0]
N
O
/N \ CHg

H (0]
C12H12N203
M.cz. 232,2

5-Etylo-5-fenylo-1,3-diazynan-2,4,6-trion

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,1 g fenobarbitalu
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Oznaczanie metoda alkalimetryczng w srodowisku bezwodnym

H\ (0] o
0 OH
N R i /CH3 N— R | /CHa
o=< + HC—N — o=< + HC=N?#
N AN
N R CH, N R CH,
H o H o
CH,ONa N _CH,
—3= % 0 + Na + HC N + CH,OH
“CH,

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,1 g
fenobarbitalu, doda¢ 20 mL dimetyloformamidu uprzednio zobojetnionego, silnie
zmieszac i miareczkowac roztworem metanolanu sodu (0,1 mol/L) RM wobec biekitu
tymolowego do zmiany zabarwienia na niebieskie.

1 mL CH3ONa (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02322 g fenobarbitalu.

Oznaczanie alkalimetryczne w srodowisku wodnym [16]

5 ;%
O=< 1% + NaOH
N o f%

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,3 g
fenobarbitalu. Doda¢ 20 ml mieszaniny metanolu i benzenu (3:17 v/v), uprzednio
zobojetnionego wobec 0,5 mL tymoloftaleiny. Miareczkowaé¢ etanolowym roztworem
wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM do zmiany zabarwienia na niebieskie.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02322 g fenobarbitalu.

Zastosowanie: nasenne, uspokajajgce, przeciwdrgawkowe.
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FENYTOINA

i
NG

Q O
N
\
Sk
C15H12N202 M.cz. 252,3
5,5-Difenyloimidazolidyno-2,4-dion
Zawarto$¢ w 1 tabletce: 0,1 g fenytoiny

Oznaczanie metoda argentometryczng

!
O N
Q >=O Q >=0
N + K,Cr0, 2AgNO, N
- Ag,CrO,, 2HNO

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,1 g
fenytoiny, nastepnie doda¢ 25 mL metanolu. Doda¢ 1 mL 5% roztworu chromianu
potasu i miareczkowa¢ roztworem azotanu srebra (0,1 mol/L) RM do zmiany
zabarwienia na krwistoczerwone.

1 mL AgNOs (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02523 g fenytoiny.

Oznaczanie metoda alkalimetryczng w srodowisku bezwodnym [16]

H ONa
Ox N o

/

N
>=o —0
N DMF N
\H + CHgONa ——— = \

O H + CH30H
Stosunek molowy reakcji 1:1
Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,5 g
fenytoiny. Dodac¢ 25 mL uprzednio zobojetnionego dimetyloformamidu, mieszac okoto
5 minut. Miareczkowa¢ roztworem metanolanu sodu wobec 0,1 mL bfekitu
tymolowego, do zmiany zabarwienia na niebieskie.
1 mL CH3ONa (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02522 g fenytoiny.

Zastosowanie: przeciwdrgawkowe.
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GABAPENTYNA

OH

CoH17NO2 M.cz. 171,2
Kwas 2-[1-(aminometylo)cykloheksyloloctowy

Zawarto$¢ w 1 tabletce: 0,1 g gabapentyny
0,3 g gabapentyny
0,4 g gabapentyny
0,6 g gabapentyny
0,8 g gabapentyny

Oznaczanie metodg acydymetryczng w srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ dokfadnie ilo§¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,12 g
gabapentyny i rozpusci¢ w 20 mL kwasu octowego (1,05 kg/L), a nastepnie
miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM wobec roztworu fioletu
krystalicznego do zmiany zabarwienia na granatowe. Wykonac¢ probe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,017124 g gabapentyny.

Zastosowanie: przeciwdrgawkowe, bole neuropatyczne.

KWETIAPINY FUMARAN

QD

Ca6Hs54N608S2 M.cz. 883,1
2-[2-(4-Benzo[b][1,4]benzotiazepin-6-ylopiperazyn-1-ylo)etoksy]etanolu (E)-but-2-
enodionian

Zawartosc¢ w 1 tabletce: 0,025 g fumaranu kwetiapiny
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0,050 g fumaranu kwetiapiny
0,100 g fumaranu kwetiapiny
0,150 g fumaranu kwetiapiny
0,200 g fumaranu kwetiapiny
0,300 g fumaranu kwetiapiny

Oznaczanie alkalimetryczne w $Srodowisku wodnym

OH OH

) | ;

[0}

o) NaO
2 o 2 o
+H X H H
N N
\\ H + 2NaOH —> + H + 2H,0
O < :
H_N o N ONa
\FN >\—N
s@ s@

Stosunek molowy reakcji 1: 2

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,3 g
fumaranu kwetiapiny, rozpusci¢c w 30 mL uprzednio zobojetnionego metanolu.
Ogrzewa¢ 10 min na tazni wodnej. Ochtodzi¢. Doda¢ 10 kropli roztworu bfekitu
bromotymolowego. Miareczkowac roztworem wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM do
zmiany zabarwienia na niebieskie.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,0441 g fumaranu kwetiapiny.

Zastosowanie: przeciwpsychotyczne
LAMOTRYGINA

Cl

Cl

H->N
2 /N

I
\(N
Hy
CoH7CI2Ns M.cz. 256,1
6-(2,3-Dichlorofenylo)-1,2,4-triazyno-3,5-diamina

N

zZ

Zawarto$¢ w 1 tabletce: 0,025 g lamotryginy
0,050 g lamotryginy
0,100 g lamotryginy
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Oznaczanie metoda acydymetryczna w srodowisku bezwodnym

cl cl
cl cl
H,N H,N
= ﬁ‘ + CH4COOHYCIO,, = ﬁ‘ .
+ 4
NYN H/NYN

- CH3;COOH

NH, NH,
Stosunek molowy reakcji 1:1.
Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,12 g
lamotryginy, rozpusci¢ w 25 mL kwasu octowego (1,05 kg/L). Ogrzewac 5 min na fazni
wodnej przykrywajgc kolbe szkietkiem zegarkowym. Ochtodzi¢. Dodac 3 - 4 krople
roztworu fioletu krystalicznego. Miareczkowaé kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM
do zmiany zabarwienia na niebieskie. Wykonac probe kontrolng.
1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02561 g lamotryginy.

Zastosowanie: przeciwdrgawkowe

MIANSERYNY CHLOROWODOREK

N X CI’

C18H21CIN2 M.cz. 300,8
(14bRS)-2-Metylo-1,2,3,4,19,14b-heksahydrodibenzo|c,f]pirazyno[1,2-alazepiny
chlorowodorek

Zawartosc¢ w 1 tabletce: 0,01 g chlorowodorku mianseryny
0,03 g chlorowodorku mianseryny

Oznaczanie metodg alkalimetryczng w srodowisku wodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ dokfadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcej okoto 0,15 g
chlorowodorku mianseryny, rozpusci¢ w 50 mL uprzednio zobojetnionego metanolu.
Miareczkowac¢ roztworem wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM wobec 0,5 mL roztworu
fenoloftaleiny do zmiany zabarwienia na rézowe.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,03008 g chlorowodorku mianseryny

Zastosowanie: przeciwdepresyjne
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MOKLOBEMID

Cl

C13H17CIN202 M.cz. 268,7
4-Chloro-N-(2-morfolin-4-yloetylo)benzamid

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,15 g moklobemidu

Oznaczanie metoda acydymetryczna w srodowisku bezwodnym

0 K\o o K\o
+
N\) + - N\)
NN + CH3COOH,CIO, NN )
| | H xClO4
H - CH4COOH H
cl cl

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,15 g
moklobemidu, rozpusci¢ w 25 mL bezwodnego kwasu octowego (1,05 kg/L), dodag,
5 mL bezwodnika kwasu octowego, 3 krople roztworu fioletu krystalicznego.
Miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM do zmiany zabarwienia na
granatowe. Wykonac prébe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02687g moklobemidu.

Zastosowanie: przeciwdepresyjne
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OPIPRAMOLU DICHLOROWODOREK

e

x 2Cl°

+.

N
H™ L H
N\L

OH

C23H31CI2N30 M.cz. 436,4
2-[4-(3-benzo[b][1]benzazepin-11-ylopropylo)piperazyn-1-ylo]etanolu
dichlorowodorek

Zawartosc¢ w 1 tabletce: 0,050 g dichlorowodorku opipramolu

Oznaczanie metodg acydymetryczng w srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:2

Odwazy¢ dokfadnie iloS¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,15 g
dichlorowodorku opipramolu, rozpusci¢ w 25 mL kwasu octowego (1,05 kg/L), dodac
5 mL bezwodnika kwasu octowego i 10 mL roztworu octanu rteci (Il) oraz 3 - 4 krople
roztworu fioletu krystalicznego. Miareczkowaé kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM
do zmiany zabarwienia na turkusowe. Wykona¢ probe kontrolng

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,021825 g dichlorowodorku opipramolu.

Zastosowanie: przeciwlekowe, uspokajajgce i poprawiajgce nastroj,
przeciwdepresyjne.
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PERAZYNY DIMALEINIAN

Hs
(\Nl )
H o)
N\) N
o)
0~ “OoH
X
O T
o)
S 0 OH

C28H33N30sS M.cz. 571,6
10-[3-(4-Metylopiperazyn-1-ylo)propylo]fenotiazyny (Z)-but-2-enodionian

\

\

Zawarto$¢ w 1 tabletce: 0,025 g dimaleinianu perazyny
0,050 g dimaleinianu perazyny
0,100 g dimaleinianu perazyny
0,200 g dimaleinianu perazyny

Oznaczanie metoda alkalimetryczna w srodowisku wodnym
CHg CHs

N

N
o ONa
T 2r,0
o 2 o
N Ho o Ho o
2
s

Stosunek molowy reakcji 1:2

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,2 g
dimaleinianu perazyny, rozpusci¢ w 30 mL uprzednio zobojetnionego acetonu, doda¢
1 mL czerwieni fenolowej. Miareczkowaé roztworem wodorotlenku sodu (0,1 mol/L)
RM do zmiany zabarwienia na purpurowo-czerwone.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02858 g dimaleinianu perazyny.

Zastosowanie: przeciwpsychotyczne.

PREGABALINA

OH

CHgj
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CsH17NO2 M.cz. 159,2
Kwas (3S)-3-(aminometylo)-5-metyloheksanowy

Zawartos¢ w 1 kapsutce: 0,075 g pregabaliny
0,150 g pregabaliny

Oznaczanie metodg acydymetryczng w srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1.

Odwazy¢ doktadnie zawartos¢ kapsutek odpowiadajgcg okoto 0,1 g pregabaliny,
rozpusci¢ w 25 mL kwasu octowego (1,05 kg/L). Dodac¢ 3 - 4 krople roztworu a-
naftolobenzeiny. Miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM do zmiany
zabarwienia na zielone. Wykonac¢ probe kontrolna.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,015923 g pregabaliny.

Zastosowanie: zaburzenia lekowe, bole neuropatyczne.

SERTRALINY CHLOROWODOREK

C17H1s8CIsN M.cz. 342,7
(1S,4S)-4-(3,4-Dichlorofenylo)-N-metylo-1,2,3,4-tetrahydronaftalen-1-aminy
chlorowodorek

Zawarto$¢ w 1 tabletce: 0,05 g chlorowodorku sertraliny
0,10 g chlorowodorku sertraliny

Oznaczanie metodg acydymetryczng w Srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie iloS¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,1 g
chlorowodorku sertraliny Rozpusci¢ w 30 mL bezwodnika kwasu octowego, ogrzewac
5 min na fazni wodnej pod przykryciem. Ochtodzi¢. Doda¢ 3 - 4 krople roztworu a-
naftolobenzeiny. Miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM do zmiany
zabarwienia na zielone. Wykonac prébe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,03427 g chlorowodorku sertraliny.

Zastosowanie: zaburzenia depresyjne, fobie.
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TETRAZEPAM

HaC

C16H17CIN20 M.cz. 288,8
7-Chloro-5-(cykloheksen-1-ylo)-1-metylo-3H-1,4-benzodiazepin-2-on

Zawartosc¢ w 1 tabletce: 0,05 g tetrazepamu

Oznaczanie metoda acydymetryczng w Srodowisku bezwodnym

Hj H3C

C
\ 0
N

O \
\g N\<
|O . -
+ CH3;COOH,CIO O
cl —N 3 2CI0, o /Ni

- CH4COOH H

C .

Stosunek molowy reakcji 1:1.

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,2 g
tetrazepamu, rozpusci¢ w 30 mL bezwodnika kwasu octowego, doda¢ 3 krople
roztworu zieleni malachitowej. Miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM
do zmiany zabarwienia na zotte. Wykonac prébe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02888 g tetrazepamu.

x ClO},

Oznaczanie metodg acydymetryczng w Srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ masy sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg 0,25 g
tetrazepamu, rozpusci¢ w 25 mL kwasu octowego (1,05 kg/L), doda¢ 2 krople roztworu
fioletu krystalicznego. Miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM do
zmiany zabarwienia na turkusowe. Wykonac¢ prébe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02888 g tetrazepamu.

Zastosowanie: zespoty spastyczne, przykurcze miesni.
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TRAZODONU CHLOROWODOREK

Cl

Cf\_/_\/_\ o
N N\< _/

O

C19H23CI2NsO M.cz. 408,3
2-[3-[4-(3-Chlorofenylo)piperazyn-1-ylo]propylo]-[1,2,4]triazolo[4,3-a]pirydyn-3-onu
chlorowodorek

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,075 g chlorowodorku trazodonu
0,150 g chlorowodorku trazodonu

Oznaczanie metoda acydymetryczna w srodowisku bezwodnym

N R \ (\Ni\/\N/N\
N Sy _* (CH3CO0)5Hg N\) H \\ \ )
2 Q/ T hgo, 2 ©/ 7 N ) xcHscoo

Cl

/ +

N
(\N\ . ] \
H + CHZCOOH,CIO,
N XCHzc00T ————— = = N x Cloy,
- 2 CH3COOH
cl cl

Stosunek molowy 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,3 g
chlorowodorku trazodonu, rozpusci¢ w 50 mL kwasu octowego (1,05 kg/L). Doda¢ 10
mL roztworu octanu rteci (ll) oraz 3 - 4 krople roztworu fioletu krystalicznego.
Miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM do zmiany zabarwienia na
niebieskie. Wykonaé probe kontrolng..

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,04083 g chlorowodorku trazodonu.

Zastosowanie: przeciwdepresyjne.
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WALPROINIAN SODU

O]
H3C

X Na

CH,

CsH1sNaO2 M.cz. 166,2
2-Propylopentanian sodu

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,3 g walproinianu sodu
0,5 g walproinianu sodu

Oznaczanie metodg acydymetryczng w srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,12 g
walproinianu sodu. Rozpusci¢ w 15 ml bezwodnika kwasu octowego, doda¢ 0,3 mi
roztworu zieleni malachitowej. Miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM
do zmiany zabarwienia na zo6tte. Wykonac¢ probe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,01662 g walproinianu sodu.

Zastosowanie: przeciwdrgawkowe, epizody maniakalne w chorobie dwubiegunowe;j.

WENLAFAKSYNY CHLOROWODOREK

CHg
H |,

CH,

HO
xCl
CH
O/ 3
C17H28CINO? M.cz. 313,9
1-[2-(Dimetyloamino)-1-(4-metoksyfenylo)etylo]cykloheksan-1-olu chlorowodorek

Zawarto$¢ w 1 kapsutce: 0,0375 g chlorowodorku wenlafaksyny
0,0750 g chlorowodorku wenlafaksyny
0,1500 g chlorowodorku wenlafaksyny
0,3000 g chlorowodorku wenlafaksyny

Oznaczanie metoda acydymetryczng w Srodowisku bezwodnym
Stosunek molowy reakcji 1:1
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Odwazy¢ dokfadnie iloS¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,15 g
chlorowodorku wenlafaksyny, rozpusci¢ w 15 mL kwasu octowego (1,05 kg/L), dodaé
10 mL bezwodnika kwasu octowego i 5 mL roztworu octanu rteci (Il) oraz 3 - 4 krople
roztworu a-naftolobenzeiny. Miareczkowac¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM do
zmiany zabarwienia na zielone. Wykonac prébe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,03139 g chlorowodorku wenlafaksyny.

Zastosowanie: depresja, fobie.

3.2. Leki przeciwbodlowe, przeciwgoraczkowe, przeciwzapalne

ACEKLOFENAK
OH
o]
o o
X
H\N
cl Cl
C16H13CI2NO4 M.cz. 354,2

Kwas 2-[2-[2-(2,6-dichloroanilino)fenylo]acetyloJoksyoctowy
Zawarto$¢ w 1 tabletce : 0,1 g aceklofenaku

Oznaczanie metodg alkalimetryczng w Srodowisku wodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,2 g
aceklofenaku, doda¢ 20 mL metanolu, uprzednio zobojetnionego roztworem
wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM wobec 2 mL roztworu czerwieni fenolowej (lub 1
mL roztworu tymoloftaleiny). Miareczkowac¢ roztworem wodorotlenku sodu (0,1 mol/L)
RM do zmiany zabarwienia wskaznika.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,03542 g aceklofenaku.

Zastosowanie: przeciwbolowe, przeciwzapalne.
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AMINOFENAZON

H,C
3\

H3C/N\N o)

C13H17Ns3O M.cz. 231,3
4-(Dimetyloamino)-1,5-dimetylo-2-fenylopirazolin-3-on

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,3 g aminofenazonu

Oznaczanie metoda acydymetryczna w srodowisku bezwodnym

HsC HaG
N
HsC N—CHj, HsC N—CH,

\
— —( H
+ - -
H3c/N>\N10 + CH3COOHCIO, H3c/'\?\Nio X ClOy,
- CH3COOH

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,2 g
aminofenazonu, rozpusci¢ w 20 mL kwasu octowego (1,05 kg/L) i dobrze wymieszac.
Miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM wobec 3 kropli roztworu fioletu
krystalicznego do zmiany zabarwienia na granatowe. Wykona¢ prébe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02313g aminofenazonu.

Zastosowanie: przeciwbolowe, przeciwgorgczkowe.

FENYLOBUTAZON
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C19H20N202 M.cz. 308,4

4-Butylo-1,2-difenylopirazolidyn-3,5-dion
Zawartos¢ w 1 drazetce: 0,2 g fenylobutazonu

Oznaczanie metodg alkalimetryczng w srodowisku wodnym [17]

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych drazetek odpowiadajgcg okoto 0,2 g
fenylobutazonu doda¢ 20 mL acetonu (uprzednio zobojetnionego roztworem
wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM wobec 1 mL roztworu btekitu bromotymolowego) i
ogrzewac na fazni wodnej przez 10 minut, pod przykryciem. Miareczkowac roztworem
wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM do zmiany zabarwienia na niebieskie.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,03084 g fenylobutazonu.

Oznaczanie metoda alkacymetryczna w srodowisku wodnym

O
HoCy
o=

+ NaOH
H,0

©

O

o
e

<
&

o= N \@ ©\© NaO é \©

NaOH + HCl = NaCl + H,0

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilo$¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,15 g
fenylobutazonu. Doda¢ 10,0 mL roztworu wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM i
ogrzewacé na tazni wodnej przez 2-3 minuty delikatnie mieszajgc. Po ochtodzeniu
dodac 0,2 mL roztworu fenoloftaleiny i miareczkowac¢ kwasem solnym (0,1 mol/L) RM
do odbarwienia.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,03084 g fenylobutazonu.

Zastosowanie: przeciwbolowe, przeciwzapalne.
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IBUPROFEN

CHj,

OH
CHg

H3C

Ci3H1802 M.cz. 206,3
Kwas 2-[4-(2-metylopropylo)fenylo]propanowy

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,2 g ibuprofenu
0,4 g ibuprofenu
0,6 g ibuprofenu

Oznaczanie metodg alkalimetryczng w sSrodowisku wodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ dokfadnie iloS¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,20 g
ibuprofenu. Doda¢ 30 mL metanolu lub acetonu (rozpuszczalniki uprzednio
zobojetnione wobec 1 mL roztworu btekitu bromotymolowego) i intensywnie mieszac
przez okoto 2 minuty. Miareczkowac¢ roztworem wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM do
zmiany zabarwienia dla tabletki czerwonej na fioletowe, dla tabletki biatej na
niebieskie.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02063 g ibuprofenu.

Oznaczanie metodg alkalimetryczng w srodowisku wodnym [16]

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgca okoto 0,4 g. Dodaé
50 mL, uprzednio zobojetnionego wobec roztworu fenoloftaleiny, etanolu. Ogrza¢ na
tazni wodnej do wrzenia. Ochtodzié. Miareczkowac¢ roztworem wodorotlenku sodu (0,1
mol/L) RM z potencjometrycznym wyznaczaniem punktu kohcowego.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02063 g ibuprofenu.

Oznaczanie metodg alkalimetryczng w Srodowisku wodnym [17]

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgca okoto 0,4 g. Dodaé
50 mL metanolu. Ogrza¢ na tazni wodnej do wrzenia. Ochtodzi¢. Miareczkowaé
roztworem wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM wobec roztworu fenoloftaleiny do
zmiany zabarwienia na rozowe. Wykonac probe kontrolng.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02063 g ibuprofenu.

Oznaczanie metoda alkacymetryczng w Srodowisku wodnym
Stosunek molowy reakcji 1:1
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Odwazy¢ dokfadnie iloS¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,15 g
ibuprofenu. Doda¢ 10,0 mL roztworu wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM i ogrzewac na
tazni wodnej przez 2-3 minuty delikatnie mieszajgc. Ochtodzi¢. Dodaé¢ 0,2 mL
odpowiedniego wskaznika i miareczkowac¢ kwasem solnym (0,1 mol/L) RM do zmiany
zabarwienia (roztwér fenoloftaleiny — do odbarwienia; roztwor czerwieni fenolowej —
do Zzottego zabarwienia utrzymujgcego sie ok. 5 sek.).

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02063 g ibuprofenu.

Zastosowanie: przeciwbolowe, przeciwgorgczkowe, przeciwzapalne.

KETOPROFEN

C16H1403 M.cz. 254,3
Kwas 2-(3-Benzoilofenylo)propanowy

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,05 g ketoprofenu
0,10 g ketoprofenu
0,20 g ketoprofenu

Oznaczanie metodg alkalimetryczng w Srodowisku wodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,2 g
ketoprofenu. Dodaé¢ 20 mL metanolu, uprzednio zobojetnionego wobec 2 mL roztworu
czerwieni fenolowej. Ogrzewaé¢ na tazni wodnej przez 5 minut pod przykryciem.
Miareczkowa¢ roztworem wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM do zmiany zabarwienia
na czerwone.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02543 g ketoprofenu.

Oznaczanie metodg alkacymetryczng w Srodowisku wodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ dokfadnie ilo§¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,15 g
ketoprofenu. Doda¢ 10,0 mL roztworu wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM i ogrzewac
na tazni wodnej przez 2-3 minuty delikatnie mieszajgc. Po ochtodzeniu doda¢ 0,2 mL
roztworu odpowiedniego wskaznika i miareczkowa¢ kwasem solnym (0,1 mol/L) RM
do zmiany zabarwienia (roztwér fenoloftaleiny — do odbarwienia; czerwien fenolowa —
do zéttego zabarwienie utrzymujgce sie ok. 5 sek.).

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02543 g ketoprofenu.

Zastosowanie: przeciwbolowe, przeciwzapalne.
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KWAS ACETYLOSALICYLOWY

Ox.__-OH
H3CYO
o)

CoHsO4 M.cz. 180,2
Kwas 2-acetyloksybenzoesowy

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,030 g kwasu acetylosalicylowego
0,075 g kwasu acetylosalicylowego
0,150 g kwasu acetylosalicylowego
0,300 g kwasu acetylosalicylowego
0,500 g kwasu acetylosalicylowego

Oznaczanie metodg alkalimetryczng w $rodowisku wodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,15 g kwasu
acetylosalicylowego, doda¢ 15 mL uprzednio zobojetnionego wobec 0,4 mL roztworu
btekitu bromotymolowego acetonu, intensywnie miesza¢ przez okoto 2 minuty, a
nastepnie miareczkowac roztworem wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM do zmiany
zabarwienia na niebieskie.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,018015g kwasu acetylosalicylowego.

Oznaczanie metodg alkalimetryczng w $rodowisku wodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,15 g kwasu
acetylosalicylowego, doda¢ 15 mL, uprzednio zobojetnionego wobec 2 mL roztworu
fenoloftaleiny, metanolu. Intensywnie miesza¢ przez okoto 2 minuty, a nastepnie
miareczkowaé roztworem wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM do zmiany zabarwienia
na rozowe.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,018015 g kwasu acetylosalicylowego.

Zastosowanie: przeciwbolowe, przeciwgorgczkowe, przeciwzapalne.

KWAS MEFENAMOWY
HO.__0O
CH,
N CH,
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C1sH15sNO2 M.cz. 241,3
Kwas 2-(2,3-dimetyloanilino)benzoesowy

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,25 g kwasu mefenamowego

Oznaczanie metodg alkalimetryczng w srodowisku wodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgca okoto 0,2 g kwasu
mefenamowego, rozpusci¢ w 40 mL metanolu, uprzednio zobojetnionego roztworem
wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM wobec 2 mL roztworu czerwieni fenolowej i
ogrzewaC¢ na tazni wodnej przez 5 minut pod przykryciem. Po ochtodzeniu
miareczkowacé roztworem wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM do zmiany zabarwienia
na czerwone.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02413 g kwasu mefenamowego.

Oznaczanie metodg alkacymetryczng w sSrodowisku wodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,15 g kwasu
mefenamowego. Doda¢ 10,0 mL roztworu wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM i
ogrzewac na fazni wodnej przez 2-3 minuty delikatnie mieszajgc. Po ochtodzeniu
dodac¢ 0,2 mL wskaznika i miareczkowac¢ kwasem solnym (0,1 mol/L) RM do zmiany
zabarwienia (roztwor fenoloftaleiny — do odbarwienia; roztwér tymoloftaleiny — do
odbarwienia).

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02413 g kwasu mefenamowego.

Zastosowanie: przeciwbolowe, przeciwzapalne.

METAMIZOL SODU
CH,
L N i
N \ \_ﬁ_o_ Na+
o 0
Ci3H1sN3sNaOa4S M.cz. 333,3

[(1,5-Dimetylo-3-okso-2-fenylopirazol-4-ilo)-metyloamino]metansulfonian sodu

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,5 g metamizolu sodu
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Oznaczanie metoda jodometryczng [15]

HSC\ H3C\
N CH
Na' o—s—o—/ W H/N e
I 0" >N"en, —= PN + NaHSO, + HCHO

HSO, + I,+HO —> HSO, + 2HI
Stosunek molowy reakcji 1:1
Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,25 g
metamizolu sodu, doda¢ 5 mL wody, 5 mL kwasu solnego (0,02 mol/L), dobrze
wymieszac, a nastepnie doda¢ 2 mL skrobi i miareczkowac¢ roztworem jodu (0,05
mol/L) RM do utrzymujgcej sie przez kilkanascie sekund barwy granatowe;.
1 mL J2 (0,05 mol/L) RM odpowiada 0,01667g metamizolu sodu.

Zastosowanie: przeciwbolowe, przeciwgorgczkowe.

METAMIZOL MAGNEZU SZESCIOWODNY

CHy
HaCo CHs
| N N <|3|
N \ ‘—ﬁ—o' Mg?t . 6H,0
© 0

Ca26H32N6OsS2 Mg, 6H20

M.cz. 789

N-(1-Fenylo-2,3-dimetylo-5-0kso-3-pirazolin-4-ylo)-N-metyloaminometylosulfonian

magnezu szesciowodny

Zawarto$¢ w 1 saszetce: 0,5 g metamizolu magnezu

Oznaczanie metoda jodometryczng

Stosunek molowy reakcji 1:2

Odwazy¢ doktadnie mase sproszkowanego granulatu odpowiadajgcg okoto 0,2 g
metamizolu magnezu, doda¢ 10 mL wody, 6 mL kwasu solnego (0,72 g/L) i
miareczkowac roztworem jodu (0,05 mol/L) RM, stosujgc 2 mL roztworu skrobi jako
wskaznika, do utrzymujgcej sie kilkanascie sekund barwy granatowe;.

1 mL J2 (0,05 mol/L) RM odpowiada 0,01973 g metamizolu magnezu.

Zastosowanie: przeciwbdlowe, przeciwgorgczkowe.
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NAPROKSEN

o
HO

CHy

C14H1403 M.cz. 230,3
Kwas (2S)-2-(6-metoksynaftalen-2-ylo)propanowy

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,250 g naproksenu
0,275 g naproksenu
0,500 g naproksenu
0,550 g naproksenu

Oznaczanie metodg alkalimetryczng w Srodowisku wodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,25 g
naproksenu. Dodac¢ 20 mL metanolu uprzednio zobojetnionego wobec 1 mL roztworu
btekitu bromotymolowego i ogrzewac na tazni wodnej przez 5 minut. Nastepnie po
ochtodzeniu miareczkowaé roztworem wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM do zmiany
zabarwienia na niebieskie.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02303 g naproksenu.

Oznaczanie metodg alkacymetryczng w srodowisku wodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,15 g
naproksenu. Doda¢ 10,0 mL roztworu wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM i ogrzewaé
na tazni wodnej przez 2-3 minuty delikatnie mieszajgc. Po ochtodzeniu doda¢ 0,2 mL
roztworu odpowiedniego wskaznika i miareczkowac¢ kwasem solnym (0,1 mol/L) RM
do zmiany zabarwienia (roztwor fenoloftaleiny — do odbarwienia; roztwor czerwieni
fenolowej — do zbttego zabarwienia utrzymujgce sie ok. 5 sek).

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02303 g naproksenu.

Zastosowanie: przeciwbolowe, przeciwgorgczkowe, przeciwzapalne.
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TRAMADOLU CHLOROWODOREK

/CH3
(@]
HO
HSC\ +
| \H x Cl
CHj,
C16H26CINO2 M.cz. 299,8

2-[(Dimetyloamino)metylo]-1-(3-metoksyfenylo)-cykloheksan-1-olu chlorowodorek

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,05 g chlorowodorku tramadolu
0,10 g chlorowodorku tramadolu
0,15 g chlorowodorku tramadolu
0,20 g chlorowodorku tramadolu

Oznaczanie metodg acydymetryczng w srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,15 g
chlorowodorku tramadolu, rozpusci¢ w 25 mL kwasu octowego (1,05 kg/L), dodac¢ 10
mL bezwodnika kwasu octowego, oraz 10 mL roztworu octanu rteci (II). Ogrzewac¢ 10
minut na tazni wodnej. Ochtodzi¢. Miareczkowac¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L)
RM wobec 3 kropli roztworu zieleni malachitowej do zmiany zabarwienia na zielone.
Wykonacé probe kontrolng.

1 mL HCIOa4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02998 g chlorowodorku tramadolu.

Oznaczanie metodg alkalimetryczng w $rodowisku wodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ dokfadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcej okoto 0,15 g
chlorowodorku tramadolu, rozpusci¢ w 30 mL metanolu. Doda¢ 10 mL chloroformu.
Ogrzewa¢ 5 minut, pod przykryciem, na tazni wodnej. Miareczkowa¢ roztworem
wodorotlenkiem sodu (0,1 mol/L) RM wobec 0,5 mL roztworu tymoloftaleiny do zmiany
zabarwienia na niebieskie.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02998 g chlorowodorku tramadolu.

Zastosowanie: narkotyczny lek przeciwbolowy.
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3.3. Leki stosowane w schorzeniach uktadu krazenia

ACEBUTOLOLU CHLOROWODOREK

OH H

|,
o] N CH,
o ]
/\)k HY “c
CH CH
H3C ’Tl 3 3
H (e}

C18H29N204Cl M.cz. 372,9
N-[3-acetylo-4-[2-hydroksy-3-(propan-2-yloamino)propoksy]fenylo]butanamidu
chlorowodorek

Zawartos¢ w 1 tabletce : 0,2 g chlorowodorku acebutololu
0,4 g chlorowodorku acebutololu

Oznaczanie metodg acydymetryczng w $rodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,30 g
chlorowodorku acebutololu i rozpusci¢ w 30 mL kwasu octowego (1,05 kg/L), dodaé
10 mL octanu rteci (Il), a nastepnie miareczkowaé¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L)
RM wobec 3 kropli roztworu fioletu krystalicznego do zmiany zabarwienia na
granatowe. Wykonac prébe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,03729 g chlorowodorku acebutololu.

Zastosowanie: nadcisnienie tetnicze, zaburzenia rytmu serca.

ATENOLOL
OH T
O\)\/N CHs
147 T
CH
H,N 3
C14H22N203 M.cz. 266.3

2-[4-[2-Hydroksy-3-(propan-2-yloamino)propoksy]fenylo]acetamid
Zawartos¢ w 1 tabletce : 0,025 g atenololu

0,050 g atenololu
0,100 g atenololu
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Oznaczanie metoda acydymetryczng w Srodowisku bezwodnym

H
H
O\L/N CHa + - O\)\;’\‘ CHy
0 Y + CHZCOOH}CIO,, o Y .
x Cloy,
CHg - CHZCOOH CH,
HoN HzN

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ dokfadnie iloS¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajacg okoto 0,20 g
atenololu i rozpusci¢ w 30 mL kwasu octowego (1,05 kg/L). Ogrzewa¢ na tazni
wodnej do temperatury ok. 60° C. Po ochtodzeniu doda¢ 10 mL bezwodnika kwasu
octowego, a nastepnie miareczkowaé¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM wobec
3 kropli roztworu fioletu krystalicznego do zmiany zabarwienia na niebieskie. Wykona¢
probe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02663 g atenololu.

Zastosowanie: nadcis$nienie tetnicze, zaburzenia rytmu serca.

CHINIDYNY SIARCZAN

2-
SO,

C40Hs50N408S M.cz. 746,9
(S)-[(2R,4S,5R)-5-Etenylo-1-azabicyklo[2.2.2]oktan-2-ylo]-(6-metoksychinolin-4-
ylo)metanolu siarczan

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,2 g siarczanu chinidyny

Oznaczanie metoda acydymetryczng w Srodowisku bezwodnym [16]
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N
N
= 4 _
CH,0 H X SOZ” + 3 CH,COOH,CIO,

L 12
H i
NS NS
N . B X R
x HSO, xCIO, + x 2 ClO, + 3 CH,COOH
Z =
CH,O H CH,0 H
I I
HO—C NT HO—C NT
H H
/CH2 /CH2

Stosunek molowy reakcji 1:3

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek, odpowiadajgcg okoto 0,2 g
siarczanu chinidyny, doda¢ 20 mL kwasu octowego (1,05 kg/L) i dobrze wymieszac.
Miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM wobec 0,15 mL roztworu zieleni
brylantowej do zmiany zabarwienia na zétte. Wykona¢ probe kontrolna.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02490g siarczanu chinidyny.

Zastosowanie: zaburzenia rytmu serca.

DILTIAZEMU CHLOROWODOREK

H3C
\N+/CH3

H/S
0O 0
H3c—</ N
o x Cl’

Q
\
CHj

C22H27CIN204S M.cz. 451
[(2S,3S)-5-[2-(Dimetyloamino)etylo]-2-(4-metoksyfenylo)-4-okso-2,3-dihydro- octanu
1,5-benzotiazepin-3-ylu chlorowodorek

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,06 g chlorowodorku diltiazemu
0,09 g chlorowodorku diltiazemu
0,12 g chlorowodorku diltiazemu
0,18 g chlorowodorku diltiazemu
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Oznaczanie metodg acydymetryczng w Srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,25 g
chlorowodorku diltiazemu, rozpusci¢ w 15 mL kwasu octowego (1,05 kg/L), doda¢ 10
mL bezwodnika kwasu octowego i 5 mL roztworu octanu rteci (Il) oraz 3 krople
roztworu fioletu krystalicznego. Miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM
do zmiany zabarwienia na turkusowe. Oznaczenie mozna wykona¢ wobec a-
naftolobenzeiny miareczkujgc do zmiany zabarwienia na zielone. Wykonac¢ prébe
kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,0451 g chlorowodorku diltiazemu

Zastosowanie: nadcisnienie tetnicze.

KAPTOPRYL
CHj
HS O
~
O
N
OH
CoH1sNO3S M.cz. 217,3

Kwas (2S)-1-[(2S)-2-metylo-3-sulfanylopropanoilo]pirolidyno-2-karboksylowy

Zawartosc w 1 tabletce: 0,0125 g kaptoprylu
0,0250 g kaptoprylu
0,0500 g kaptoprylu

Oznaczanie metoda jodometryczna

o) © OH
2 Hsﬂ/lkN ‘1,
CH,

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilo$¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,15 g
kaptoprylu i rozpusci¢ w 30 mL wody, doda¢ 10 mL kwasu solnego (105 g/L), a
nastepnie miareczkowac roztworem jodu (0,05 mol/L) RM wobec 2 mL roztworu skrobi
do zabarwienia granatowego utrzymujgcego sie kilkanascie sekund.

1 mL J2 (0,05 mol/L) RM odpowiada 0,02173 g kaptoprylu.

HO

o o) O O OH
N)SAS—S/\/lkN + 2 HI
CH, CH,

Zastosowanie: nadcisnienie tetnicze.
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LOSARTAN POTASU

—2Z

C22H23CIKNsO M.cz. 462
[2-Butylo-5-chloro-3-[[4-[2-(1,2,3-triaza-4-azoniacyklopenta-2,5-dien-5-
ylo)fenylo]fenylo]-metylo]imidazol-4-ilojmetanol potasu

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,05 g losartanu potasu

Oznaczanie metoda acydymetryczna w srodowisku bezwodnym

cl CHg o, K CH;
+
N N
HO\IQ HO\I\
N /N=N\ N /N=N
N N~ .- Ny NH
XK + 2 CH3COOH,CIO, X .
KClo, + x CIO,,
- 2 CH4COOH

Stosunek molowy reakciji 1:2.

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,2 g
losartanu potasu, rozpusci¢ w 75 mL kwasu octowego (1,05 kg/L). Ogrzewaé 5 minut
pod przykryciem. Ochtodzi¢. Doda¢ 3 krople roztworu fioletu krystalicznego.
Miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM do zmiany zabarwienia na
turkusowe. Wykona¢ prébe kontrolnag.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02305 losartanu potasu.

Zastosowanie: nadcisnienie tetnicze
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METOPROLOLU BURSZTYNIAN

OH T (]
H -
O\)\)’\f CHs )WO
/\/©/ Y L
HAC CH O
KA 3
_ 2
C34Hs6N2010 M.cz. 652,8

1-[4-(2-Metoksyetylo)fenoksy]-3-(propan-2-yloamino)propan-2-olu butanodionian

Zawartosc w 1 tabletce: 0,025 g bursztynianu metoprololu
0,050 g bursztynianu metoprololu
0,100 g bursztynianu metoprololu
0,150 g bursztynianu metoprololu
0,200 g bursztynianu metoprololu

Oznaczanie metodg acydymetryczng w srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:2

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,20 g
bursztynianu metoprololu i rozpusci¢ w 30 mL kwasu octowego (1,05 kg/L). Ogrzewac
15 minut na fazni wodnej do temperatury ok. 60° C. Po ochtodzeniu doda¢ 10 mL
bezwodnika kwasu octowego, a nastepnie miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1
mol/L) RM wobec roztworu fioletu krystalicznego do zmiany zabarwienia na
granatowe. Wykonac¢ prébe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,03264 g bursztynianu metoprololu.

Zastosowanie: nadci$nienie tetnicze, zaburzenia rytmu serca.

METOPROLOLU WINIAN
OH IT
H +
O\)\)'\‘ CHs i "
/\/©/ Y )WO-
X -0
H3C CHs4
~o OH O
o 2
C34Hs6N2012 M.cz. 684,8

1-[4-(2-Metoksyetylo)fenoksy]-3-(propan-2-yloamino)propan-2-olu (2R,3R)-2,3-
dihydroksybutanodionian
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Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,025 g winianu metoprololu
0,050 g winianu metoprololu
0,100 g winianu metoprololu

Oznaczanie metodg acydymetryczng w Srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:2

Odwazy¢ dokfadnie ilo§¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,20 g
winianu metoprololu i rozpusci¢ w 30 mL kwasu octowego (1,05 kg/L). Ogrzewac 15
minut na tazni wodnej do temperatury ok. 60° C. Po ochtodzeniu doda¢ 10 mL
bezwodnika kwasu octowego, a nastepnie miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1
mol/L) RM wobec roztworu fioletu krystalicznego do zmiany zabarwienia na
granatowe. Wykonac prébe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,03424 g winianu metoprololu.

Zastosowanie: nadci$nienie tetnicze, zaburzenia rytmu serca.

METYLODOPA
HO
HO
CH, /O
NH, OH
C10H13NO4 M.cz. 211,2

Kwas (2S)-2-amino-3-(3,4-dihydroksyfenylo)-2-metylopropanowy
Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,25 g metylodopy

Oznaczanie metodg acydymetryczng w srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakgcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,15 g
metylodopy, rozpusci¢ w 30 mL bezwodnika kwasu octowego, dodac¢ 3 krople roztworu
zieleni malachitowej. Miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM do zmiany
zabarwienia na zotte. Wykonac probe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02112 g metylodopy.

Oznaczanie metodg acydymetryczng w srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ dokfadnie ilo§¢ masy sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg 0,15 g
metylodopy, rozpusci¢ w 25 mL kwasu octowego (1,05 kg/L), doda¢ 0,5 mL roztworu
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a-naftolobenzeiny. Miareczkowac¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM do zmiany
zabarwienia na zielone. Wykonac probe kontrolng.
1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02112 g metylodopy.

Oznaczanie metodg acydymetryczng w sSrodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilo$¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg 0,15 g metylodopy,
rozpusci¢ w 25 mL kwasu octowego (1,05 kg/L), doda¢ 10 mL kwasu mrowkowego,
dodac 2 krople roztworu fioletu krystalicznego. Miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym
(0,1 mol/L) RM do zmiany zabarwienia na turkusowe. Wykonac¢ prébe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02112 g metylodopy.

Zastosowanie: nadcisnienie tetnicze.

PENTOKSYFYLINA

J AL
HsC N N
|

CHj4

C13H18N4O3 M.cz. 278,3
3,7-Dimetylo-1-(5-oksoheksylo)puryno-2,6-dion

Zawartos¢ w 1 tabletce: 04 g pentoksyfyliny.

Oznaczanie metoda acydymetryczng w Srodowisku bezwodnym [16]

oH3
e TN > +CH 3COOH2CIO4 HaC >
/, x ClOy,
/I\ / - CH3COOH )\

Stosunek molowy reakgciji 1.1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,2 g
pentoksyfyliny, nastepnie rozpusci¢ w 5 mL bezwodnego kwasu octowego (1,05 kg/L)
i 20 mL bezwodnika kwasu octowego. Miareczkowaé roztworem kwasu
nadchlorowego (0,1 mol/L) RM wobec 3 kropli roztworu fioletu krystalicznego do
zmiany zabarwienia na turkusowe. Punkt koncowy mozna wyznaczy¢
potencjometrycznie.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02783g pentoksyfyliny.

Zastosowanie: zaburzenia krgzenia obwodowego.
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PROPAFENONU CHLOROWODOREK

0
H  OH
H |, ]
he” >N © O X Cl
3

C21H28CINOs3 M.cz. 377,9
1-[2-[2-Hydroksy-3-(propyloamino)propoksy]fenylo]-3-fenylopropan-1-onu
chlorowodorek

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,15 g chlorowodorku propafenonu
0,30 g chlorowodorku propafenonu

Oznaczanie metodg alkalimetryczng w Srodowisku wodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazyé doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,3 g
chlorowodorku propafenonu, nastepnie doda¢ 30 mL metanolu i 10 ml chloroformu.
Ogrzewa¢ 10 minut na tazni wodnej, pod przykryciem. Ochtodzi¢. Miareczkowac
roztworem wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM wobec 0,5 ml roztworu fenoloftaleiny do
zmiany zabarwienia na rozowe.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,03779 g chlorowodorku propafenonu.

Zastosowanie: zaburzenia rytmu serca.
PROPRANOLOLU CHLOROWODOREK

OH

|+

H
O\)\>N CH,
\( xCl’
CHs

C16H22CINO2 M.cz. 295,8
1-Naftalen-1-yloksy-3-(propan-2-yloamino)propan-2-olu chlorowodorek

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,01 g chlorowodorek propranololu
0,04 g chlorowodorek propranololu
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Oznaczanie metodg acydymetryczng w Srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,20 g
chlorowodorku propranololu i rozpusci¢ w mieszaninie 25 mL kwasu octowego (1,05
kg/L) RM i § mL roztworu octanu rteci (lI). Ogrzewac na fazni wodnej przez 5 minut.
Po ochtodzeniu miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM wobec 3 kropli
roztworu zieleni malachitowej w kwasie octowym do zmiany zabarwienia na zielone.
Wykonac probe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02985 g chlorowodorku propranololu.

Zastosowanie: nadcisnienie tetnicze, zaburzenia rytmu serca.

SYLDENAFILU CYTRYNIAN

N
\ “CH,
H

C2sH3sNe011S M.cz. 666,7
5-[2-Etoksy-5-(4-metylopiperazyn-1-ylo)sulfonylofenylo]-1-metylo-3-propylo-6H-
pirazolo[4,3-d]pirymidyn-7-onu 2-hydroksypropano-1,2,3-trikarboksylan

Zawarto$¢ w 1 tabletce: 0,025 g cytrynianu syldenafilu

0,050 g cytrynianu syldenafilu
0,100 g cytrynianu syldenafilu
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Oznaczanie metoda alkalimetryczna w srodowisku wodnym

-2H,0
CH
HaS ONa 8
|
N | N o)
N
\ _
N
NaO o
Vs |
HsC o=?=o + o on e
N

Stosunek molowy reakcji 1:4

Odwazy¢ dokiadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,1 g
cytrynianu syldenafilu i rozpusci¢c w 30 mL dimetyloformamidu. Miareczkowaé
roztworem wodorotlenku sodu ( 0,1 mol/L) RM wobec roztworu czerwieni fenolowej do
zmiany zabarwienia na malinowe.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,016675 g cytrynianu syldenafilu.

Oznaczanie metoda acydymetryczng w Srodowisku bezwodnym

CHy CHs
o}
o o + 3 CH4COOH ;CIO,,

0=$=0 OH 3 274 HC 0=s=0

\ - 3 CH4COOH \

N O/ o N

N N
H H

CHg CH,

HO o

@] OH

x3clo,  + o

Stosunek molowy reakcji 1:3

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,2 g
cytrynianu syldenafilu i rozpusci¢ w 25 mL bezwodnika kwasu octowego. Doda¢ 5
kropli roztworu fioletu krystalicznego w bezwodniku kwasu octowego. Miareczkowaé
kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM do zmiany zabarwienia na turkusowe.
Wykonac probe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,0222 g cytrynianu syldenafilu.
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Zastosowanie: zaburzenia erekcji, nadcisnienie ptucne.

SOTALOLU CHLOROWODOREK

OH

|

H

SN _CH,
0 T

CH,

O

\//
10
/\\

IrI—=

H3C X CI-

C12H21:N203SCl M.cz. 309
N-[4-[(1S)-1-Hydroksy-2-(propan-2-yloamino)etylo]fenylojmetanosulfonamidu
chlorowodorek

Zawartosc w 1 tabletce : 0,04 g chlorowodorku sotalolu
0,08 g chlorowodorku sotalolu

0,16 g chlorowodorku sotalolu

Oznaczanie metoda acydymetryczna w srodowisku bezwodnym

(@] Q
H \\S/CH3 H \\/CH3
SN SN
o (e]

+ (CH3COO0),Hg
2 —_— = 9

OH - HgCl OH
H W H
HaC N HaC N
Y Ho yar Y H  xcHzco0
CHs CHy
Q Q
\\ /CHS \\ /CH3
He _S He S
NN SN
o o
.
+ CH4COOH,CIO,
—_—_—
- 2 CHZCOOH
OH OH
+/H +/H
HeC N HaC N
Y M xcHycoo Y H  xcio,
CH, CHy

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilo$¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,25 g
chlorowodorku sotalolu, doda¢ 20 mL bezwodnika kwasu octowego, ogrzewac na fazni
wodnej okoto 5 minut, a nastepnie po ochtodzeniu miareczkowaé kwasem
nadchlorowym (0,1 mol/L) RM wobec 3 kropli roztworu zieleni malachitowej do zmiany
zabarwienia na zétte. Wykonaé prébe kontrolna.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,03088 g chlorowodorku sotalolu.

Zastosowanie: nadcisnienie tetnicze, zaburzenia rytmu serca.
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TRIMETAZYDYNY DICHLOROWODOREK

0 |
HaC” N+/\ ]
k/ ~H  x2cC

C14H24CI2N20s3 M.cz. 339.3
1-[(2,3,4-Trimetoksyfenylo)metylo]piperazyny dichlorowodorek

Zawartosc¢ w 1 tabletce: 0,035 g dichlorowodorku trimetazydyny

Oznaczanie metodg alkalimetryczng w $rodowisku wodnym

Stosunek molowy reakcji 1:2

Odwazy¢ dokfadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,1 g
dichlorowodorku trimetazydyny. Doda¢ 30 mL metanolu i 10 ml chloroformu.
Miareczkowac¢ roztworem wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM wobec 0,5 ml roztworu
fenoloftaleiny do zmiany zabarwienia na rézowe.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,01696 g dichlorowodorku trimetazydyny.

Zastosowanie: w stabilnej dtawicy piersiowe.

WALSARTAN

CHj4
C24H29Ns03 M.cz. 435,5

Kwas (2S)-3-metylo-2-[pentanoilo[[4-[2-(2H-tetrazol-5-ilo)fenylo]fenylo]metylo]-
amino]butanowy
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Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,08 g walsartanu
0,16 g walsartanu

Oznaczanie metoda acydymetryczng w Srodowisku bezwodnym

HaC CHs \

¢ N—N
N/ NS
. HO N o N~H
+ CH3COOH,CIO, i
_— > o x ClOg4
- CH3COOH g |

CHg CHs
Stosunek molowy reakcji 1:1
Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,16 g
walsartanu, nastepnie rozpusci¢ w 30 mL bezwodnika kwasu octowego. Ogrzewac 15
minut na fazni wodnej pod przykryciem. Ochtodzi¢. Miareczkowa¢ kwasem
nadchlorowym (0,1 mol/L) RM wobec 3 kropli roztworu fioletu krystalicznego do zmiany
zabarwienia na turkusowe.
1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,04355 g walsartanu.

Zastosowanie: nadcisnienie tetnicze.

WERAPAMILU CHLOROWODOREK

HsC-_ _CHa
T
H I,
(@) N (@]

HaC™ “CH,
H.C ﬁl CH X Cl—

3 3

~o N o~
C27H39CIN204 M.cz. 491,1

2-(3,4-Dimetoksyfenylo)-5-[2-(3,4-dimetoksyfenylo)etylo-metyloamino]-2-propan-2-
ylopentanonitrylu chlorowodorek

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,04 g chlorowodorku werapamilu
0,08 g chlorowodorku werapamilu
0,12 g chlorowodorku werapamilu
0,24 g chlorowodorku werapamilu

Oznaczanie metodg alkalimetryczng w Srodowisku wodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilo$¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajacg okoto 0,25 g
chlorowodorku werapamilu, nastepnie doda¢ 30 mL metanolu i 10 ml chloroformu.
Miareczkowa¢ roztworem wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM wobec 0,5 ml roztworu
fenoloftaleiny do zmiany zabarwienia na ro6zowe.
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1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,04911 g chlorowodorku werapamilu.
Zastosowanie: nadcisnienie tetnicze, zaburzenia rytmu serca.

WAPNIA DOBESYLAN

HO ca®t

OH

Ci12H10Ca010S2 M.cz. 418,4
2,5-Dihydroksybenzenosulfonian wapnia

Zawartosc¢ w 1 tabletce: 0,25 g dobesylanu wapnia

Oznaczanie metodg kompleksometryczng

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,2 g
dobesylanu wapnia, rozpusci¢ w 50 mL wody, doda¢ 30,0 mL roztworu edetynianu
sodu (0,05 mol/L) RM, 10 mL buforu amonowego o pH 10,4 oraz 0,2 g mieszaniny
czerni eriochromowej T. Nadmiar edetynianu sodu odmiareczkowaé roztworem
siarczanu cynku (0,05 mol/L) RM do zmiany zabarwienia na fioletowe.

1 mL roztworu EDTA (0,05 mol/L) RM odpowiada 0,02092 g dobesylanu wapnia.

Zastosowanie: choroby naczyn zylnych, retinopatia cukrzycowa.

3.4. Leki moczopedne
ACETAZOLAMID

H
HLC
3 \Y( \( )/\B
N—N
(@]
C4HsN4O3S2 M.cz. 222,2

N-(5-Sulfamoilo-1,3,4-tiadiazol-2-ilo)-acetamid

Zawartosc w 1 tabletce: 0,25 g acetazolamidu
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Oznaczanie metoda alkalimetryczna w srodowisku wodnym

o)
H3C\( H3C\(O
o 0
\ S Q\S// N N
e \< W/ TNH,  +pNaoH —PMF \( Y SNH + HL0

N—/N

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,2 g
substancji, rozpusci¢ w 20 mL dimetyloformamidu, doda¢ 2 mL 0,2% alkoholowego
roztworu kurkuminy. Miareczkowaé roztworem wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM do
Zmiany zabarwienia na czerwone.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02222 g acetazolamidu.

Zastosowanie: moczopedne, jaskra

FUROSEMID
Cl

C%b 4;3

S

NH,
(@]
Y
(@] OH
C12H11CIN20s5S M.cz. 330,7

Kwas 4-chloro-2-(furan-2-ylometyloamino)-5-sulfamoilobenzoesowy
Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,04g furosemidu

Oznaczanie metoda alkalimetryczng w srodowisku wodnym [17]

SO,NH,

SO,NH,
i "COOH  + NaOH  ——t > \<j\coom + H,0
2
d d

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie iloS¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,2 g
furosemidu, doda¢ 20 mL dimetyloformamidu, silnie zmiesza¢ i miareczkowac
roztworem wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM wobec 1,0 mL roztworu czerwieni
fenolowej do zmiany zabarwienia na czerwonofioletowe. Wykonaé probe kontrolng.



Oznaczenie mozna prowadzi¢ z potencjometrycznym wyznaczeniem punktu
koncowego.
1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,033079g furosemidu.

Zastosowanie: moczopedne, nadcisnienie tetnicze.

HYDROCHLOROTIAZYD

SN ~SN H
N~ Yo o7 Yo

C7HsCIN304S2 M.cz. 297,73
1,1-Ditlenek 6-chloro-3,4-dihydro-2H-1,2,4-benzotiadiazyno-7-sulfonamidu

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,0125 g hydrochlorotiazydu
0,0250 g hydrochlorotiazydu

Oznaczanie metodg alkalimetryczng w Srodowisku wodnym

I I
cl N cl N
O\\ T\l + 2NaOH —— O\\ T\I + 2H,0
=
PN ’
S S H S =S
HN" N o” o HNE A 0”7 “ONa

Stosunek molowy reakc;ji 1:2

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,1 g
hydrochlorotiazydu, doda¢ 40 mL acetonu i wymiesza¢, nastepnie doda¢c 1 mL
roztworu indygokarminy i miareczkowac roztworem wodorotlenku sodu (0,1 mol/L)
RM do zmiany zabarwienia na zétte. Wykonac probe kontrolng.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,01488 g hydrochlorotiazydu.

Zastosowanie: moczopedne, nadcisnienie tetnicze.
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3.5. Leki stosowane w schorzeniach ukladu pokarmowego

ALWERYNY DIWODOROCYTRYNIAN

HO 0
H
. _
N o o
X
P o
HO o

C26H35NO7 M.cz. 473,6
N-Etylo-3-fenylo-N-(3-fenylopropylo)propan-1-aminy 2-hydroksypropano-1,2,3-
trikarboksylan

Zawarto$¢ w 1 tabletce 0,12 g cytrynianu alweryny

Oznaczanie metodg acydymetryczng w srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakgcji 1:1

Odwazy¢ dokfadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,3 g
cytrynianu alweryny, rozpusci¢ w 30 mL kwasu octowego (1,05 kg/L). Miareczkowac
kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM wobec 3 kropli roztworu fioletu krystalicznego
do zmiany zabarwienia na turkusowe. Wykonac¢ probe kontrolna.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,04736 g cytrynianu alweryny

Zastosowanie: stany skurczowe w obrebie jelit i macicy.

DROTAWERYNY CHLOROWODOREK

C24H32CINO4 M.cz. 434
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(12)-1-[(3,4-Dietoksyfenylo)metylideno]-6,7-dietoksy-3,4-dihydro-2H-isochinoliny
chlorowodorek

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,04 g drotaweryny chlorowodorku
0,08 g drotaweryny chlorowodorku

Oznaczanie metodg acydymetryczng w srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ dokfadnie iloS¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,20 g
chlorowodorku drotaweryny i rozpusci¢ w mieszaninie 20 mL kwasu octowego (1,05
kg/L) RM, 5 ml bezwodnika kwasu octowego, nastepnie doda¢ 5 mL roztworu octanu
rteci (Il). Miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM wobec 3 kropli
roztworu fioletu krystalicznego do zmiany zabarwienia na turkusowe. Wykonac probe
kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,04340 g chlorowodorku drotaweryny.

Zastosowanie: stany skurczowe w obrebie przewodu pokarmowego i drég
zétciowych.

ITOPRYDU CHLOROWODOREK

o)
o
Hae” N CHy
HaC ; S\ xCl’
3
o 07 >

3

C20H27CIN204 M.cz. 394,9
N-[[4-[2-(Dimetyloamino)etoksy]fenylo]metylo]-3,4-dimetoksybenzamidu
chlorowodorek

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,05 g chlorowodorku itoprydu

Oznaczanie metodg acydymetryczng w Srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,3 g
chlorowodorku itoprydu. Rozpusci¢ w 30 mL kwasu octowego (1,05 kg/L), dodaé
roztworu octanu rteci (), 5 kropli roztworu fioletu krystalicznego i miareczkowaé
kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM do zmiany zabarwienia na turkusowe.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,039489 chlorowodorku itoprydu.

Oznaczanie metodg alkalimetryczng w Srodowisku wodnym
Stosunek molowy reakc;ji 1:1
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Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,2 g
chlorowodorku itoprydu. Rozpusci¢ w 30 mL dimetyloformamidu. Doda¢ 0,5 mL
roztworu fenoloftaleiny i miareczkowac roztworem wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM
do zmiany zabarwienia na rozowe.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,039489 chlorowodorku itoprydu.

Zastosowanie: zaburzenia motoryki przewodu pokarmowego, niestrawnosc,
nudnosci

KWAS URSODEOKSYCHOLOWY

OH
H3C o)
CH,
CH,
HO OH
C24H4004 M.cz. 392,6

Kwas (4R)-4-[(3R,5S,7S,8R,9S,10S,13R,14S,17R)-3,7-dihydroksy-10,13-dimetylo-
2,3,4,5,6,7,8,9,11,12,14,15,16,17-tetradekahydro-1H-cyklopenta[a]fenantren-17-
yl]pentanowy

Zawartosc¢ w 1 tabletce: 0,25 g kwasu ursodeoksycholowego
0,50 g kwasu ursodeoksycholowego

Oznaczanie metodg alkalimetryczng w Srodowisku wodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,28 g kwasu
ursodeoksycholowego. Rozpusci¢c w 50 ml uprzednio zobojetnionego metanolu.
Miareczkowac¢ roztworem wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM wobec 0,5 mL roztworu
fenoloftaleiny do zmiany zabarwienia na rézowe.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,03926 g kwasu ursodeoksycholowego.

Zastosowanie: rozpuszczanie kamieni cholesterolowych, pierwotna marskosc¢
zébtciowa watroby

MAGNEZU WEGLAN

MgCOs
M.cz. 84,3
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Zawartos¢ w 1 tabletce : 0,2 g weglanu magnezu
0,5 g weglanu magnezu

Oznaczanie metodg kompleksometryczng

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,1 g
weglanu magnezu, doda¢ 2 mL kwasu solnego (105 g/L) i ogrza¢ do wrzenia.
Ochtodzi¢, nastepnie doda¢ 100 mL wody, 10 mL roztworu buforu amonowego pH 10,4
oraz 0,2 g mieszaniny czerni eriochromowej jako wskaznika. Miareczkowac
roztworem edetynianu sodu (0,05 mol/L) RM do zmiany zabarwienia na granatowe.

1 mL EDTA (0,05 mol/L) RM odpowiada 0,004216 g weglanu magnezu.

Oznaczanie metodg kompleksometryczng [16]

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ dokfadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,1 g
weglanu magnezu, doda¢ 2 mL kwasu solnego (105 g/L), nastepnie doda¢ 100 mL
wody, 10 ml roztworu buforu amonowego pH 10,4 oraz 0,1 g mieszaniny czerni
eriochromowej jako wskaznika. Miareczkowaé roztworem edetynianu sodu (0,05
mol/L) RM do zmiany zabarwienia na granatowe.

1 mL EDTA (0,05 mol/L) RM odpowiada 0,00202 g w przeliczeniu na MgO.

Zastosowanie: nadkwasnos¢, stany niedoboru magnezu.

MEBEWERYNY CHLOROWODOREK

CHg

/\/\/N -
x Cl
3C\ CHj O/CHS

H3C

C2s5H36CINOs M.cz. 466
3,4-Dimetoksybenzoesan 4-[etylo-[1-(4-metoksyfenylo)propan-2-yloJamino]butylu
chlorowodorek

Zawartosc¢ w 1 tabletce: 0,2 g chlorowodorku mebeweryny

Oznaczanie metodg acydymetryczng w srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ dokfadnie ilo§¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,20 g
chlorowodorku mebeweryny i rozpusci¢ w mieszaninie 25 mL kwasu octowego (1,05
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kg/L), 10 mL bezwodnika kwasu octowego oraz 10 mL roztworu octanu rteci (Il), a
nastepnie delikatnie 2 minuty ogrzewa¢ na tazni wodnej. Po ochtodzeniu
miareczkowaé¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM wobec 3 kropli roztworu fioletu
krystalicznego do zmiany zabarwienia na granatowe. Wykonac probe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,0466 g chlorowodorku mebeweryny.

Zastosowanie: stany skurczowe w obrebie jelit.

MESALAZYNA
OH
H,N \O
OH
C7H7NOs3 M.cz. 153,19

Kwas 5-amino-2-hydroksybenzoesowy.
Zawarto$¢ w 1 tabletce: 0,5 g mesalazyny

Oznaczanie metoda azotynometryczna
O OH (@] OH

- NaCl, H,0

NH, N=N xCl
Stosunek molowy reakcji 1:1
Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,1 g
mesalazyny. Doda¢ 40 mL kwasu solnego (225 g/L) i utrzymywaé we wrzeniu 5 min.
Ochtodzi¢. Miareczkowa¢ roztworem azotanu (lll) sodu (0,1 mol/L) RM z
potencjometrycznym wyznaczeniem punktu koncowego.
1 mL NaNO:2 (0,1 mol/L) odpowiada 0,015319 g mesalazyny.

Oznaczanie metoda alkalimetryczna w srodowisku wodnym

Ox_-OH @) ONa
H
HO DME o
+ NaOH —_— + H,0
NH,

NH,

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,1 g
mesalazyny, doda¢ 20 mL dimetyloformamidu, silnie zmiesza¢ i miareczkowaé
roztworem wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM wobec 0,2 mL roztworu btekitu
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bromotymolowego do zmiany zabarwienia na niebieskoturkusowe. Wykonac probe
kontrolng.
1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,01531g mesalazyny.

Zastosowanie: choroba Lesniowskiego i Crohna, wrzodziejgce zapalenie jelita
grubego.

SULFASALAZYNA

oo

C18H14N40Os5S M.cz. 398,39
Kwas 2-hydroksy-5-[[4-(pirydyn-2-ylosulfamoilo)fenylo]diazenylo]benzoesowy

_(/J —)]

O

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,5 g sulfasalazyny

Oznaczanie metoda bromianometrvczna

Br
O H o
N
N s N—S N=N OH
_+4Brp [l
o N=— o)
- 4 HBr, co2 \ B

Br

Stosunek molowy reakcji 1:8

Odwazy¢ dokfadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,15 g
sulfasalazyny do kolby miarowej o pojemnosci 100,0 mL irozpusci¢ w wodzie z
dodatkiem 10 mL roztworu NaOH (0,5 mol/L). Przed dopetnieniem wodg do kreski —
zamieszac i zobojetni¢ HCI (0,5 mol/L) wobec fenoloftaleiny. Pobra¢ 25,0 mL roztworu
do kolby z korkiem na szlif, doda¢ 2 mL HCI (105 g/L), 1g KBr oraz 20,0 mL roztworu
KBrOs (0,0167 mol/L) RM. Pozostawi¢ na 30 minut w ciemnym miejscu . Nastepnie
doda¢ 1g KI w 5 mL wody i po dokfadnie 1 minucie miareczkowa¢ wydzielony jod
roztworem Na2S20s3 (0,1 mol/L) RM wobec 2 ml, dodanej na poczatku miareczkowania,
skrobi. Wykonac prébe zerows.

1 mL KBrOs (0,0167 mol/L) RM odpowiada 0,004980 g sulfasalazyny.
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Zastosowanie: choroba Lesniowskiego i Crohna, wrzodziejgce zapalenie jelita

grubego.
TRIMEBUTYNY MALEINIAN
I
HsC |,
O/CH3 ch>N X
o)
3 X
ch\ 0 L « I
0 \ 3 o o
o)
— —2
C26H33NOg M.cz. 503,5

[2-(Dimetyloamino)-2-fenylobutylo] 3,4,5-trimetoksybenzoesan (Z)-But-2-endionianu

Zawarto$¢ w 1 tabletce: 0,1 g maleinianu trimebutyny
0,2 g maleinianu trimebutyny

Oznaczanie metodg acydymetryczng w Srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,1 g
maleinianu trimebutyny, Rozpusci¢ w 50 mL kwasu octowego (1,05 kg/L), ogrzewaé
10 minut na fazni wodnej pod przykryciem. Ochtodzi¢. Dodac 3 - 4 krople roztworu a-
naftolobenzeiny. Miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM do zmiany
zabarwienia na zielone. Wykona¢ probe kontrolng. Oznaczenie mozna prowadzi¢ z
potencjometrycznym wyznaczeniem punktu koncowego [2].

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,05035 g maleinianu trimebutyny.

Zastosowanie: zaburzenia czynnosci motorycznej w obrebie przewodu
pokarmowego.
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3.6. Leki stosowane w schorzeniach uktadu oddechowego

ACETYLOCYSTEINA

||4 0
HsC N
Y OH
0
S

H

CsHoNOsS M.cz. 163,2
Kwas (2R)-2-acetamido-3-sulfanylopropanowy

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,1 g acetylocysteiny
0,2 g acetylocysteiny
0,6 g acetylocysteiny

Oznaczanie metoda jodometryczng [17]

H o
| ozg_/
HaC N
Y OH
2 0O * ol ——= HT N—H + 2HI
SH

OH
S—S
N
o o
H3C CH3
Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,14 g
substancji badanej, rozpusci¢ w 60 mL wody i doda¢ 10 mL HCI (105 g/L), nastepnie
dodac 10 mL roztworu Kl (100 g/L) i miareczkowac roztworem jodu (0,05 mol/L) RM, do
intensywnie fioletowego zabarwienia uzywajgc 1 mL roztworu skrobi (100 g/L) jako
wskaznika.

1 mL J2 (0,05 mol/L) RM odpowiada 0,01632 g acetylocysteiny.

HO
o

Zastosowanie: mukolityczne, zatrucie paracetamolem.

AMBROKSOLU CHLOROWODOREK

Br
HNLQOH
\
H

x ClI™
Br NH

C13H19Br2 CIN20 M.cz. 414,6
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4-(2-Amino-3,5-dibromobenzyloamino)cykloheksanolu chlorowodorek

Zawartosc¢ w 1 tabletce: 0,030 g chlorowodorku ambroksolu
0,075 g chlorowodorku ambroksolu

Oznaczanie metoda acydymetryczna w srodowisku bezwodnym

Br Br

I—=—I

H
. ) + (CH4CO0),Hg ’L+
gr X© -~ HgCl, ? HOO| Br X CH3COO
H

NH, NH,
Br Br

+ -
+ CH3COOH,CIO,

H
HO@/ gr X CH3COO - 2CH3COOH HO@/ | gr XxClOg4
H
NH, NH,

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie zawartosci kapsutek odpowiadajgcg okoto 0,2 g chlorowodorku
ambroksolu. Doda¢ 30 mL kwasu octowego (1,05 kg/L) i miesza¢ przez 10 minut.
Doda¢ 5 mL bezwodnika kwasu octowego i 10 mL roztworu octanu rteci (ll).
Miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM wobec 5 kropli roztworu a-
naftolobenzeiny do zmiany zabarwienia na zielone.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,04146 g chlorowodorku ambroksolu.

I—=2—IT

Zastosowanie: mukolityczne.

Monografia opracowana przez studentéw Kota Naukowego Panig Aleksandre Ciosek i Panig
Aleksandre Potowskag

TEOFYLINA

Q H
HSC\N)ﬁiN/
A
o I\ll N
CHs

C7HsN4O2 M.cz. 180,2
1,3-Dimetylo-7H-puryno-2,6-dion

Zawarto$¢ w 1 tabletce: 0,20 g teofyliny
0,25 g teofyliny
0,30 g teofyliny
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Oznaczanie metoda alkalimetryczng w sSrodowisku wodnym

o H o Ag
HiC N H.Cw /
)\ | /> + AgNO3 —_— )\ | /> + HNOS
[}| N o [?] N
CH, CH,

HNOsz + NaOH — NaNOsz + H20
Stosunek molowy reakcji 1:1
Odwazy¢ dokfadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek, odpowiadajgcg okoto 0,2 g
teofyliny. Doda¢ 70 ml wody, ogrza¢ do wrzenia. Do lekko ochtodzonej probki dodac
20 mL roztworu AgNOs (0,1 mol/L, doda¢ 1 ml wskaznika i miareczkowac
mianowanym roztworem wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM (tabletki biate — roztwor
czerwieni fenolowej do zmiany zabarwienia na czerwonofioletowe; tabletki niebieskie
— roztwor btekitu bromofenolowego do zmiany zabarwienia na niebieskie).
1 ml NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,01802 g teofyliny.

Zastosowanie: astma, POCHP.

3.7. Leki przeciwhistaminowe

FEKSOFENADYNY CHLOROWODOREK

+ -
x Cl
H CHz o

OH

/Z

HO CHs OH

C32H40CINO4 M.cz. 538,1
2-[4-[1-Hydroksy-4-[4-[hydroksy(difenylo)metylo]piperydyn-1-ylo]butylo]fenylo]-2-
metypropanowego kwasu chlorowodorek

Zawarto$¢ w 1 tabletce: 0,12 g chlorowodorku feksofenadyny
0,18 g chlorowodorku feksofenadyny
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Oznaczanie metoda alkalimetryczng w srodowisku wodnym

OH OH
. O + 2NaOH e O + NaCl + 2H,0
N N
o o
H
HO i Nao
x Cl

HsC  CHg HsC  CHg

Stosunek molowy reakcji 1:2

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,2 g
chlorowodorku feksofenadyny. Rozpuscic w 30 mL metanolu, doda¢ 10 mL
chloroformu. Miareczkowa¢ roztworem wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM wobec 0,5
mL roztworu tymoloftaleiny do zmiany zabarwienia na niebieskie.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,0269 g chlorowodorku feksofenadyny

Zastosowanie: stany alergiczne.
3.8. Leki dzialajgce na drobnoustroje chorobotwoércze

CHLOROCHINY FOSFORAN

CH
CHj 3
H\ +
H\N)\/\/N\/CHS
2 H,PO
S 2P0y
Cl I\ll
H
C18H32CIN30gP2 M.cz. 515,9

4-N-(7-Chlorochinolin-4-ylo)-1-N,1-N-dietylopentano-1,4-diaminy fosforan
Zawarto$¢ w 1 tabletce: 0,25 g fosforanu chlorochiny

Oznaczanie metoda acydymetryczna w srodowisku bezwodnym

CHg
H ( H (

CHj

N ~CHs N~_~CHs
2 CH4COOH;CIO,
S e . ° = P~
3 - 2 CH3COOH, 2H 3P0, N CHs
= X 2H,PO,, = | x 2Cl0,4

I Y X
c N N
I c I
H H

Stosunek molowy reakcji 1:2
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Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,2 g
fosforanu chlorochiny, rozpusci¢ w 20 mL kwasu octowego (1,05 kg/L). Miareczkowac
kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM wobec 0,2 mL roztworu fioletu krystalicznego
do zmiany zabarwienia na turkusowe. Wykonac probe kontrolna.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02579 g fosforanu chlorochiny.

Zastosowanie: profilaktyka i leczenie zakazen zarodzcami Plasmodium.

CYPROFLOKSACYNY CHLOROWODOREK

C17H19FN303Cl M.cz. 367,8
1-Cyklopropylo-6-fluoro-4-okso-7-piperazyn-1-ylochinolino-3-karboksylowego kwasu
chlorowodorek

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,25 g cyprofloksacyny chlorowodorku
0,50 g cyprofloksacyny chlorowodorku

Oznaczanie metoda acvdvmetrvczna w Srodowisku bezwodnym

O‘ _+(CH3CO0),Hg _
2 (\
H\ +

- HgCl,

x CHZCO0

A "
+ CH3COOH2CIO4
-2 CH3COOH
X CH3CO0’ x Cloy
H

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,40 g
chlorowodorku cyprofloksacyny i rozpusci¢ w mieszaninie 10 mL kwasu octowego
(1,05 kg/L), 5 mL bezwodnika kwasu octowego, doda¢ 5 mL roztworu octanu rteci (ll),
a nastepnie miareczkowaé¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM wobec roztworu a-
naftolobenzeiny do zmiany zabarwienia na zielone. Wykonac¢ préobe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,04340 g chlorowodorku cyprofloksacyny.

Zastosowanie: bakteriobdjcze - grupa fluorochinolonéw.
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ETAMBUTOLU DICHLOROWODOREK

H
H\lll+ OH 2cl”
+ X
\/\N

C10H26CI2N202 M.cz. 277,2
(2S)-2-[2-[[(2S)-1-Hydroksybutan-2-yloJamino]etyloamino]butan-1-olu
dichlorowodorek

Zawartos¢ w 1 kapsutce: 0,25 g chlorowodorku etambutolu

Oznaczanie metodg acydymetryczng w srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:2

Odwazy¢ doktadnie zawartos¢ kapsutek odpowiadajgcg okoto 0,12 g chlorowodorku
etambutolu, rozpusci¢ w 20 mL kwasu octowego (1,05 kg/L) i ogrzewac na fazni
wodnej do catkowitego rozpuszczenia. Ochtodzi¢, doda¢ 10 mL bezwodnika kwasu
octowego i 15 mL roztworu octanu rteci (Il), a nastepnie miareczkowa¢ kwasem
nadchlorowym (0,1 mol/L) RM wobec 3 kropli roztworu zieleni brylantowej do zmiany
zabarwienia na zo6tte. Wykonac prébe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,01386 g chlorowodorku etambutolu.

Oznaczanie metodg acydymetryczng w $rodowisku bezwodnym [15]

Stosunek molowy reakcji 1:2

Odwazy¢ doktadnie zawartos¢ kapsutek odpowiadajgcg okoto 0,15 g chlorowodorku
etambutolu i rozpusci¢, ogrzewajgc, w 30 mL kwasu octowego (1,05 kg/L). Ochtodzic,
doda¢ 10 mL roztworu octanu rteci (Il), a nastepnie miareczkowa¢ kwasem
nadchlorowym (0,1 mol/L) RM wobec 0,1 mL roztworu fioletu krystalicznego do zmiany
zabarwienia na niebieskie. Oznaczenie mozna przeprowadzi¢ z potencjometrycznym
wyznaczeniem punktu koncowego.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,01386 g chlorowodorku etambutolu.

Zastosowanie: przeciwgruzlicze.

Monografia opracowana przez studentéw Kota Naukowego- Pana Jakuba Gawta i Panig Wiktorie
Wiatr.
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HYDROKSYCHLOROCHINY SIARCZAN

OH
’ H

J\jv

H

N7 CH,
=
H NS X SOj-
oC N
H
C18H28CIN305S M.cz. 434

2-[4-[(7-Chlorochinolin-4-ylo)amino]pentylo-etyloamino]etanolu siarczan
Zawarto$¢ w 1 tabletce: 0,2 g siarczanu hydroksychlorochiny

Oznaczanie metoda acydymetryczna w srodowisku bezwodnym

OH OH

H\H H\H
N{_CH; N{_CH;
. -
y /{ + CHCOOH,CIO,, H /{

~ —_— ~

N CHs - CHZCOOH N CHs

= = , R
| xso* \ x HSO, x Cloy
NG 4 N
HaC N HaC N

3 3 N
N, H

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazyé doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,3 g
siarczanu hydroksychlorochiny, rozpusci¢ w 25 mL kwasu octowego (1,05 kg/L),
doda¢ 5 mL bezwodnika kwasu octowego i 3 krople roztworu fioletu krystalicznego.
Miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM do zmiany zabarwienia na
turkusowe. Wykonac¢ probe kontrolng. Miareczkowanie mozna prowadzi¢ wobec 3
kropli a-naftolobenzeiny do zmiany zabarwienia na zielone. Wykona¢ probe kontrolng.
1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,04340g siarczanu hydroksychlorochiny

Zastosowanie: pierwotniakobdjcze.
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IZONIAZYD

CesH7Ns3O M.cz. 137,1
Pirydyno-4-karbohydrazyd

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,1 g izoniazydu

Oznaczanie metoda bromianometryczna bezposrednia [16]

KBrOs + 5 KBr + 6 HCI = 3 Br2 + 6 KCI + 3 H20

0 [0
NN +2Br, + HO — / \ + N, + 4 HBr

— H_NHZ — OH

Stosunek molowy reakcji 1:4

Odwazy¢ doktadnie do kolby miarowej poj. 100,0 mL iloS¢ sproszkowanych tabletek,
odpowiadajgcg okoto 0,25 g izoniazydu. Doda¢ 80 mL wody. Wytrzgsac przez 15
minut, uzupetni¢ wodg i przesgczy¢ przez sgczek bibutowy. Pobraé 20,0 mL przesgczu
doda¢ 100 mL wody, 10 mL kwasu solnego (280 g/L) oraz 0,2 g bromku potasu..
Miareczkowac roztworem bromianu potasu (0,0167 mol/L) RM wobec 0,2 mL roztworu
czerwieni metylowej do zmiany zabarwienia na zotte.

1 mL KBrOs (0,0167 mol/L) RM odpowiada 0,00343 g izoniazydu.

Oznaczanie metoda azotynometryczng

O o
NN + NaNO, + HCl N + NaCl + 2 H,0

N—NH, — N—N=N

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajacg okoto 0,15 g
izoniazydu, rozpusci¢ w 50 mL HCI (105 g/L). Miareczkowaé roztworem azotanu (lll)
sodu (0,1 mol/L) RM z potencjometrycznym wyznaczeniem punktu koncowego.

1 mL NaNO:2 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,01372 g izoniazydu.

Zastosowanie: przeciwgruzlicze.
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KETOKONAZOL

)

@)
OO é%@
N N O O
H3C — Cl

C26H28CI2N4O4 M.cz. 531,4
1-[4-[4-[[(2R,4S)-2-(2,4-Dichlorofenylo)-2-(imidazol-1-ilometylo)-1,3-dioksolan-4-
ilojmetoksy]fenylo]piperazyn-1-ylo]etanon

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,2 g ketokonazolu

Oznaczanie metoda acydymetryczna w srodowisku bezwodnym

cl
~ /ﬁ
N N .
cl \=N al NN
o
o H

o + 2 CHCOOH,CIO,

X 2ClO,
o]

- 2 CH4COOH

L
H3c)\o Hsc/g

Stosunek molowy reakcji 1:2

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,2 g
ketokonazolu, rozpusci¢ w 25 mL kwasu octowego (1,05 kg/L), doda¢ 5 mL
bezwodnika kwasu octowego oraz 3 - 4 krople roztworu zieleni malachitowej.
Miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM do zmiany zabarwienia na
zielone. Wykonac prébe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02657 g ketokonazolu.

o
\N+
N

Oznaczanie metoda acydymetryczng w srodowisku bezwodnym [16,17]
Stosunek molowy reakcji 1:2
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Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,2 g
ketokonazolu, rozpusci¢ w mieszaninie metyloetyloketonu i kwasu octowego (1,05
kg/L) w stosunku (7:1 v/v). Miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM z

potencjometrycznym wyznaczaniem punktu koncowego.
1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02657 g ketokonazolu.

Zastosowanie: przeciwgrzybicze.

METRONIDAZOL

CHy

N—
%:S\/\OH

O,N
CsHoN3O3 M.cz. 171,2

2-(2-Metylo-5-nitroimidazol-1-ilo)etanol

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,25 g metronidazolu
0,50 g metronidazolu

Oznaczanie metoda acydymetryczna w srodowisku bezwodnym

OH OH
+ CH43COOH,CIO,

N N -
O,N CH
OzN\&W/CHg - CH4COOH 2 \&Y 3 xClo,
N N(

H

Stosunek molowy reakcji 1:1
Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,2 g

metranidazolu, rozpuscic w 60 mL kwasu octowego (1,05 kg/L), doda¢ 0,4 mL
roztworu a-naftolobenzoiny i miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM

do zmiany zabarwienia na zielone. Wykona¢ prébe kontrolng.
1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,01712 g metronidazolu.

Zastosowanie: bakteriobdjcze — bakterie beztlenowe, przeciwpierwotniakowe.
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MIKONAZOLU AZOTAN

Cl
Cl
xNO3
Cl O @\ )
C N~
Cl

H

C18H15ClaN304 M.cz. 479,1
1-[2-(2,4-Dichlorofenylo)-2-[(2,4-dichlorofenylo)metoksy]etylo]imidazolu azotan

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,1 g azotanu mikonazolu

Oznaczanie metodg alkalimetryczng w Srodowisku wodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ dokfadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,4 g azotanu
mikonazolu. Rozpusci¢ w 30 mL metanolu, dodaé¢ 10 mL chloroformu i miareczkowaé
roztworem wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM wobec 0,5 mL roztworu tymoloftaleiny
do zmiany zabarwienia na niebieskie.

1 mL NaOH ( 0,1 mol/L) RM odpowiada 0,04791 g azotanu mikonazolu.

Zastosowanie: przeciwgrzybicze.

MOKSYFLOKSACYNY CHLOROWODOREK

C21H25CIFN304 M.cz. 437,9
7-[(4aS,7aS)-1,2,3,4,4a,5,7,7a-Oktahydropirolo[3,4-b]pirydyn-6-ylo]-1-cyklopropylo-6-
fluoro-8-metoksy-4-oksochinolino-3-karboksylowego kwasu chlorowodorek

95


https://pubchem.ncbi.nlm.nih.gov/#query=C18H15Cl4N3O4

Zawarto$¢ w 1 tabletce: 0,4 g chlorowodorku moksyfloksacyny

Oznaczanie metodg acydymetryczng w Srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,40 g
chlorowodorku moksyfloksacyny i rozpusci¢ w mieszaninie 25 mL kwasu octowego
(1,05 kg/L), doda¢ 5 mL bezwodnika kwasu octowego, i 5 mL roztworu octanu rteci (ll).
Miareczkowac kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM wobec 3 kropli roztworu zieleni
malachitowej jako wskaznika do zmiany zabarwienia na zielone. Wykona¢ probe
kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,04379 g chlorowodorku moksyfloksacyny.

Zastosowanie: bakteriobojcze

NORFLOKSACYNA
(0]
F COOH
(\N N
HN\) k
CHs
C16H18FN303 M.cz. 319,3

Kwas 1-etylo-6-fluoro-4-okso-7-piperazyn-1-ylochinolino-3-karboksylowy
Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,4 g norfloksacyny

Oznaczanie metoda acydymetryczna w srodowisku bezwodnym

o} o] (‘3 o}
L . - '
HO ‘ +CH3COOH,clo, ~ HO ‘
- CH3COOH
N N/\’ N N
J (o P L
HaC SH HaC | >

3

xClO,

s H

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,35 g
norfloksacyny i rozpusci¢ w 80 mL kwasu octowego (1,05 kg/L), a nastepnie
miareczkowac¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM wobec 3 kropli roztworu fioletu
krystalicznego do zmiany zabarwienia na niebieskie. Wykonac¢ probe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,03193 g norfloksacyny.

Zastosowanie: bakteriobdjcze
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TRIMETOPRYM

CHs
O/
o o)
HaC” CH,
NT O
)|\ =
H,N N NH,

C14H18N4O3
5-[(3,4,5-Trimetoksyfenylo)metylo]pirymidyno-2,4-diaminy

Zawartosc w 1 tabletce: 0,2 g trimetoprymu

Oznaczanie metoda acydymetryczng w srodowisku bezwodnym [16]

H3C HsC
~o
o o] o) o]
HaC™ CHy HaC™ CH,y
I
. -
ZZN + CH3COOH,CIO, Z\N o
X LlOy
S J\ - CH3COOH . J\
HoN N NH, H,N N NH,

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazyé doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,3 g
trimetoprymu, rozpusci¢ w 20 mL kwasu octowego (1,05 kg/L), doda¢ 15 mL
bezwodnika kwasu octowego oraz 3 - 4 krople roztworu fioletu krystalicznego.
Miareczkowaé¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM do zmiany zabarwienia na

niebieskie. Wykonac probe kontrolna.

Miareczkowanie mozna przeprowadzi¢ z potencjometrycznym wyznaczeniem punktu

koncowego.
1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02903 g trimetoprymu.

Zastosowanie: bakteriostatyczne.
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3.9. Leki stosowane w schorzeniach metabolicznych

CYPROFIBRAT

Cl
Cl
CH; o
o4
CH; OH
C13H14Cl203 M.cz. 289,15

Kwas 2-[4-(2,2-dichlorocyklopropylo)fenoksy]-2-metylopropanowy
Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,1 g cyprofibratu

Oznaczanie metodg alkalimetryczng w srodowisku wodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ dokfadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,2 g
cyprofibratu, rozpusci¢ w 30 mL dimetyloformamidu, doda¢ 3 - 4 krople roztworu
btekitu bromotymolowego. Miareczkowac roztworem wodorotlenku sodu (0,1 mol/L)
RM do zmiany zabarwienia na niebieskie.

1 mL NaOH (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02892 g cyprofibratu.

Zastosowanie: hiperlipidemia.

GLIKLAZYD

o o @

P
H H

HaC

C1sH21N303S M.cz. 323,4
1-(3,3a,4,5,6,6a-heksahydro-1H-cyklopentalc]pirol-2-ilo)-3-(4-metylofenylo)-
sulfonylomocznik
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Zawartosc¢ w 1 tabletce: 0,08 g gliklazydu

Oznaczanie metoda acydymetryczng w srodowisku bezwodnym

- CH3COOH x ClOg

N JOL \\S// + CH4COOH,CIO, N JO]\ o\\s//o
SNHOONH \©\ T |_I|\NH NH ™ \©\
CHg CHg

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ dokfadnie iloS¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,16 g
gliklazydu, rozpusci¢ w 25 mL kwasu octowego (1,05 kg/L), dodaé¢ 5 mL bezwodnika
kwasu octowego, 3 krople roztworu fioletu krystalicznego. Miareczkowa¢ kwasem
nadchlorowym (0,1 mol/L) RM do zmiany zabarwienia na turkusowe. Wykona¢ prébe
kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,032341g gliklazydu.

Oznaczanie metodg acydymetryczng w srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ dokfadnie iloS¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,16 g
gliklazydu, rozpusci¢ w 25 mL bezwodnika kwasu octowego, dodac¢ 3 krople roztworu
zieleni malachitowej. Miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM do zmiany
zabarwienia na zo6tte. Wykonac prébe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,032341g gliklazydu.

Zastosowanie: cukrzyca typu |l

METFORMINY CHLOROWODOREK

. ]
HoN N N x Cl
2 e | \CHS
H CH
C4H12CINs M.cz. 165,6

3-(Diaminometylideno)-1,1-dimetyloguanidyny chlorowodorek

Zawarto$¢ w 1 tabletce: 0,50 g chlorowodorku metforminy
0,75 g chlorowodorku metforminy
0,85 g chlorowodorku metforminy
1,00 g chlorowodorku metforminy
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Oznaczanie metoda acydymetrycznag w srodowisku bezwodnym

H CHs H CHy
| H | + | H |
H,N N N + (CH4CO0),Hg H,N N N
2 CHy 2 CH,
- HgCl, )
NH  NH xCl° NH NH x CH3CO0
H CHs H H CHy
[ H, + - ., N
HoN N N + 2CH3COOH ,CIO, /N N N
CH H CH,
s - 3 CHZCOOH H )
NH  NH x CH4CO0~ NH NH x2Clo,

Stosunek molowy reakcji 1:2.

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,1 g
chlorowodorku metforminy, rozpusci¢ w 25 mL kwasu octowego (1,05 kg/L). Ogrzewac
na fazni wodnej 10 minut. Ochtodzi¢. Doda¢ 10 mL roztworu octanu rteci (Il) oraz 3 - 4
krople roztworu zieleni brylantowej. Miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L)
RM do zmiany zabarwienia na zétte. Wykonac probe kontrolnag.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,00828 g chlorowodorku metforminy.

Zastosowanie: cukrzyca typu Il.

3.10. Leki immunosupresyjne
AZATIOPRYNA
N NO,
at
N
/ S
H,C
N/ | NH
Y
N
CoH7N702S M.cz. 277,3

6-(3-Metylo-5-nitroimidazol-4-ilo)sulfanylo-7H-puryna

Zawarto$¢ w 1 tabletce: 0,05 g azatiopryny

Oznaczanie metoda acydymetryczna w srodowisku bezwodnym
NO,

N N N
¢ T
.-
N s + CH3COOH,CIO, N s i
/ / x Clo,
HaC - CH3COOH HaC
N NH NZ Ng
Ly L
N N N

N

O,

Stosunek molowy reakcji 1:1
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Odwazy¢ dokfadnie iloS¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,25 g
azatiopryny, rozpusci¢ w 30 mL bezwodnika kwasu octowego. Ogrzewac 10 minut na
tazni wodnej. Ochtodzi¢. Doda¢ 3 krople roztworu zieleni malachitowej i miareczkowaé
kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM do zmiany zabarwienia na zoite. Wykonaé
probe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02773 g azatiopryny.

Zastosowanie: profilaktyka odrzucenia przeszczepu.

MYKOFENOLAN MOFETYLU

C23H31NO7 M.cz. 433,5
2-Morfolin-4-yloetylu 6-(4-hydroksy-6-metoksy-7-metylo-3-okso-1H-2-benzofuran-5-
ylo)-4-metyloheks-4-enian

Zawartos¢ w 1 kapsutce: 0,25 g mykofenolanu mofetylu
0,50 g mykofenolanu mofetylu

Oznaczanie metodg acydymetryczng w srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie zawarto$¢ kapsutek odpowiadajgcej okoto 0,37 g mykofenolanu
mofetylu, rozpusci¢ w 50 mL bezwodnika kwasu octowego. Miareczkowa¢ kwasem
nadchlorowym (0,1 mol/L) RM wobec 3 kropli roztworu a-naftolobenzeiny do zmiany
zabarwienia na zielone.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,04335g mykofenolanu mofetylu

Zastosowanie: zapobieganie odrzuceniu przeszczepow.
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3.11. Leki stosowane w schorzeniach narzadu ruchu

GLINU OCTANOWINIAN

o)
HO o o
Al }—CH
o % /) 3
HO o
o)

CsH7AIOs M.cz. 234,1
(2R,3R)-2,3-Dihydroksybutanodionianuoctan glinu

Zawartos¢ w 1 tabletce: 1 g octanowinianu glinu

Oznaczanie metodg kompleksometryczng

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,1 g
octanowinianu glinu, doda¢ 25 mL wody, dobrze wymieszaé, nastepnie dodac 20,0
mL roztworu edetynianu sodu (0,05 mol/L) RM, 10 mL buforu octanowego o pH 4,5.
Podgrza¢ do wrzenia i we wrzeniu utrzymywac¢ ok. 30 sekund (kolbe przykry¢
szkietkiem zegarkowym). Probke pozostawi¢ na 5 minut. Do cieptego roztworu dodac
2 g jodku potasu i miareczkowac roztworem azotanu (V) bizmutu (Ill) (0,05 mol/L) RM
do zmiany zabarwienia na zétte.

1 mL Bi(NO)s (0,05 mol/L) RM odpowiada 0,011705 g octanowinianu glinu.

Zastosowanie: $ciggajace, przeciwobrzekowe.
TOLPERYSONU CHLOROWODOREK

H
CHj,

CHj
C16H24CINO M.cz. 281,8
2-Metylo-1-(4-metylofenylo)-3-piperydyn-1-ylopropan-1-onu chlorowodorek

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,05 g chlorowodorku tolperysonu
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0,15 g chlorowodorku tolperysonu

Oznaczanie metodg acydymetryczng w Srodowisku bezwodnym

Stosunek molowy reakciji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,15 g
chlorowodorku tolperysonu, rozpusci¢ w 15 mL kwasu octowego (1,05 kg/L), dodaé
10 mL bezwodnika kwasu octowego i 5 mL roztworu octanu rteci (ll) oraz 3 — 4 krople
roztworu wskaznika. Miareczkowa¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM do zmiany
zabarwienia. Wobec roztworu fioletu krystalicznego do zmiany zabarwienia na
turkusowe lub wobec roztworu a-naftolobenzeiny do zmiany zabarwienia na zielone
(zabarwienie obserwowa¢ po opadnieciu masy tabletkowej). Wykonaé prébe
kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02818 g chlorowodorku tolperysonu.

Zastosowanie: spastycznos¢ poudarowa.

3.12. Witaminy i mikroelementy

KWAS ASKORBOWY
HO
(@]
HO =
HO OH
CesHsgOs M.cz. 176,1

(2R)-2-[(1S)-1,2-Dihydroksyetylo]-3,4-dihydroksy-2H-furan-5-on

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,1 g kwasu askorbowego
0,2 g kwasu askorbowego
0,5 g kwasu askorbowego
1,0 g kwasu askorbowego

Oznaczanie metoda jodometryczng [15]

OH OH
HO o_ P HO o._°
7 74
N + 1, —_— H +  2HI
HO OH (o] (o]

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek, odpowiadajgcg okoto 0,1 g kwasu
askorbowego, doda¢ 10 mL swiezo przegotowanej i ochtodzonej wody, 10 mL kwasu
siarkowego (178 g/L). Doda¢ 2 mL roztworu skrobi jako wskaznika. Miareczkowac
roztworem jodu (0,05 mol/L) do zmiany zabarwienia na fioletowe.

1 mL J2 (0,05 mol/L) RM odpowiada 8,81mg kwasu askorbowego.
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Zastosowanie: wilasciwosci antyoksydacyjne, awitaminoza.

MAGNEZU WODOROASPARAGINIAN

0] 0]
HON - Mgt )WOH
@) 0]
O  NH, NH, O
CsH20MgN2012 M.cz. 24.303 Mg?*

Wodoroasparginian magnezu

Zawartosc¢ w 1 tabletce: 0,02 g jonbw magnezowych

Oznaczanie metodg kompleksometryczng

Stosunek molowy reakgcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajacg okoto 0,020 g
jonéw magnezu i rozpusci¢ w 20 mL wody. Doda¢ 10 mL roztworu buforu amonowego
o pH 10,4 oraz 0,2 g mieszaniny czerni eriochromowej T. Miareczkowaé roztworem
edetynianu sodu (0,05 mol/L) RM do zmiany zabarwienia na niebieskofioletowe.

1 mL EDTA (0,05 mol/L) RM odpowiada 0,0012019 g jonéw magnezu.

Zastosowanie: niedobor jondw magnezowych.

NIKOTYNAMID

CeHsN20 M.cz. 122,1
Pirydyno-3-karboksamid

Zawartosc¢ w 1 tabletce: 0,05 g nikotynamidu
0,2 g nikotynamidu

Oznaczanie metoda acydymetryczng w Srodowisku bezwodnym
Stosunek molowy reakgcji 1:1
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Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,1 g
nikotynamidu, rozpusci¢ w 30 mL kwasu octowego (1,05 kg/L). Doda¢ 3 - 4 krople
roztworu a- naftolobenzeiny. Miareczkowac¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM do
zmiany zabarwienia na zielone. Wykonac prébe kontrolng.

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,01221 g nikotynamidu.

Zastosowanie: profilaktyka i leczenie standw niedoboru nikotynamidu.
CYNKU SIARCZAN

ZnS04, H20 M.cz. 179,46
Zawartos¢ w 1 tabletce: 45 mg jonow cynku

Oznaczanie metoda kompleksometryczna

0,
/’i _PH10105 10105 /’i
czern eriochromowa

kompleks | - barwa czerwona

Ccoo’ Co0
N g
N+ - — -
N coo N /\coo
kompleks | . [ /;n< czern eriochromowa
9 +
+ _ _ + _ C G
barwa czerwona H/'\L\/COO H '\L\/\’COO barwa niebieska
Ccoo’ Co0

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 45 mg jonéw
cynku, doda¢ 40 mL wody, 10 mL roztworu buforu amonowego pH 10,4 oraz 0,2 g
mieszaniny czerni eriochromowej jako wskaznika. Miareczkowa¢ roztworem
edetynianu sodu (0,05 mol/L) RM do zmiany zabarwienia na granatowe.

1 mL EDTA (0,05 mol/L) RM odpowiada 0,003271 g jonéw cynku.

Oznaczanie metodg kompleksometryczng [16]

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,2 g
siarczanu cynku, doda¢ 40 mL wody, 10 mL roztworu buforu amonowego pH 10,4 oraz
0,2 g mieszaniny czerni eriochromowej jako wskaznika. Miareczkowac roztworem
edetynianu sodu (0,05 mol/L) RM do zmiany zabarwienia na granatowe.

1 mL EDTA (0,05 mol/L) RM odpowiada 0,01438 g siedmiowodnego siarczanu cynku.
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Zastosowanie: $ciggajace, przeciwzapalne.

WAPNIA GLUKONIAN
/\M(O 2+
HO ca” , H,0

C14H26Ca01s6 M.cz. 448,4
(BR,4S,5R,6R)-2,3,4,5,6,7-Heksahydroksyheptanian wapnia

Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,5 g glukonianu wapnia

Oznaczanie metodg kompleksometryczng [16]

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,3 g
glukonianu wapnia. Doda¢ 1 mL kwasu solnego (281 g/L), 100 mL wody i ogrza¢ do
wrzenia. Ochtodzi¢. Doda¢ okoto 0,1 g mureksydu roztartego chlorkiem sodu. Dodaé
3 mL NaOH (175 g/L). Miareczkowa¢ do zmiany zabarwienia wskaznika na
fioletowoniebieskie.

1 mL EDTA (0,05 mol/L) RM odpowiada 0,02242 g jednowodnego glukonianu wapnia.

Oznaczanie metodg kompleksometryczng

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ dokiadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,3 g
glukonianu wapnia. Doda¢ 1 mL kwasu solnego (281 g/L), 100 mL wody i ogrza¢ do
wrzenia. Ochtodzi¢. Doda¢ okoto 0,1 g kalcesu roztartego chlorkiem sodu. Obliczyé
teoretyczne zuzycie EDTA (0,05 mol/L) RM. Rozpoczg¢ miareczkowanie dodajgc na
poczatek potowe roztworu EDTA (0,05 mol/L) RM, nastepnie doda¢ 4 mL NaOH (175
g/L) i kontynuowac miareczkowanie do zmiany zabarwienia wskaznika na niebieskie.
1 mL EDTA (0,05 mol/L) RM odpowiada 0,02242 g jednowodnego glukonianu wapnia
i 2,004 mg jonéw wapnia.

Oznaczanie metodg kompleksometryczng

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,5 g
glukonianu wapnia, rozpusci¢ w 2 mL kwasu solnego (105 g/L), doda¢ 50 mL wody,
30,0 mL roztworu edetynianu sodu (0,05 mol/L) RM, 10 mL buforu amonowego o pH
10,4 oraz 0,2 g mieszaniny czerni eriochromowej T. Nadmiar edetynianu sodu
odmiareczkowac roztworem siarczanu cynku (0,05 mol/L) RM do zmiany zabarwienia
na fioletowe.
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1 mL EDTA (0,05 mol/L) RM odpowiada 0,02242g jednowodnego glukonianu
wapnia.

Zastosowanie: niedobdr wapnia, tezyczka, osteoporoza.
WAPNIA WEGLAN
CaCOs M.cz. 100,1

Zawartos¢ w 1 kapsutce : 0,5 g weglanu wapnia
1,0 g weglanu wapnia

Oznaczanie metodg kompleksometryczng

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie zawartos¢ kapsutek odpowiadajgcg okoto 0,1 g weglanu wapnia.
Doda¢ 1 mL kwasu solnego (105 g/L) i ogrza¢ ostroznie na siatce do wrzenia. Dodac
50 mL wody, 2 mL roztworu wodorotlenku sodu (174,6 g/L) oraz 0,2 g mieszaniny
mureksydu jako wskaznika. Miareczkowac roztworem edetynianu sodu (0,05 mol/L)
RM do zmiany zabarwienia na fioletowe.

1 mL EDTA (0,05 mol/L) RM odpowiada 0,005045 g weglanu wapnia.

Oznaczanie metodg kompleksometryczng [16]

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,1 g
weglanu wapnia. Doda¢ 1 mL kwasu solnego (105 g/L), 50 mL wody i ogrzaé¢ do
wrzenia. Ochtodzi¢. Doda¢ 2 mL NaOH (175 g/L). Dodaé¢ okoto 0,1 g mureksydu
roztartego chlorkiem sodu. Miareczkowac¢ roztworem edetynianu sodu (0,05 mol/L)
RM do zmiany zabarwienia wskaznika na niebieskie.

1 mL EDTA (0,05 mol/L) RM odpowiada 0,00504 g weglan wapnia.

Zastosowanie: niedobdr wapnia, osteoporoza, tezyczka, biegunka.

WAPNIA PANTOTENIAN
"o
HsC :
HO N\/\[(O ca’’
CH; O o)
_ 2
Ci18H32CaN2010 M.cz. 476,5

3-[[(2R)-2,4-Dihydroksy-3,3-dimetylobutanoilo]lamino]propanian wapnia
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Zawartos¢ w 1 tabletce: 0,1 g pantotenianu wapnia

Oznaczanie metodg kompleksometryczng

Stosunek molowy reakcji 1:1

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,15 g
pantotenianu wapnia, doda¢ 1 mL kwasu solnego (105 g/L), nastepnie doda¢ 50 mL
wody, 2 mL roztworu wodorotlenku sodu (174,6 g/L) oraz 0,2 g mieszaniny mureksydu
jako wskaznika. Miareczkowac roztworem edetynianu sodu (0,05 mol/L) RM do zmiany
zabarwienia na fioletowe. Oznaczenie mozna wykona¢ wobec kalcesu jako wskaznika
(zmiana zabarwienia z fioletowego na niebieskie).

1 mL EDTA (0,05 mol/L) RM odpowiada 0,02383 g pantotenianu wapnia.

Oznaczanie metoda acydymetryczng w Srodowisku bezwodnym

H H toio, H o H
) . + 2CH3COOH;CIO, HAC |

HO N\/\n/o Cca - 2 CH3COOH 2 o N\/\H/OH + Ca(Cloy),

CH; O o CH; O o)

- -2

Stosunek molowy reakcji 1:2

Odwazy¢ doktadnie ilos¢ sproszkowanych tabletek odpowiadajgcg okoto 0,15 g
pantotenianu wapnia i rozpusci¢ w 20 mL kwasu octowego (1,05 kg/L). Nastepnie
miareczkowaé¢ kwasem nadchlorowym (0,1 mol/L) RM wobec 3 kropli roztworu zieleni
brylantowej do zmiany zabarwienia na zétte. Wykonac prébe kontrolng. Oznaczenie
mozna wykonaé wobec 4 kropli roztworu a-naftolobenzeiny jako wskaznika (zmiana
zabarwienia na zielone).

1 mL HCIO4 (0,1 mol/L) RM odpowiada 0,02383 g pantotenianu wapnia.

Zastosowanie: poprawa metabolizmu weglowodandw, ttuszczéw i biatek.
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