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OZNACZANIE CYNKU W PREPARATACH FARMACEUTYCZNYCH
METODA ABSORPCYJNEJ SPEKTROMETRII ATOMOWEJ

Atomowa spektrometria absorpcyjna (ang. atomic absorption spectrometry AAS)
jest jedna z najczeSciej stosowanych metod analitycznych do oznaczania $ladowych
zawarto$ci pierwiastkow. Warunkiem absorpcji atomowej jest obecno$¢ wolnych atomow
danego pierwiastka w stanie podstawowym na drodze optycznej promieniowania,
o charakterystycznej dla tego pierwiastka dtugosci fali.

Absorbcja promieniowania przechodzacego przez warstwg atomow W stanie
podstawowym jest wprost proporcjonalna do stezenia atomdow oznaczanego pierwiastka
1 grubo$ci warstwy absorbujacej. Ustalajagc warunki pomiaru tak, by grubo$¢ warstwy byta
stata - otrzymuje si¢ liniowg zalezno$¢ absorbancji od stezenia.

Jako zrédlo promieniowania stosuje si¢ lampy z katoda wngkowa wykonang
ze spektralnie czystego metalu, ktéra emituje promieniowanie o dlugosci fali odpowiedniej
do analizy konkretnego pierwiastka. Technika absorpcyjnej spektrometrii atomowej
umozliwia oznaczanie kilkudziesigciu pierwiastkow metalicznych oraz niektdrych niemetali.
Charakteryzuje ja bardzo wysoka czuto$¢ (stezenia rzedu ppm i ppb) i selektywnos¢é.

Zastosowanie techniki absorpcyjnej spektrometrii atomowej wymaga odpowiedniego
przygotowania probek. Badang probke poddaje si¢ procesowi mineralizacji, w trakcie ktorego
zwiazki organiczne zawarte w probce ulegaja rozkladowi, a zwigzki nieorganiczne
przeprowadzane s3 do roztworu. Jedng z najpopularniejszych metod rozktadu probki
jest mineralizacja ciSnieniowa z wykorzystaniem energii mikrofalowej w ukladzie
zamknietym. Rozktad probki odbywa si¢ pod wptywem czynnika utleniajgcego, najczesciej
kwasu azotowego(V) i 30% nadtlenku wodoru, w uktadzie zamknigtym-ci$nieniowym

w tzw. bombie teflonowej przy zastosowaniu energii mikrofalowej.

Aparatura

e Spektrometr ICE serii 3000
lampa Zn (Hollow Cathode Lamp, Thermo Fisher Scientific)
e Mineralizator Mikrofalowy (Magnum Il, ERTEC)

Odczynniki:

e kwas azotowy(V) 65% Suprapur® (Merck KGaA, Germany)
¢ nadtlenek wodoru 30% Suprapur® (Merck KGaA, Germany)
e roztwor certyfikowany Zn** 1 g/dm? (Okregowy Urzad Miar w Lodzi, Polska)
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Wykonanie:

1. Przygotowanie preparatu farmaceutycznego do analizy.

Na wadze analitycznej zwazy¢ 3 tabletki badanego preparatu i obliczy¢ $rednig mase
jednej tabletki.

Tabletki rozetrze¢ w mozdzierzu i doktadnie wymieszac.

Odwazy¢ na wadze analitycznej w naczynku teflonowym dokladnie okoto 20 mg
sproszkowanego preparatu, dodac¢ 4,5 mL kwasu azotowego(V) oraz 0,5 mL nadtlenku
wodoru.

Przeprowadzi¢ proces mineralizacji cisnieniowej W mineralizatorze mikrofalowym
w uktadzie zamknigtym zgodnie z procedura.

Pozostalo§¢ po mineralizacji przenies¢ do parowniczki kwarcowej 1 odparowac,
a nastgpnie przenie$¢ ilosciowo do kolbki o pojemnosci 25,0 mL i dopetni¢ woda
czterokrotnie destylowang do kreski.

2. Przygotowanie roztwordéw wzorcowych do krzywej kalibracyjnej.

Podstawowy roztwor wzorcowy o stezeniu 1 ppm — do kolby o pojemnosci 500,0 mL
odmierzenie 0,5 mL certyfikowanego roztworu soli cynku i uzupelni¢ woda
czterokrotnie destylowang do kreski.

Wykorzystujac podstawowy roztwor wzorcowy o stezeniu 1 ppm, sporzadzié
w kolbkach o pojemnosci 25,0 mL roztwory wzorcowe soli cynku o stezeniach: 0,1;
0,4; 0,6; 0,8 ppm. Roztwory w kolbach uzupetni¢ woda czterokrotnie destylowang
do kreski i doktadnie wymieszac.

3. Wykonanie pomiaru.

Za pomocg spektrometru ICE zmierzy¢ absorbancje wszystkich sporzadzonych
roztworéw wzorcowych. Na podstawie uzyskanych wynikéw wykresli¢ pigciopunktows
krzywa kalibracyjng zaleznosci A=f(c).

4. Oznaczenie zawarto$ci cynku w preparacie farmaceutycznym.

Wykona¢ pomiar absorbancji otrzymanego po mineralizacji roztworu prébki.

Jezeli stezenie cynku w badanej probce przekracza zakres krzywej kalibracyjnej
probke odpowiednio rozcienczy¢ wodg czterokrotnie destylowang 1 podda¢ ponownie
analizie.

Stosujac metode krzywej kalibracyjnej obliczy¢ stezenie cynku w probce. Nastepnie
biorgc pod uwage sposOb przygotowania probki, obliczy¢ zawarto$¢ cynku w
badanym preparacie farmaceutycznym.



