Metody analizy ilosciowej w medycynie i kosmetyce

Cwiczenie 7
Oznaczanie siarczkéw metali alkalicznych i ziem alkalicznych
1. Cel i zakres stosowania

Metoda opisuje oznaczanie siarczkoOw obecnych w produktach kosmetycznych. Obecno$é tioli lub innych
srodkoéw redukujacych (facznie z siarczynami) (IV) nie przeszkadza w oznaczeniu.

2. Definicja
Stezenie siarczkéw oznaczone ta metoda jest wyrazone jako procent masowy siarki.
3. Zasada

Po zakwaszeniu $rodowiska, siarkowodor jest unoszony przez strumien azotu i wigzany w postaci siarczku
kadmowego. Ten ostatni jest odsaczony i przemyty, a nastepnie oznaczony jodometrycznie.

4. Procedura

1. Wprowadzenie siarczkow

1.1. Pobra¢ opakowanie, ktérego poprzednio nie otwierano. Odwazy¢ doktadnie w kolbie okraglodennej (5.2.)
mas¢ (m) (wyrazong w gramach) wyrobu odpowiadajaca nie wigcej niz 30 mg jondéw siarczkowych. Doda¢ 60
ml wody i dwie krople cieczy przeciwdziatajacej pienieniu.

1.2. Przenie$¢ po 50 ml roztworu (4.7.) do kazdej z dwoch kolb stozkowych (5.3.).

1.3. Umiesci¢ wkraplacz, rurke zanurzeniowa i rurke wylotowa w kolbie okragtodennej (5.2.). Przylaczy¢ rurke
wylotowa do serii kolb stozkowych (5.3.) przewodami z PCV.

Uwaga: Aparatura wprowadzajaca powinna przej$¢ nastgpujacy test szczelnosci. Symulujac warunki testu,
zastapi¢ probke wyrobu przeznaczona do wykonania o0znaczenia przez 10 ml roztworu siarczku
(przygotowanego jak z 4.4.) zawierajacego "X mg" siarczku (oznaczonego jodometrycznie). Przyjeto "Y" jako
liczbe miligraméw siarczku stwierdzona w koncu tej operacji. Roznica migdzy iloscia "X" i iloscia "Y" nie
powinna przekroczy¢ 3 %.

1.4. Przepuszczaé azot (4.8.) przez 15 minut, z szybko$cia dwoch pecherzykow gazowych na sekundg, w celu
usunigcia powietrza zawartego w kolbie okraglodennej (5.2.).

1.5. Ogrzewac kolbe okraglodenna do 85 + 5 °C.
1.6. Zatrzyma¢ strumien azotu (4.8.) i doda¢ 40 ml kwasu chlorowodorowego (4.1.), kropla po kropli.

1.7. Kiedy prawie catly kwas zostal wkroplony, wprowadzi¢ ponownie strumien azotu (4.8.); aby zapobiec
wyciekom siarkowodoru, nalezy pozostawi¢ minimalna warstwe ciekla (uszczelnienie).

1.8. Przerwaé ogrzewanie po 30 minutach. Pozostawi¢ kolbeg (5.2.) do schlodzenia i kontynuowaé przeptyw
azotu (4.8.) przez co najmniej pottorej godziny.

2. Miareczkowanie
2.1.Przesaczy¢ siarczek kadmu przez lejek z dtuga ndzka (5.4.).

2.2 Poptukaé kolby stozkowe (5.3.) najpierw roztworem amoniaku (4.9.) i przela¢ go przez lejek. Nastgpnie
poptuka¢ woda destylowana i uzy¢ wodg do przemycia osadu zatrzymanego przez filtr.
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2.3.Przemy¢ osad 100 ml wody.

2.4.Umiesci¢ bibule filtracyjna z lejka zawierajaca osad w pierwszej kolbie stozkowej. Doda¢ 25 ml (ny)
roztworu jodu (4.3.), okoto 20 ml kwasu chlorowodorowego (4. 1.) i 50 ml wody destylowane;j.

2.5.0znaczy¢ nadmiar jodu roztworem tiosiarczanu sodu (n,) (4.2.).
5. Obliczenie

Zawarto$¢ siarczku w probce, wyrazona jako procent masowy siarki, jest obliczana wedlug nast¢pujacego
wzoru:

32 (nl X1-N2 X2)
% m/m siarki =
20m

gdzie:

N, - ilo$¢ (w mililitrach) zuzytego standardowego roztworu jodu (4.3.),

X - stgzenie molowe tego roztwordu,

N, - ilo§¢ (w mililitrach) standardowego roztworu tiosiarczanu (VI) sodu (4.2.),
Xz - stgzenie molowe tego roztworu,

m - masa (w gramach) probki analityczne;.

6. Powtarzalno$¢ (ISO 5725)

Dla zawartosci siarczku okoto 2 % (m/m) réznica migdzy wynikami dwoch rownoleglych oznaczen wykonanych
dla tej samej probki nie powinna przekroczy¢ wartosci absolutnej 0,2 % (m/m).
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