Wersja alternatywna galerii. Ponizej przedstawiono kolejne sekcje
dotyczagce pracy w laboratorium analitycznym. Kazda sktada sie z
ilustracji oraz z tekstu.

Sekcja pierwsza. Stanowisko pracy w laboratorium analitycznym

Stanowisko pracy w laboratorium analitycznym

1. Laboratorium to pomieszczenie przeznaczone do
przeprowadzania analiz laboratoryjnych lub badan
naukowych, wyposazone w odpowiedni do tego celu sprzet.

2. Stanowisko pracy powinno znajdowac sie w pomieszczeniu
spetniajgcym wymagania okreslone w regulaminie
bezpieczenstwa i higieny pracy. Powinno takze byc¢
wyposazone w srodki do ochrony indywidualne;.

3. Charakterystyka stanowiska pracy w laboratorium
analitycznym

a. oswietlenie naturalne lub swiatto sztuczne o barwie
zblizonej do naturalnego,

b. meble odporne na dziatanie szkodliwych warunkéw
| substanciji,

c. stabilny st6t z odpowiednim blatem, na przyktad
odpornym na dziatanie stezonych roztworow kwasow,



d. dygestorium do pracy z odczynnikami niebezpiecznymi,

e. szafki podblatowe do przechowywania sprzetu
laboratoryjnego,

f. srodki ochrony osobistej,

g. odczynniki chemiczne wykorzystywane do aktualnych
badan,

h. oznakowanie miejsc na stanowisku, gdzie znajdujg sie
niebezpieczne odczynniki,

i. drobny sprzet laboratoryjny: pipety, zlewki, kolby
miarowe, aparatura analityczna, np. pehametr,
mieszadto magnetyczne.

Sekcja druga. Stanowisko pracy w laboratorium analitycznym —
zasady

Stanowisko pracy w laboratorium analitycznym

Zasady obowiazujgce w laboratorium analitycznym:

1. na kazdg osobe pracujgcg w laboratorium analitycznym
muszg przypada¢ dwa metry kwadratowe wolnej powierzchni,



2. sprzet, z ktoérego korzystajg analitycy, nie moze narazac ich
zdrowia, by¢ zagrozeniem pozarowym i wybuchowym,

3. urzadzenia i wszystkie narzedzia, ktore sg potrzebne do
pracy, muszg by¢ starannie dobrane i wykorzystywane
zgodnie z ich przeznaczeniem, by zapewni¢ bezpieczng
prace i sprawne funkcjonowanie catego laboratorium.

Sekcja trzecia. Odczynniki chemiczne

Odczynniki chemiczne
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. Odczynniki chemiczne to substancje chemiczne i ich
mieszaniny, lub ich roztwory.

2. Moga wystepowac w postaci ciektej lub statej, na przyktad
jako proszek, granulki, tabletki.

3. Majg okres$lone wtasciwosci i parametry fizykochemiczne.

4. Charakteryzujg sie okreslong czystoscig. Majg odpowiednio
dobrane opakowanie i wyznaczony sposob przechowywania,
ktore gwarantujg zachowanie ich pierwotnych wtasciwosci
w terminie waznosci.

5. Sposodb ich utylizacji musi by¢ zgodny z obowigzujgcymi
przepisami prawa.

6. Informacje o wtasciwosciach fizykochemicznych, a takze

0 zagrozeniach, ktére moze powodowac dla cztowieka lub

Srodowiska dana substancja chemiczna lub mieszanina



chemiczna, oraz o sposobach minimalizowania tych
zagrozen, na przyktad poprzez stosowanie srodkéw ochrony
indywidualnej, pracy pod dygestorium i tak dalej,
procedurach postepowania w przypadku powstania sytuacji
niebezpiecznej, sposobach utylizacji sg zawarte w Karcie
charakterystyki substancji chemicznej jak na przyktad SDS,
Safety Data Sheet).

7. Odczynniki chemiczne majg zastosowanie:

a. w analizie jakosciowej i ilosciowej roznych substancji,

b. w syntezie,

c. podczas prowadzenia réznych prac naukowo-
badawczych.

8. Dobdr rodzaju odczynnika i jego czystosci jest uzalezniony
od jego zaplanowanego przeznaczenia, czyli od rodzaju
wykonywanej analizy, stosowanej metody analitycznej,

a takze aspektu ekonomicznego.

9. Uzycie odczynnikow o odpowiedniej dla danej analizy lub
metody czystosci gwarantuje uzyskanie wynikow
charakteryzujgcych sie wysokg precyzjg i doktadnoscia.

10. Istnieje wiele réznych standardow stosowanych
w klasyfikowaniu odczynnikéw chemicznych. Biorgc pod
uwage czystos¢ odczynnikow, czyli zawartos¢ gtdwne;j
substancji oraz zanieczyszczen, mozemy wyroznic¢ rozne
klasy: odczynniki techniczne, w skrocie techn., czyste, w
skrocie cz., czyste do analizy, w skrécie cz. d. a., czyste
chemicznie, w skrocie cz. chem., a takze odczynniki
przeznaczone do przeprowadzania specyficznych analiz, na
przyktad odczynnik czysty spektralnie, w skrécie spektr.cz.
Te ostatnie muszg spetnia¢ specjalne wymagania wynikajgce
z ich przeznaczenia, na przyktad do analizy spektralnej czy
chromatografii cieczowej, oznaczenie HPLC. W specyfikacji
takich odczynnikéw powinny by¢ zawarte informacje
dotyczgce ich wiasciwosci fizykochemicznych istotnych dla
danej metodyki.

11. Na rynku istniejg rowniez odczynniki chemiczne, ktdre mogag
by¢ dodatkowo oznaczane jako zgodnie z okreslonymi
normami, na przyktad:



a. farmakopealnymi, wowczas opatrzone sg symbolem
danej farmakopei: Farmakopei Polskiej, w skrdcie FP,
Farmakopei Amerykanskiej, w skrocie USP,
Farmakopei Europejskiej, w skrocie Ph.Eur.; mogg byc¢
wykorzystane miedzy innymi do celow
farmaceutycznych w danym rejonie Swiata,

b. Amerykanskiego Towarzystwa Chemicznego, czyli
American Chemical Society, w skrécie ACS.

12. Wsrdéd odczynnikdw chemicznych mozemy wyrézni¢ grupe
odczynnikéw analitycznych przeznaczonych do analizy
jakosciowej i ilosciowej. Reagujg one w scisle okreslonych
warunkach z pierwiastkami, jonami czy zwigzkami,
pozwalajgc miedzy innymi na ich wykrycie poprzez ich
strgcenie, tworzenie z nimi barwnych lub fluorescencyjnych
produktow i tym podobnych. W Farmakopei Polskiej opisano
wykorzystanie odczynnikdw analitycznych miedzy innymi do
potwierdzenia tozsamosci wybranych substancji
farmakopealnych.

13. Odczynnik specyficzny reaguje tylko z jednym pierwiastkiem
lub zwigzkiem, odczynnik selektywny — z niewielkg liczbg
pierwiastkow lub zwigzkdéw, odczynnik grupowy — z duzg
liczbg pierwiastkdéw lub zwigzkdw pochodzacych z danej
grupy chemicznej. W zwigzku z tym, ze wynik analizy zalezy
w duzej mierze od warunkow reakcji, dany odczynnik moze
stac sie w zaleznosci od zastosowanego srodowiska i sSrodka
maskujgcego, czyli srodka reagujgcego ze sktadnikami
przeszkadzajgcymi w analizie, odczynnikiem specyficznym,
selektywnym czy tez grupowym. Odczynniki analityczne
w wielu przypadkach dostepne sg komercyjnie, na przyktad
odczynnik Ehrlicha — roztwér dimetyloaminobenzaldehydu,
lub mozna je przygotowac¢ w laboratorium wedtug
odpowiedniej procedury, na przyktad farmakopealne;.

14. Zrédta btedow:

a. zastosowanie niewtasciwie dobranego odczynnika, na
przyktad o zbyt niskiej czystosci, ktory zawiera
zanieczyszczenia przeszkadzajgce w analizie,



b. zanieczyszczenie odczynnika w wyniku niepoprawnego
postepowania analityka podczas wielokrotnego
pobierania porcji z tego samego opakowania,

C. uzycie przeterminowanego lub Zle przechowywanego
odczynnika.

Sekcja czwarta. Pipety
Pipety

Pipety szklane Pipety automatyczne
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1. Pipety jednomiarowe 2. Pipety wielomiarowe 3. Pompki do pipet
4. Gruszka do pipet

1. To przyktad laboratoryjnego sprzetu miarowego,
umozliwiajgcego odmierzanie i przenoszenie okreslonych
objetosci cieczy. Ze wzgledu na przyjete kryterium pipety
mozemy podzieli¢ na szklane i automatyczne oraz na szklane
jedno- lub wielomiarowe. Pipety jednomiarowe umozliwiajg
odmierzanie tylko jednej konkretnej objetosci, na ktorg sg
skalibrowane. Pipety wielomiarowe, te z podziatka,
umozliwig odmierzanie roznych objetosci w zakresie
przewidzianym dla danej pipety. Analogicznie wsrod pipet
automatycznych wyrézniamy pipety o statej lub regulowanej
objetosci.



2. Zasada uzytkowania pipet szklanych
Ciecz jest wciggana do pipety szklanej za pomocg pompki,
nasadki lub gruszki gumowej, niewtasciwe jest wcigganie
roztworu ustami ze wzgledow higienicznych i z powodu
mozliwosci przedostania sie cieczy do ust. Roztwor pobiera
sie pipetg powyzej wymaganej objetosci, nastepnie wycigga
pipete z roztworu, wyciera z zewnatrz i wypuszcza ciecz tak,
aby dolna czes¢ menisku znalazta sie na wysokosci kreski
odpowiadajgcej odmierzanej objetosci. Aby przeniesS¢ roztwor
do innego naczynia, umieszcza sie pipete pionowo nad tym
naczyniem, opierajgc koncowke pipety o $cianke naczynia,

i pozwala wyptyngc okreslonej objetosci cieczy. W przypadku
catkowitego oprézniania pipet po swobodnym, catkowitym
wyptynieciu cieczy nalezy odczekac okoto 15 sekund, aby
pozostatosci roztworu sptynety ze scianek pipety. Pipety
zwykle kalibrowane sg na wylew, w zwigzku z tym kropli,
ktora pozostata w przewezeniu na koncu piety, nie nalezy
usuwac.

3. Pipety szklane sg zaopatrzone w kreske, czyli pipety
jednomiarowe, lub podziatke ze skalg, czyli pipety
wielomiarowe, dzieki czemu mozna precyzyjnie odmierzyc¢
ciecz. Dodajmy tez, ze wielomiarowe mogg miec zero na
gorze lub na dole, mogg tez miec pasek Schellbacha. Wzrok
analityka musi sie znajdowac¢ na wysokosci poziomu cieczy,
aby zapobiec btedowi paralaksy.

4. Zrodta bledéw zwigzane z uzytkowaniem pipet szklanych:

a. uzycie zattuszczonej lub zabrudzonej pipety,

b. niewtasciwe dopasowanie wielkosci pipety do
pobieranej objetosci cieczy,

C. niewtasciwe trzymanie pipety, co moze prowadzi¢ do
ogrzania pipety i wypierania cieczy, brak pionu,

d. btad zwigzany ze zjawiskiem paralaksy,

e. zbyt ptytkie zanurzenie koncéwki pipety w pobierane;j
cieczy zwiekszajgce ryzyko zaciggniecia powietrza,

f. nieuwzglednienie wptywu temperatury na
rozszerzalnosc szkifa i cieczy,



g. wydmuchiwanie cieczy z pipety po swobodnym
wyptynieciu przenoszonego roztworu, za czym idzie
zwiekszenie odmierzanej objetosci,

h. suszenie pipet w wysokiej temperaturze.

5. Zasada uzytkowania pipet automatycznych z poduszka
powietrzng — pipetowanie proste: standardowe i do
przodu
W przypadku pipet o regulowanej objetosci nalezy ustawic
wymagang objetosc, nastepnie natozy¢ odpowiednig
kohcowke na pipete i zwilzy€ jg odmierzang cieczg, jesli jest
to konieczne. Nastepnie wcisng¢ przycisk do pierwszego
oporu i zanurzy¢ dolng czes¢ koncowki niewiele ponize;
powierzchni cieczy. Pobieranie cieczy rozpoczyna sie
poprzez powolne zwolnienie ttoka. Po pobraniu nalezy
odczekac dwie — trzy sekundy. Po wyjeciu koncowki z cieczy
nalezy dotkng¢ scianki naczynia, aby pozby¢ sie nadmiaru
cieczy z jej zewnetrznej strony. Koncowke z cieczg
umieszcza sie w haczyniu docelowym, opierajgc o jego
Scianke. Ciecz wypuszcza sie powoli przez nacisniecie
przycisku, najpierw do pierwszego, potem do drugiego oporu.
Po usunieciu cieczy wyjmuje sie pipete i usuwa zuzytg
koncowke z trzonu pipety. Ciecz pobiera sie i wypuszcza
powolnym i ptynnym ruchem.

6. Ten sposob pipetowania stosuje sie do odmierzania
roztworéw wodnych, natomiast dla lepkich czy pienigcych sie
cieczy mozna stosowac, na przyktad pipetowanie odwrotne,
polegajgce na pobraniu cieczy przez wcisniecie przycisku od
razu do drugiego oporu i wypuszczaniu cieczy do pierwszego
oporu. Pozostatg w koncowce czes¢ odrzuca sie.

7. Zrodta btedéw zwigzane z uzytkowaniem pipet
automatycznych:

a. stosowanie niewtasciwych lub zabrudzonych
koncowek, brak zwilzania koncowek przed wiasciwym
pipetowaniem,

b. nieuwzglednienie wptywu temperatury cieczy, pipety,
koncowki i otoczenia na proces pipetowania,



c. niewlasciwy sposob trzymania pipety i, lub jej obstugi:
zbyt gtebokie skutkujgce pobraniem zbyt duzej
objetosci cieczy przez zmniejszenie objetosci gazu
w koncowce pod wptywem cisnienia lub zbyt ptytkie
skutkujgce ryzykiem zaciggniecia powietrza,
niewtasciwe zanurzenie koncowki pipety w pobieranej
cieczy, zbyt gwattowne i mato ptynne pobieranie cieczy
skutkujgce ryzykiem zalania trzonu pipety lub
pojawieniem sie pecherzy w koncéwce, pobieranie
roztworu do drugiego oporu przy pipetowaniu
standardowym,

d. brak odpowiedniego serwisowania pipet: czyszczenia,
wymiany filtréw, jezeli sg, konserwacji i okresowej
kalibracji pipet.

Sekcja piata. Biurety

Biurety
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1. Biurety z automatycznym nastawianiem zera 2. Biurety szklane, proste

1. Biurety sg jednym ze standardowych, miarowych sprzetow
laboratoryjnych, stuzgcym do odmierzania okreslone;j
objetosci cieczy. Wykorzystywane sg najczesciej w analizie
ilosciowej klasycznej do miareczkowania lub
przygotowywania roztworow mianowanych. Wiele substancji



farmakopealnych jest oznaczanych z wykorzystaniem metod
miareczkowych.

2. Biureta ma ksztatt rurki z podziatkg, na dole lejkowate;j
i zakonczonej kranem, ktory umozliwia regulacje wyptywu
cieczy. Konstrukcja kranu jest odmienna w zaleznosci od
rodzaju biurety, np. kran z kurkiem szklanym lub teflonowym,
kran w postaci przycisku spustowego z mikrosruba.

3. Biurety najczesciej wykonane sg z wysokiej jakosci
przezroczystego szkta borokrzemowego bezbarwnego lub
oranzowego, rzadziej — z tworzywa sztucznego.

4. Wsrdd biuret mozna wymieni¢ miedzy innymi:

a. biurete prostg — nie ma butli, jest umieszczana pionowo
na statywie i uzupetniana ptynem recznie, ma kranik
z kurkiem szklanym lub teflonowym,

b. biurete z automatycznym napetnianiem i nastawianiem
poziomu zerowego — jest stosowana w zestawie
z plastikowg butlg i kranem w postaci przycisku
spustowego z mikrosrubg. Przez nacisniecie butli
automatycznie uzupetnia sie biurete i nastawia poziom
zerowy,

c. biurety cyfrowe, elektroniczne — sg wyposazone
w naped elektryczny i cyfrowy wyswietlacz, umozliwiajg
elektroniczny pomiar odmierzanej objetosci.

5. Tradycyjnie biurety majg odwrotng skale, czyli na gorze
znajduje sie pozycja zerowa, zas na samym dole —
najwyzsza wartosc¢. Biurete przed uzyciem nalezy
kazdorazowo napetni¢ roztworem do pozycji zero, przy czym
w wiekszosci przypadkow bierze sie pod uwage menisk
dolny, a dla cieczy mocno zabarwionych, na przyktad
KMnQO4, menisk gorny. Wzrok analityka musi byé na
wysokosci poziomu cieczy, aby zapobiec btedowi paralaksy.

6. W celu lepszego odczytywania objetosci na biuretach, z
wytgczeniem biuret wykonanych ze szkfa brgzowego, czesto
umieszcza sie pasek Schellbacha.

7. Zrédta btedow:

a. brak pionowego ustawienia biurety podczas
odmierzania cieczy,



b. btad zwigzany ze zjawiskiem paralaksy,

C. niewfasciwy sposéb odczytu poziomu cieczy
w zaleznos$ci od barwy roztworu, menisk gorny, dolny,

d. suszenie biuret w wysokiej temperaturze,

e. nieusuniecie powietrza z koncowki biurety przed
uzupetnieniem biurety do zera,

f. brak ustawienia poziomu zero przed rozpoczeciem
odmierzania cieczy.

Sekcja szésta. Statyw z probéwkami

Sprzet szklany — Statyw z probéwkami

1. Probéwki okragtodenne 2. Probéwka stozkowa

Probowki szklane

1. Probowki szklane majg ksztatt walca otwartego z jednej
strony.

2. Wyrézniamy rézne rodzaje probowek, miedzy innymi
okragtodenne, ptaskodenne, z dnem stozkowym.

3. Moga by¢ z gwintem i nakretkami lub bez gwintu, a takze ze
szlifem, zamykane na szklany korek.

4. Tradycyjne probowki szklane stuzg przede wszystkim do
przeprowadzania wybranych reakcji chemicznych,
rozpuszczania substanciji, ogrzewania matych objetosci



cieczy, przy czym ogrzewang probowke nalezy trzymac tapg
drewniang, przechowywania niewielkich ilosci substancji

i roztworéw, w przypadku probowek z nakretkami, a takze do
zbierania na ich dnie niewielkich ilosci substancji. Do tego
ostatniego zadania sprawdzajg sie najlepiej probowki z dnem
stozkowym.

5. Na rynku dostepne sg takze probowki przeznaczone do
okreslonych zadan, charakteryzujgce sie specyficznymi
cechami, na przyktad probowki do wirbwek wykonane ze
szkta o zwiekszonej wytrzymatosci na przecigzenia.

6. Probowki mogg by¢ wykonane nie tylko ze szkta, lecz takze
z tworzyw sztucznych. Takie probowki majg rézne ksztatty
I pojemnosci, sg zakrecane, zamykane na zatrzask lub wcisk.

Statywy do probéwek

1. Statywy do probdéwek umozliwiajg bezpieczng i wygodng
prace analityczng z probowkami oraz nadajg sie do ich
przechowywania.

2. Sg wykonywane z roznych materiatow: metalu, tworzyw
sztucznych lub drewna, dostepne w wielu ksztattach
i rozmiarach, co jest zwigzane z duzg réznorodnoscig
probéwek, zwtaszcza z tworzyw sztucznych.

3. W zaleznosci od zastosowania mogg charakteryzowac sie
odpowiednimi cechami, na przyktad mogg by¢ odporne na
warunki panujgce w autoklawie, mie¢ numeracje utatwiajgca
przyporzgdkowanie poszczegolnych probowek.



Sekcja siodma. Zlewki szklane

Sprzet szklany — Zlewki szklane

1. Zlewki szklane nalezg do podstawowego sprzetu
laboratoryjnego.

2. Majg cylindryczny ksztatt, ptaskie dno, ktére jest zaokrgglone
W miejscu tgczenia ze sciankami, co zwieksza ich
wytrzymatos¢, sg wyposazone w wylew utatwiajgcy
przelewanie ptynow, nieraz majg orientacyjng podziatke
informujgcg o przyblizonej pojemnosci, dlatego nie mozna ich
stosowac jako szkto miarowe.

3. Sg dostepne w réznych pojemnosciach, od kilku mililitrow do
kilku litrow, na przyktad: 5 mililitrow, 25 mililitréw, 100
mililitréw, 800 mililitrow, 2000 mililitrow.

4. Uzywane sg do wielu czynnosci laboratoryjnych, miedzy
innymi do: przelewania, przenoszenia i ogrzewania cieczy,
miareczkowania, przygotowywania roztworow, na przyktad
rozpuszczania substanciji, ich mieszania, takze
z wykorzystywaniem mieszadta magnetycznego,
doprowadzania do okreslonego pH.



Sekcja 6sma. Kolby stozkowe szklane

Sprzet szklany — Kolby stozkowe szklane

1. Kolba stozkowa bez szlifu 2. Kolby stozkowe ze szlifem

1. Kolby stozkowe (zwane kolbami Erlenmeyera) nalezg do
standardowego sprzetu laboratoryjnego.

2. Kolby stozkowe (zwane kolbami Erlenmeyera) nalezg do
standardowego sprzetu laboratoryjnego.

3. Majg postac ptaskodennych kolb stojgcych, o réznych
pojemnosciach, od kilku mililitrow do kilku litrow, na przyktad 25
mililitrow, 50 mililitrow, 300 mililitréw, 500 mililitréw, 1000
mililitréw.

4. Mogg mie¢ waskg lub szerokg szyjke, by¢ bez szlifu lub ze
szlifem. Potgczenie na szlif umozliwia miedzy innymi zamkniecie
kolb szklanym korkiem.

5. Niektére kolby wyposazone sg w pole opisowe i, lub
W uproszczong, mato doktadng podziatke, ktéra wskazuje
przyblizong pojemnosc¢. Kolby stozkowe nie sg jednak sprzetem
miarowym i nie mogg byc¢ jako taki wykorzystywane.

6. Najczesciej wykonane sg ze szkfa charakteryzujgcego sie
wysokg odpornoscig chemiczng i termiczng.

7. W zaleznosci od rodzaju kolby stozkowe sg wykorzystywane
miedzy innymi do:



a. miareczkowania,

b. przechowywania, dotyczy kolb ze szlifem
i z korkiem,

C. ogrzewania, uwaga: nalezy, na przyktad wrzuci¢
kamyczki wrzenne, aby zapobiec ewentualnemu
przegrzaniu i kipieniu cieczy.

Sekcja dziewiagta. Kolby miarowe szklane

1.

2.

Sprzet szklany — Kolby miarowe szklane
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Kolby miarowe to przyktad laboratoryjnego sprzetu
miarowego.

Najczesciej wykonane sg z przezroczystego szkta
borokrzemowego bezbarwnego lub oranzowego, odpornego
na dziatanie czynnikbw chemicznych i wysokiej temperatury,
rzadziej — z tworzyw sztucznych.

Majg ptaskie dno i wysokg szyjke, na ktorej zaznaczona jest
kreska, do ktérej nalezy uzupetnic kolbe cieczg, aby uzyskacé
objetos¢ nominalng. Kazda kolba jest wykalibrowana na
jedng objetosc¢, zwykle kalibracja na wlew, przy czym na
rynku dostepne sg kolby miarowe o r6znej pojemnosci, od
jednego mililitra do kilku litrow, na przyktad: 10 mililitrow, 25
mililitréw, 50 mililitréw, 100 mililitrow, 1000 mililitréw.



4. Na kolbie powinna zosta¢ umieszczona informacja m.in.
o pojemnosci kolby i jej zakresie toleranciji, 0 sposobie
kalibracji i temperaturze odniesienia, a takze o rodzaju, klasie
szkta i o producencie, na przyktad 100 plus minus 0,01
mililitrown, In, 20°C, Boro 3,3, A. Kazda kolba wyposazona
jest w dopasowany korek, zwykle wykonany z tworzywa
sztucznego.

5. Kolby miarowe stuzg do przygotowywania roztworow
o okreslonym stezeniu, m.in. roztworow mianowanych.

6. Zrodta btedow:

a.

b.

o

kolba postawiona na nieréwnej powierzchni podczas
uzupetniania jej roztworem,

natychmiastowe uzupetnienie kolby do kreski przed
rozpuszczeniem ciat statych w cieczy lub przed
wymieszaniem zawartosci kolby, uwaga: nalezy
wyrownac stezenia, zwtaszcza w przypadku mieszania
cieczy o roznej gestosci lub stezeniach ze wzgledu na
zjawisko kontrakcji,

btad zwigzany ze zjawiskiem paralaksy,

. kropelki cieczy nad kreskg na szyjce kolby na

koncowym etapie jej uzupetniania,

. brak lub niepetne wymieszanie roztworu w kolbie przed

jego pobraniem i brak jednakowego stezenia w catej
objetosci,

suszenie szkta miarowego w wysokiej temperaturze, co
moze byc¢ potencjalng przyczyng rozkalibrowania szkta.



Sekcja dziesigta. Cylindry miarowe

Sprzet szklany — Cylindry miarowe
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1. Cylindry miarowe nalezg do podstawowego sprzetu
laboratoryjnego.

2. Stuzg do odmierzania objetosci z matg doktadnoscia,
mniejszg niz pipety czy biurety.

3. Majg ksztatt waskiej rurki zakonczonej na gorze wylewem
utatwiajgcym przelewanie odmierzonej objetosci cieczy,

a w dolnej czesci sg zaopatrzone w szklang lub
zdejmowalng, plastikowg podstawe, sg wyposazone
w podziatke ze skala.

4. Skalibrowane sg na wylew, bardzo rzadko — na wlew.

5. Niektore cylindry miarowe mogg by¢ zakonczone u wylotu
szlifem, ktéry umozliwia zamkniecie cylindra korkiem, nie
majg wowczas wylewu.

6. Na cylindrze producent podaje informacje miedzy innymi
o temperaturze odniesienia 20°C, objetosci nominalnej wraz
z zakresem tolerancji, na przyktad 100 plus minus 1 mililitr.



Sekcja jedenasta. Wiskozymetr

Wiskozymetr

1. Wiskozymetr, inaczej lepkosciomierz, reometr, to przyrzad
stuzgcy do pomiaru lepkosci ptynow, przede wszystkim cieczy.
2. Podziat lepkosciomierzy:

a. lepkosciomierz kapilarny. Zasada pomiaru polega na
pomiarze czasu przeptywu okreslonej ilosci ptynu przez
odpowiednio skalibrowane rurki kapilarne pod dziataniem
znanej réznicy cisnien,

b. lepkosciomierz rotacyjny. Zasada pomiaru polega na
pomiarze wartosci sity dziatajgcej miedzy dwoma
wspotosiowymi cylindrami. Badana ciecz wypetnia
szczeline miedzy cylindrami — cylindrem zewnetrznym
i obracajgcym sie wzgledem niego cylindrem
wewnetrznym. W farmacji zastosowanie ma przede
wszystkim wiasnie ten typ lepkosciomierza — przyrzad
wykorzystywany jest w badaniach wtasciwosci
reologicznych masci,

c. lepkosciomierz z opadajgcy kulka, czyli
reowiskozymetrem. Zasadg dziatania jest pomiar predkos¢
opadania kulki o znanych parametrach, czyli wymiar



i gestos¢, w badanym osrodku pod wptywem sity
ciezkosci,

d. lepkos$ciomierz porownawczy. Zasada dziatania polega na
wyznaczaniu lepkosci badanej substancji wzgledem
substancji wzorcowej o znanej lepkosci, zwykle wody.

3. Zrédta btedow:

a. zbyt wysoka temperatura otoczenia,

b. niewtasciwa konserwacja elementow aparatu,

c. uzycie kulki o niewtasciwych parametrach.

Sekcja dwunasta. Areometr

Areometr
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1. Areometr 2. Piknometr

Areometr

1. Areometr to obustronnie zamknieta rurka, ktérej jeden koniec
jest wypetniony rtecig lub otfowianym srutem, ma skale, ktora
informuje o gestosci. Rurke zanurza sie w naczyniu, na
przyktad w cylindrze miarowym, z cieczg, ktorej gestos¢
mierzymy.

2. To przyrzad do pomiaru gestosci cieczy i stezenia roztworu
lub innych wielkosci jednoznacznie zwigzanych z gestoscia.



W urzadzeniu wykorzystuje sie site wyporu, z jakg ciecz
dziata na zanurzone w nigj ciato state.

3. Ze wzgledu na materiat, ktérego gestos¢ mierzymy,
areometry dzielimy na: alkoholomierz, urynometr,
laktodensymetr, cukrometr, piknometr, areometr Oechsle
badajgcy gestos¢ moszczu winogronowego, kwasomierz,
solomierz.

4. Urzadzenia kalibruje sie na wzorzec przed kazdym
pomiarem, najczesciej kalibrowane sg dla temperatury 20°C.

5. Zrodta btedow:

a. zbyt niska lub zbyt wysoka temperatura prébki,
b. zbyt mata objetos¢ probki, ptywak dotykajgcy dna
naczynia,

zanieczyszczenia obecne w probce,

d. niedoktadnie umyte czesci urzadzenia.

o

Piknometr

1. Typ areometru o innej budowie, jest to mate kalibrowane na
okreslong objetos¢ naczynie szklane zamkniete korkiem na szlif
z zatopiong rurkg kapilarng, ktéra umozliwia tatwg obserwacje
poziomu cieczy umieszczonej w naczyniu. Naczynie napetnia sie
cieczg. Pomiar, wazenie naczynia z cieczg, wykonuje sie po
czasie, w ktérym ciecz osigga temperature otoczenia, najlepiej, gdy
ma temperature 20°C. Przy odczycie uwzglednia sie menisk dolny
dla cieczy przezroczystych, dla nieprzejrzystych — menisk gorny,
oczy analityka powinny znajdowac sie na poziomie menisku cieczy.
Metoda piknometryczna jest metodg porownawczg w stosunku do
wzorca. Jako wzorca najczesciej uzywa sie wody.



Sekcja trzynasta. Parownica

Parownica

1. Jest naczyniem laboratoryjnym wykonanym z porcelany,
szkta, metalu szlachetnego, ma ksztatt ptaskiej misy
o cienkich sciankach z dziobkiem, ktéry utatwia przelewanie
cieczy.

2. Maksymalna odpornosc¢ termiczna parownic laboratoryjnych
wynosi 1000°C.

3. Parownica wykorzystywana jest do odparowania niewielkich
objetosci ptyndw, zatezania roztwordw, przeprowadzenia
reakcji chemicznych.



Sekcja czternasta. Tygiel

Tygiel

1. Tygiel porcelanowy wysoki 2. Tygiel platynowy 3. Tygiel porcelanowy niski

1. Tygiel to sprzet laboratoryjny przeznaczony do operacji
wykonywanych na substanciji statej, odporny na dziatanie
bardzo wysokich temperatur.

2. Wykonany jest ze specjalnego typu porcelany odpornej na
bardzo wysokie temperatury, z kwarcu lub metali
szlachetnych, na przyktad platyna, ma ksztatt kubka
0 wysokich sciankach.

3. Tygiel wykorzystywany jest w laboratorium do czynnosci,

w ktorych wymagana jest wysoka temperatura: spalanie
substanciji, wyprazanie do suchej masy, mineralizacja probki.



Sekcja pietnasta. Mozdzierz

Mozdzierz porcelanowy, mozdzierz agatowy
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1. Mozdzierz agatowy 2. MozZdzierz porcelanowy duzy
3. Mozdzierz porcelanowy maty

1. Mozdzierz wykonany jest z porcelany, agatu, wyposazony
w pistel, ma ksztatt ptytkiej misy o grubych sciankach.

2. Nalezy do sprzetu wykorzystywanego w laboratorium
analitycznym, recepturze aptecznej, ale takze w kuchni.
Stuzy do recznego rozdrabniania substancji na miatki
proszek, rozcierania statych postaci lekéw, jak tabletki,
drazetki, sporzadzania lekéw i kosmetykow, mieszania
sktadnikéw lekdw oraz miazdzenia miekkich czesci roslin.

3. Wewnetrzne Scianki mozdzierza oraz czes$¢ robocza pistla sg
chropowate, dzieki temu tatwo jest ucierac, rozdrabniac
substancje.

4. Aby rozdrobnic lub wymiesza¢ w mozdzierzu substancje lub
przygotowywang postac leku, korzystamy z pistla, ktérym
ucieramy, a nie uderzamy o Scianki. Masci i zawiesiny
mieszamy w jedng strone.



Sekcja szesnasta. Waga

Waga analityczna
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Wazenie to okreslenie ciezaru probki za pomocg wagi. Wazenie jest
podstawowg czynnoscig w laboratorium analitycznym, recepturze
apteczne;j.

1. Waga podlega:
a. kalibracji: wewnetrzna lub zewnetrzna po
kazdorazowym wigczeniu wagi,
b. legalizacji: proces wykonywany przez laboratorium
posiadajgce akredytacje Polskiego Centrum Akredytacii
w zakresie wzorcowania wag nieautomatycznych
mechanicznych i elektronicznych.
2. Podziat wag laboratoryjnych ze wzgledu na doktadnos¢
| NOSNOSC:
a. waga techniczna — doktadnos¢ pomiaru 0,1 grama,
nosnosc do 10 kg; do wazenia wiekszych probek,
b. waga precyzyjna — doktadnos¢ pomiaru 0,001 grama,
nosnos¢ do 1 kg,
c. waga analityczna — doktadnos$¢ pomiaru 0,0001 grama,
nosnos¢ do 220 gramdw; najczesciej wykorzystywana
w laboratoriach,



d. waga mikroanalityczna — doktadnos¢ pomiaru 0,00001
grama, nosnos¢ do 30 gramow,

e. waga ultramikroanalityczna — doktadnos¢ do 10 pg lub
wyzej, nosnos¢ do 10 gramow.

3. Wazenie przeprowadzamy, korzystajgc ze szklanego
naczynka wagowego, tédeczki, naczynia laboratoryjnego
przy wiekszych odwazkach.

4. Waga powinna sta¢ na stole antywibracyjnym,

w pomieszczeniu o stabilnej temperaturze, wilgotnosci
powietrza w zakresie 40 — 60%, miejscu
nienastonecznionym. Wazenia nie powinno sie dokonywac
blisko okien, drzwi i grzejnikéw. W procesie wazenia istotne
jest dopasowanie doktadnosci wagi do odwazki.

5. Zrédta btedow:

a. zta konserwacja wagi, brak legalizacji i kalibracji,
b. ustawienie wagi w nieprawidtowym miejscu, gdzie
narazona jest na przyktad na drgania w otoczeniu

i drgania stotu wagowego, przeptyw powietrza,

niedoktadne wypoziomowanie wagi,

zbyt krétki czas stabilizacji wagi po witgczeniu,

wazenie przy otwartych drzwiczkach wagi,

umieszczanie probek o masie wiekszej niz
dopuszczalne obcigzenie wagi,

. zanieczyszczenie szalki wagi,

. wazenie w mokrych, cieptych naczyniach,

I. nieuwzglednienie wtasciwosci probki: parowania
(substancje lotne), pochtaniania wilgoci (substancje
higroskopijne),

j. brak ustabilizowania temperatury prébki.
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Sekcja siedemnasta. Mieszadio magnetyczne

Mieszadto magnetyczne

1. Mieszadto magnetyczne nalezy do podstawowego wyposazenia
laboratorium analitycznego, to urzadzenie wykorzystywane do
bezkontaktowego mieszania cieczy oraz zawiesin w naczyniach
laboratoryjnych o ptaskim lub okrggtym dnie.

2. Mieszadta mogg byc jedno - lub wielostanowiskowe,
wyposazone w termostat.

3. Proces mieszania zachodzi w naczyniu z roztworem, w ktorym
umieszcza sie mieszadetko magnetyczne, ustawionym na
ptytce, ktdra podtgczona jest do generatora pola
magnetycznego. W wyniku oddziatywania pola z mieszadetkiem
ciecz sie miesza.

4. Mieszadto wykorzystujemy do mieszania roztworow,
miareczkowania lub rozpuszczania substancji.

5. Zrodta btedow:

a. niewfasciwy dobdr wielkosci mieszadetka do objetosci cieczy;
zbyt duze mieszadetko ociera sie o0 scianki naczynia,
powodujgc hatas, zbyt mate — tworzy lej w sSrodku naczynia,
powodujgc, ze ciecz przy sciankach nie miesza sie,

b. niedopasowanie wielkosci naczynia do objetosci mieszanej
proby — w za matym naczyniu proba nie miesza sie w catej
objetosci,



c. nieodpowiednia szybkos¢ mieszania — zbyt szybkie
mieszanie powoduje wyrzucanie cieczy na zewnatrz, zbyt
wolne — to, ze ciecz nie miesza sie w catej objetosci),

d. za wysoka temperatura w termostacie powodujgca
parowanie cieczy.

Sekcja osiemnasta. Penetrometr

Penetrometr

Of

1. Penetrometr to urzgdzenie pozwalajgce oceni¢ konsystencje
potstatej postaci leku, np. masci. W aparacie dokonuje sie
pomiaru gtebokosci penetracji swobodnie spadajgcego obiektu
penetrujgcego w badanym preparacie, w scisle okreslonych
warunkach. Element penetrujgcy moze mie€ ksztatt igty, preta
lub stozka. Farmakopea Polska przewiduje zastosowane
penetrometru stozkowego.

2. Badanie wykonuje sie dla trzech prob, czyli trzech pojemnikow
catkowicie wypetnionych badang postacig leku, ktérg mozna
wczesniej stopic lub nie. FP dopuszcza trzy sposoby
przygotowania proby badanej. Powierzchnia wypetnionego
pojemnika musi by¢ gtadka, a temperatura préby i elementu
penetrujgcego powinna wynosi¢ 25°C plus minus 0,5°C. Pomiar
rozpoczyna sie od ustawienia stozka penetrujgcego w taki
sposob, aby jego wierzchotek dotykat powierzchni probki.
Nastepnie element penetrujgcy zwalnia sie na 5 sekund, po



czym zatrzymuje go i mierzy gtebokos¢, na jakg zanurzyt sie
w badanej probie.

3. Po wykonaniu pomiaru dla wszystkich trzech prob oblicza sie
Srednig i podaje wynik w dziesietnych czesciach milimetra.
Zaden z wynikow nie moze rézni¢ sie od sredniej wiecej niz 3%.
W przeciwnym razie badanie nalezy powtérzy¢ dla kolejnych
trzech préb i wynik obliczy¢ z szesciu prob.

4. Zrodta bledow:

a. nieodpowiednie przygotowanie probki, np. obecnosc
pecherzykdw powietrza,
b. nieodpowiednie warunki temperaturowe.

Sekcja dziewietnasta. Pehametr

Pehametr
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1. Pehametr to urzgdzenie stuzgce do pomiaru pH, czyli odczynu
probki, inaczej kwasowosc¢ lub zasadowosc¢ roztworow. Aparat
wyposazony jest w elektrode, ktdra powinna by¢ dobrana do
badanej probki. Okreslamy pH roztworéw wodnych, na przyktad:
iniekcji, wlewow), zawiesin, emulsji, mieszanin do zywienia
pozajelitowego.

2. Pehametr podlega kalibracji: pehametr kalibrujemy na roztwory
buforowe o pH zaleznym od odczynu probki, zazwyczaj
w dwoch punktach. Proces kalibracji przeprowadzamy
w kazdym dniu wykonywania pomiarow na roztwory buforowe,



na przyktad o pH: 2,0; 4,0; 5,0; 7,0; 10,0. Pehametr
automatycznie kompensuje temperature uzytych buforéw, aby
wyeliminowac réznice spowodowang temperaturg buforu, na
przyktad bufor o pH 7,01 ma te warto$¢ tylko w temperaturze
25°C.

3. Przy pomiarach wskazania pH muszg by¢ korygowane ze
wzgledu na to, ze temperatura ma wptyw na otrzymany wynik.
Wiekszos¢ pehametréw jest wyposazona w czujnik temperatury.
Czujnik moze by¢ wbudowany lub dodatkowy. Kompensuje on
wskazanie aparatu. Czujnik musi by¢ zanurzony w badane;j
prébie. Niezaleznie od metody pomiaru temperatury pehametr
automatycznie skompensuje wynik do wartosci odniesionej do
25°C, z zastrzezeniem, ze nie moze to by¢ zbyt zimna lub zbyt
ciepta probka. Podczas pomiaréw pH nalezy pamietac, aby
pomiaru dokonywac¢ w temperaturze pokojowej, jak najblizsze;j
25°C, w innym przypadku wskazanie moze by¢ obarczone
duzym btedem.

4. Elektrode nalezy wymieniac raz na rok.

5. Zrodta btedow:

a. zle skalibrowany pehametr — zty doboér roztworéw
buforowych do badanej probki,
b. zbyt mata objetos¢ probki powodujgca, ze elektroda nie
jest w catosci zanurzona,
c. niewfasciwa temperatura prébki; pomiar pH powinien byc¢
wykonany dla roztworow o temperaturze pokojowej,

zte wymieszanie analizowanego roztworu,

zastosowanie niewtasciwej elektrody do badanej proby,

zuzyta elektroda,

zbyt niski poziom elektrolitu wewnatrz elektrody,

nieprzestrzeganie zasady, ze elektroda nie moze by¢

sucha, uwaga: w czasie, gdy aparat nie dziata, powinna
by¢ ona zanurzona w odpowiednim roztworze,

I. nieprzemycie elektrody wodg po kazdym pomiarze,
uwaga: zaleca sie mycie elektrody w ptynie czyszczgcym,

j- wycieranie elektrody, mozna jg delikatnie osuszyc.
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Sekcja dwudziesta. Refraktometr

Refraktometr

1. Refraktometr to aparat, za pomocg ktérego mierzymy
wspotczynnik zatamania swiatta w dwoch réznych osrodkach.

2. Aparat kalibruje sie, na wode lub odpowiednie wzorce, przed
kazdym pomiarem.

3. Refraktometr poddajemy wzorcowaniu w laboratoriach
Gtownego Urzedu Miar.

4. Refraktometria to metoda badania wtasnosci fizykochemicznych
substancji na podstawie pomiarow ich wspotczynnikow
zatamania Swiatta, jest metodg optyczng wykorzystujgca
zaleznosc¢ wartosci wspotczynnika zatamania Swiatta od
stezenia roztworu. W refraktometrii wykorzystujemy metode
krzywej wzorcowej. Po kazdym pomiarze nalezy wytrzec
pryzmat refraktometru wacikiem i przemy¢ wodg destylowana.

5. Za pomocag refraktometru mozemy okresli¢ na przykfad:
zawartos¢ cukru w syropie, zawartosc chlorku sodu
w roztworach, zawarto$¢ wody w miodzie.

6. Prowadzenie pomiaru zaczyna sie od naniesienia na skosny
szklany pryzmat kilku kropli cieczy, zamyka sie przezroczystag
przykrywke, zeby ciecz lepiej rozlata sie po powierzchni
pryzmatu, i wykonuje pomiar. Pomiary refraktometryczne nalezy
przeprowadzacé w statej temperaturze z wykorzystaniem fal
Swietlnych o okreslonej dtugosci.



7. Zrédta btedow:

a. nieuwzglednienie faktu, iz na pomiar majg wptyw
temperatura oraz wilgotnos¢ powietrza w pomieszczeniu,

b. brak kalibracji aparatu,

c. zle wykonana krzywa wzorcowa, zty dobor stezen
roztworow wzorcowych,

d. niewlasciwie czyszczony szklany pryzmat,

e. zle dobrana dtugosc fali Swiatta.

Sekcja dwudziesta pierwsza. Polarymetr

Polarymetr
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1. Polarymetr nalezy do sprzetu wykorzystywanego w laboratorium
analitycznym do okreslania skrecalnosci substancji aktywnych
optycznie, chiralnych. Moze takze mierzyC stezenie substancji
chiralnych. Czgsteczki substancji aktywnych optycznie,
chiralnych, skrecajg ptaszczyzne polaryzacji swiatta.

2. Polarymetr jest zbudowany z dwdch pryzmatow: polaryzatora
i analizatora. Pomiedzy pryzmatami znajduje sie
standaryzowana kuweta, w ktérej umieszcza sie badang
substancje. Za pomocg polarymetru mierzy sie kat obrotu, a po
odpowiednim wyskalowaniu moze stuzy¢ bezposrednio do
pomiaru stezenia roztworow tych substancji oraz do okreslania
sktadu mieszanin enancjomerow. Na kat obrotu wptywaja:



stezenie probki, dtugosé fali Swiatta, ktére przechodzi przez
probe, temperatura proby, dtugosc¢ kuwety pomiarowej oraz
warunki napetniania kuwety.

3. Metoda polarymetryczna jest metodg wykorzystujgcg krzywg
wzorcowa, czyli zaleznos¢ kata od stezenia roztworu.

4. Polarymetr w farmaciji jest wykorzystywany do oceny
jakosciowej surowcow i gotowych produktéw. Za pomocg
polarymetru mozna wykry¢ zafatszowanie, na przykfad:
zastgpienie olejku anyzowego tanszym olejkiem koperkowym.
Olejki réznig sie skrecalnoscia.

5. Zrodta btedow:

a. nieprawidtowe napetnienie kuwety pomiarowej, pecherzyki
powietrza w prébie,
b. zte dobranie stezenia proby,
zuzyte zrodto swiatla,
d. zbyt wysoka lub zbyt niska temperatura w pomieszczeniu.

o

Sekcja dwudziesta druga. Teksturometr

Teksturometr

1. Teksturometr to urzgdzenie do analizowania wtasnosci tekstury,
czyli szeregu wtasnosci fizycznych ciata wynikajgcych z jego
struktury. Poniewaz jest to kompleks powigzanych wtasnosci,



a nie jedna konkretna wtasnosc¢, czesto zaleca sie, aby uzywac
wyrazenia wtasciwosci teksturometryczne zamiast tekstura.

. Wiasciwosci teksturometryczne:

a. twardosc,

b. kruchosc,

C. przyczepnosc,

d. rozciggliwosc,

e. kleistosc.

. Badanie polega na okresleniu wtasciwosci wytrzymatosciowych
i aplikacyjnych zarbwno materiatow, jak i preparatéw w postaci
statej takich jak: wytrzymatos¢ na zgniatanie lub zrywanie,
twardosc, elastycznosc, i poétstatej takich jaki: konsystencja,
lepkos¢, spoistos¢, rozsmarowywalnos¢, przyczepnosc do
skory. Tekstura jest jedng z wazniejszych cech decydujgcych

0 jakosci preparatu i wptywajgcych na wiasciwosci reologiczne
| fizyczne postaci leku.

. Dzieki pomiarom wtasciwosci teksturometrycznych za pomocag
teksturometru mozna szacowac i porownywac¢ w sposob
obiektywny cechy, ktore zwykle okresla sie jedynie za pomocg
zmystow, takie jak twardosc¢, kruchosg, ciggliwosc czy kleistos¢.
Ponizeji zebrano cechy mierzone przez teksturometr

w odniesieniu do cech sprawdzanych subiektywnie.

a. Wielkos¢ szacowana za pomocg teksturometru to
twardosc, a cecha okreslana subiektywnie, za pomocg
zmystéw — dotyku to ocena materiatu lub preparatu jako
miekki lub twardy

b. teksturometr — tamliwos¢, ocena subiektywna — materiat
kruchy, tamliwy,

c. teksturometr — zujnos¢, ocena subiektywna — materiat
ciggnacy sie, twardy,

d. teksturometr — gumowatosc¢, ocena subiektywna —materiat
gumowaty, sztywny,

e. teksturometr — lepkos¢, ocena subiektywna —materiat
gesty, lepki, klejacy sie,

f. teksturometr — sprezystosé, ocena subiektywna — materiat
plastyczny, elastyczny,



g. teksturometr — adhezyjnosc¢, ocena subiektywna —materiat
suchy, lepigcy sie.
5. Zrodta btedow:
a. nieodpowiednia temperatura probki,
niewfasciwa szybkosc testu,
nieodpowiedni dobor ksztattu i wielkosci sondy,
nieodpowiedni sposob przygotowania probki,
zta wielkosc¢ probki.

®ooo

Sekcja dwudziesta trzecia. Aparat do mierzenia temperatury
topnienia

Aparat do mierzenia temperatury topnienia

1. Aparat mierzy temperature topnienia ciat statych, czyli
temperature, w ktorej substancja przechodzi ze stanu statego
W ciecz.

2. Temperatura topnienia to parametr fizyczny substanc;ji
leczniczej i pomocniczej w fazie statej, parametr okreslajgcy
jakos¢, a wiec czystosc, parametr farmakopealny. Temperatura
wyrazana jest w skali Celsjusza, jednostkg jest stopien
Celsjusza, symbol: °C.

3. Przystepujgc do pomiaru temperatury topnienia metodag
kapilarng, nalezy upewnic sie, ze substancja jest sucha i drobno
sproszkowana. Tak przygotowang substancje wprowadza sie do



kapilary na wysokos¢ okoto 5 milimetrow i ubija sie. Kapilare
wkfada sie do aparatu i rozpoczyna proces podgrzewania,
poczgtkowo szybko do temperatury okoto 10°C nizszej niz
spodziewana temperatura topnienia, nastepnie ogrzewanie
prowadzi sie z szybkoscig grzania 1°C na minute. Zachodzacy
proces obserwuje sie na ekranie aparatu. Punkt, w ktérym cata
substancja przechodzi w ciecz, nazywany jest temperaturg
topnienia. Na temperature topnienia ma wptyw:

a. czystos¢ substanciji,

b. obecnos¢ zanieczyszczen, produktow rozktadu,

c. domieszka innej substanciji.

4. Bftad pomiaru:

a. nierbwnomierne ogrzewanie substancji — niejednakowa
Srednica kapilary na catej jej dlugosci, nierownomierne
upakowanie substancji w kapilarze,

b. nieprecyzyjnie ustawiona szybkos¢ ogrzewania — zbyt
szybkie ogrzewanie — btgd odczytu poczatku i kohca
procesu topnienia.

Sekcja dwudziesta czwarta. Aparat do badania uwalniania
substancji leczniczej z postaci leku

Aparat do badania uwalniania substancji leczniczej z postaci leku
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Aparat do badania uwalniania substancji czynnej z postaci leku:
1. topatkowy 2. koszyczkowy



1. Aparat pozwala na przeprowadzenie badania szybkosci
uwalniania substancji leczniczej z postaci leku, czesto
okreslanego badaniem dostepnosci farmaceutycznej. Aparaty
zapewniajg warunki podobne do panujgcych w organizmie:
temperatura 37°C, odpowiedni rodzaj ptynu do uwalniania,

i umozliwiajg monitorowanie uwalniania substancji czynne;j

z danej postaci leku i jej rozpuszczania w zastosowanym
medium w danej jednostce czasu. Proby pobiera sie

w odpowiednich przedziatach czasowych, a nastepnie oznacza
sie w nich uwolniong zawarto$¢ substancji czynnej za pomocag
odpowiednich technik analitycznych, na przyktad metodg
chromatograficzng lub spektrofotometryczna.

2. Badanie dostepnosci farmaceutycznej pozwala miedzy innymi:

a. ustali¢ dla nowych formulacji profil uwalniania substancji
leczniczej w warunkach in vitro, co moze pomagac
w przewidywaniu zdolnosci uwalniania substancji
leczniczej z finalnej postaci leku w warunkach in vivo,

b. potwierdzi¢ powtarzalnos¢ procesu produkcyjnego, wazna
jest jakos¢ poszczegoblnych serii,

c. porownac rézne produkty lecznicze w celu oceny ich
biorownowaznosci.

3. Farmakopea Polska XII wyrdznia cztery typy aparatéw do
badania uwalniania substancji leczniczej ze statych doustnych
postaci lekéw:

a. aparat 1 — koszyczkowy,

b. aparat 2 — topatkowy,

c. aparat 3 — z ruchomym cylindrem,
d. aparat 4 — przeptywowy.

4. Typ aparatu i przewidziane przez farmakopee parametry
badania oraz kryteria interpretacji wynikow sg dobierane
odpowiednio do danej postaci leku. Farmakopea Polska XIl|
prezentuje badanie uwalniania substancji aktywnej z doustnych
statych postaci leku, systemow transdermalnych, aparat
lopatkowy wyposazony w dodatkowe elementy, leczniczych gum
do zucia za pomocg odpowiednio zaprojektowanego aparatu
oraz lipofilowych statych postaci leku, na przyktad czopkéw,
kapsutek miekkich, aparat przeptywowy wyposazony



w specjalng komore. Badanie dostepnosci powinno sie jednak
przeprowadzac takze dla innych postaci lekdw wykazujgcych
dziatanie ogdélnoustrojowe.

5. Najpopularniejsze sg aparaty 1 i 2, ktére w rzeczywistosci sg
tym samym aparatem roznigcym sie tylko elementem
mieszajgcym i sposobem umieszczenia postaci leku
odpowiednio w koszyczku lub na dnie zlewki pod topatka.
Aparaty te sg zbudowane z fazni z kilkoma lub kilkunastoma
stanowiskami, na przyktad 6, 8, 14. Stanowisko skfada sie z:

a. przezroczystej, okrggtodennej zlewki wykonanej ze szkta
lub innego obojetnego materiatu, biatego lub oranzowego,
majgcej zwykle pojemnos¢ 1000 mililitréw, zanurzonej
w tazni wodnej lub ogrzewanej za pomocg innego
urzgdzenia, najczesciej z przykrywka, w ktorej jest miejsce
na termometr, mieszadto i element do pobierania probek,

b. elementu mieszajgcego: cylindrycznego koszyczka, aparat
1, lub mieszadta topatkowego, aparat 2, osadzonego na
watku napedowym, ktéry jest wprawiany w ruch obrotowy
o kontrolowanej szybkosci.

6. Aparaty wyposazone sg w urzgdzenie regulujgce predkos¢
obrotow mieszadta. Dodatkowo mogg mie¢ automatyczny
system pobierania probek, pompe strzykawkows, funkcje
uzupetniania medium i kolektor frakcji.

7. Zrbdta btedow:

a. otrzymanie btednych wynikéw badania moze byc¢
zwigzane miedzy innymi z niewtasciwym doborem:

|. rodzaju aparatu do danej postaci leku,

ll. czestotliwosci, sposobu i objetosci pobierania prob,

[ll.  rodzaju zlewek, na przyktad niezastosowanie
ciemnego szkfa dla substanc;ji wrazliwych na swiatto,

V. warunkow badania w zaleznosci od zastosowanego
aparatu, na przykfad: predkosci obrotow, predkosci
zanurzania lub szybkosci przeptywu medium,
czestotliwosci i objetosci pobierania préob, sktadu,
objetosci i temperatury ptynu do uwalniania —
niezapewnienie warunkow sink, brakiem przed



badaniem odpowietrzenia i, lub doprowadzenia
ptynu akceptorowego do temperatury 37°C,
b. metody oznaczania substancji aktywnej.

Sekcja dwudziesta pigta. Aparat do badania czasu catkowitej
deformacji czopkéw

Aparat do badania czasu catkowitej deformacji czopkéw

1. Czopek jest to stata, jednodawkowa postac leku do stosowania
doodbytniczego. Sktada sie z podtoza i substancji czynne;j.

W ocenie jakosci czopkow bierze sie pod uwage: czas
uwalniania substancji czynnej, czas catkowitej deformaciji, czas
rozpadu, wytrzymatos¢ mechaniczng. Czas catkowitej
deformaciji czopkdéw wyznaczamy z zastosowaniem aparatu do
deformacii.

2. W badaniu czasu catkowitej deformacji czopkdéw okresla sie
czas potrzebny do zmiekniecia czopka umieszczonego
w wodzie o temperaturze 36,5°C, poddanego okreslonemu
obcigzeniu symulujgcemu nacisk wystepujgcy po aplikaciji.

3. Farmakopea Polska podaje dwa aparaty stuzgce do pomiaru
czasu deformaciji. Zasada oznaczania jest taka sama w obu
aparatach. Czopek umieszcza sie w szklanej rurce w obecnosci
niewielkiej ilosci wody. Od géry naciska sie na czopek za
pomocg preta obcigzajgcego. Rurke umieszcza sie w wodzie



o temperaturze 36,5°C. Pod wptywem temperatury, obcigzenia
i wody czopek deformuje sie. Masa czopkowa przemieszcza sie,
pret opada. Za czas catkowitej deformacji czopka przyjmuje sie
czas, jaki uptynat od momentu obcigzenia do dotkniecia przez
pret dna szklanego naczynia. Catkowity czas deformacii
czopkow jest uzalezniony od typu podtoza:

a. podtoze lipofilowe — czas nie powinien przekraczac¢ 15

minut,
b. podtoze hydrofilowe — maksymalnie 60 minut.
4. Zrédta btedow:

a. awaria termostatu,

b. zta konserwacja aparatu,

c. zle dobrany nacisk do typu podtoza czopkowego.

Sekcja dwudziesta szésta. Spektrofotometr UV-Vis

Spektrofotometr UV-Vis

1. Spektrofotometr UV-Vis 2. Spektrofotometr UV-Vis z otwartg komorg pomia-
rowg 3. Komora pomiarowa z kuwetami 4. Kuwety kwarcowe - rozne rozmiary

1. Spektrofotometry UV-Vis sg aparatami mierzgcymi natezenie
promieniowania elektromagnetycznego: z zakresu nadfioletu UV
od 180 do 400 nanometrow i Swiatta widzialnego Vis od 400 do
800 nanometréw selektywnie absorbowanego przez analit.

2. Wyrdzniamy dwa rodzaje spektrofotometréw UV-Vis:

a. jednowigzkowe, w ktorych najpierw rejestrowane jest
widmo proby odniesienia, a nastepnie analitu, widmo



proby odniesienia jest automatycznie odejmowane od

widma zwigzku badanego,

b. dwuwigzkowe, w ktérych nastepuje rownolegty pomiar
widma préoby odniesienia i analitu.

. Spektrofotometry UV-Vis umozliwiajg przeprowadzenie

spektrofotometrycznej analizy jakosciowej i ilosciowej zwigzkdow

organicznych i nieorganicznych, ktore sg zdolne do absorbcji
promieniowania w zakresie UV-Vis lub ktére mogg by¢ w takie
przeprowadzone poprzez ich derywatyzacje. W monografiach
wielu farmakopealnych zwigzkow spektrofotometria UV-Vis jest
zalecana do potwierdzenia tozsamosci, oznaczania zwigzkow

i ich zanieczyszczen.

. Badania wykonuje sie zwykle dla probki w roztworze.

. Najczesciej pomiary przeprowadzane sg w kuwetach

pomiarowych; w zakresie nadfioletu stosuje sie kuwety

kwarcowe, natomiast w swietle widzialnym — szklane, kwarcowe
oraz z tworzyw sztucznych.

. Pomiar absorbancji moze by¢ wykonany w punkcie przy danej

dtugosci fali lub w ustawionym zakresie dtugosci fal, dzieki

czemu mozliwe jest zarejestrowanie elektronowego widma
absorpcyjnego, opisanego jako zaleznos¢ absorbancji A od
dtugo$ci fali promieniowania A liczong w nanometrach lub od
liczby falowej

v = %[cm‘l].

. Zrédta btedow:

a. fatszywy wynik analizy moze wynikac¢ z sumy btedow
popetnianych na kazdym etapie analizy i by¢ zwigzany
miedzy innymi z:

I. niewtasciwym doborem rodzaju kuwety do zakresu
dtugosci fali,

[I. obecnoscig pecherzykow w kuwecie wypetnione;j
ciecza,

[ll.  brakiem przeprowadzania kalibracji sprzetu i jego
konserwacji, na przyktad: pomiary wykonywane przy
zastosowaniu lampy po jej gwarantowanym czasie
pracy,



niewtasciwym: przygotowaniem probki, jej
pobieraniem i odwazaniem, rozpuszczaniem,
rozcienczaniem, rozdzielaniem analitu od
pozostatych sktadnikdw probki; na kazdym etapie
istotne jest uzycie odpowiedniego szkta
laboratoryjnego,

niewtasciwym doborem warunkéw oznaczania, na
przyktad brakiem selektywnosci metody,
zastosowaniem stezenia analitu poza granicg jego
liniowosci).
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