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Czes¢é teoretyczna

Elektrochemia cieczowych granic fazowych (ITIES, z ang. Interface between Two
Immiscible Electrolyte Solutions) to dziat elektrochemii zajmujacy si¢ badaniem zjawisk
zachodzacych na granicy dwoch niemieszajacych si¢ ze soba roztworow elektrolitow.
Rejestrowane sygnaly analityczne w badaniach opartych na spolaryzowanych granicach
cieczowych sg $cisle zwigzane z efektem przejs$cia jonow przez granice dwoch niemieszajacych
si¢ ze sobg roztworow. Dzigki temu jestesmy w stanie zbadac i oznaczy¢ wiele substancji, ktére
nie ulegaja procesom redoks na tradycyjnych elektrodach. W badaniach ITIES stosujemy
specjalistyczne naczynka zawierajace faze wodna i organiczna, do ktorych podtaczone sg cztery
elektrody: 2 elektrody pomocnicze do fazy wodnej i organicznej oraz dwie elektrody

odniesienia zanurzone w obu roztworach elektrolitow (Rys.1).

Rys. 1. Schemat naczynka elektrochemicznego do badan ITIES, ktory zawiera faze
wodng oraz , do ktorych podtaczony jest zestaw czterech elektrod:
1 — elektroda pomocnicza do fazy organicznej; 2 — elektroda pomocnicza do fazy wodnej;

3 — elektroda odniesienia do fazy wodnej oraz 4 — elektroda odniesienia do fazy organicznej.

W dzisiejszych czasach dos¢ istotng role w zyciu cztowieka spetniajg suplementy diety.
Sa to $rodki spozywcze, ktorych przyjmowanie ma na celu zbilansowanie naszej diety oraz
uzupehienie brakujacych witamin, sktadnikow mineralnych, a takze pozostatych substancji,
wykazujacych efekty odzywcze. W gronie suplementéow diety mozemy znalez¢é odzywki

kulturystyczne, ktore odgrywaja wazng role w zyciu sportowcow oraz osob o wzmozonym



wysitku fizycznym. Przyjmowanie tych substancji ma na celu wspomaganie rozrostu mig¢$ni
oraz ich wzmocnienie, pobudzenie hormonow wzrostu, a takze przyspieszenie procesu spalania
tluszczu. Jedng z tych ostatnich jest Hordenina (Hor, Rys. 2, M = 165.23 g/mol).
Hor to fenyloetyloaminowy alkaloid wykazujacy stabe dziatanie stymulujace, ktory naturalnie
wystepuje w niektorych gatunkach kaktusow 1 akacji. Substancja ta znajduje si¢
w suplementach kulturystycznych, a jej przyjmowanie wptywa na skurcze migsnia sercowego.
Jej dzialanie polega na inhibicji monoaminooksydazy — enzymu odpowiedzialnego za rozktad
neuroprzekaznikow (np. dopaminy czy norepinefryny). Hor przyjmujg najczgsciej osoby

o wzmozonym wysitku fizycznym, a takze ci borykajacy si¢ ze zbednymi kilogramami.
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Rys. 2. Struktura chemiczna Hor.

Celem ¢wiczenia jest elektrochemiczne oznaczenie HOr na granicy dwoch
niemieszajacych si¢ ze sobg elektrolitow oraz wyznaczenie jej zawartoSci w probce

rzeczywistej — suplemencie kulturystycznym, metoda dodatku wzorca.

Czesé¢ doswiadczalna

1. Aparatura i sprzet laboratoryjny

e Potencjostat Autolab 128N sterowany oprogramowaniem NOVA 1.11.1 wraz
z jednostka sterujaca (laptop);

e Waga laboratoryjna OHAUS PX124/1,;

e Myjka ultradzwigkowa Polsonic 2;

e Miniwytrzasarka laboratoryjna;

e Kilatka Faradaya;

e Naczynko elektrochemiczne do badan ITIES;

e Zestaw elektrod: 2 elektrody pomocnicze (druty platynowe) oraz 2 elektrody
odniesienia (elektrody chlorosrebrowe);

e Jednorazowe naczynka wagowe wraz z topatka do odwazania;

e Szklane i plastikowe pipety Pasteura;



w

Kolbki miarowe (5 ml);

Lejki szklane

Buteleczki do przechowywania roztworow

Strzykawka 0 pojemnosci 5 ml;

Filtry strzykawkowe PTFE [poli(tetrafluoroetylenowe)] 0.22 um;

Pipety automatyczne wraz z jednorazowymi koncowkami

Odczynniki (* - przygotowane wcze$niej przez prowadzacego)
10 mM roztwor NaCl w 10 mM HCI*

5 mM roztwér BTPPATPBCI w 1,2-dichloroetanie*

Roztwor 5 mM BTPPACI w 10 mM NaCl*

10 mM roztwor hordeniny w 10 mM HCl

Suplement diety HORDENINE HaYa Labs LLC 98%

Woda dejonizowana

Przygotowanie roztworow do badan.

e ROZTWOR WZORCOWY HORDENINY (Roztwér nr 1) — Na wadze analitycznej
odwazy¢ odpowiednig ilo$¢ hordeniny w celu przygotowania 5 mL roztworu
wzorcowego o stezeniu 10 mM. Nastgpnie nawazke iloSciowo przenies¢ do kolby
miarowej o pojemnosci 5 mL, uzupeli¢ w ok. % objetosci roztworem 10 mM NaCl
w 10 mM HCI, a nastgpnie kolbk¢ wytrzasaé na miniwytrzasarce laboratoryjnej.
W kolejnym etapie kolbke z roztworem umies$ci¢ w myjce ultradzwigkowej na 5 min.
Po zakonczeniu procesu sonifikacji, kolbke uzupetnié¢ roztworem rozpuszczalnika
do kreski, a roztwor przenies¢ do buteleczki o pojemnosci 10 mL 1 opisa¢ przy uzyciu
samoprzylepnej etykiety.

e ROZTWOR PROBKI RZECZYWISTEJ (Roztwor nr 2) — Na wadze analitycznej
odwazy¢ odpowiednia ilo$¢ sproszkowanej tabletki (HORDENINE HaYa Labs LLC
98%) w celu przygotowania 5 mL roztworu o stgzeniu 10 mM. Nastgpnie nawazke
ilosciowo przenies$¢ do kolby miarowej o pojemnosci 5 mL, uzupetni¢ w ok. ¥ objetosci
roztworem 10 mM NaCl w 10 mM HCI, a nast¢gpnie kolbke wytrzgsac
na miniwytrzgsarce laboratoryjnej. W kolejnym etapie kolbke z roztworem umie$cié
w myjce ultradzwickowej na 5 min. Po zakonczeniu procesu sonifikacji, kolbke

uzupehi¢ roztworem rozpuszczalnika do kreski. Nastgpnie roztwor przefiltrowac przy



4.

uzyciu strzykawki i filtra strzykawkowego do buteleczki o pojemnosci 10 mL.
Buteleczke opisaé przy uzyciu samoprzylepnej etykiety.
Przy obliczeniach nalezy zwroci¢ uwage, iz tabletka suplementu zawiera 98%

czystej substancji.

Przygotowanie naczynka do badan ITIES
PROCES PRZYGOTOWANIA ROZTWORU PROWADZIMY POD WEACZONYM

DYGESTORIUM

W naczynku umieszczamy elektrode pomocnicza do fazy organiczne;.

Naczynko elektrochemiczne do badan ITIES uzupeliamy faza organiczng (5 mM
roztwor BTPPATPBCI w 1,2-dichloroetanie) przy uzyciu szklanej pipety Pasteura, tak
aby poziom roztworu znalazt si¢ pomig¢dzy kapilarami Lugina.

Nastepnie przy uzyciu pipety automatycznej umieszczamy 3.5 mL fazy wodnej (10 mM
roztwor NaCl w 10 mM HCI) w naczynku, wkraplajac jg ostroznie, opierajac tip pipety
o nasade gornej kapilary Lugina. Nalezy uwazaé, aby fazy nie wymieszaty sig!

Do prawej kapilary Lugina (Rys. 1) przy uzyciu szklanej pipety Pasteura, delikatnie
wkraplamy roztwor 5 mM BTPPACI w 10 mM NaCl, tak aby jego poziom znajdowat
si¢ w ilosci jak na Rys. 1.

W ostatnim etapie w naczynku umieszczamy elektrody odniesienia do obu faz oraz
elektrod¢ pomocniczag do fazy wodnej (Rys. 1). Nastepnie naczynko instalujemy
w statywie i podtaczamy przy uzyciu kabelkéw do potencjostatu zgodnie z instrukcjami

prowadzacego.

Analiza elektrochemiczna
Uruchamiamy program NOVA 1.11.1 (Ikona na pulpicie)
Z pomocg prowadzgcego zajecia, rejestrujemy 3 woltamperogramy cykliczne dla
Slepej proby — optymalne parametry pomiaru ustala prowadzacy zajgcia
Nastepnie do naczynka dodajemy 100 uL roztworu nr 2, mieszamy badany roztwor
mechanicznie poprzez przepuszczanie przez niego powietrza przy uzyciu pipety
automatycznej. Dla takiego roztworu rejestrujemy 4 krzywe woltamperometryczne.
W kolejnym etapie dodajemy 20 plL roztworu nr 1 , mieszamy jak wyzej
i rejestrujemy 4 krzywe woltamperometryczne (etap ten powtarzamy 2 razy, czyli dla

kolejnych dwoch takich samych dodatkéw roztworu wzorcowego).



6. Obrobka danych
e 7 pomocg prowadzacego mierzymy zarejestrowane sygnaty i wpisujemy w arkusz
sprawozdania wartosci zarejestrowanych pradow pikow (lp) oraz potencjatéw pikow
(Ep).
e Dane przenosimy do arkusza Excel

7. Przygotowanie sprawozdania

a. Na podstawie uzyskanych wynikéw w arkuszu Excel przygotowujemy wykres
przedstawiajacy natozone na siebie 5 wybranych woltamperogramow (Slepa
proba + dodatek roztworu nr 1 + 3 dodatki roztworu nr 2)

b. Na podstawie uzyskanych wynikéw konstruujemy krzywa metody dodatku
wzorca lp = f(CHor) dla warto$ci $redniej z 3 serii pomiarowych. Krzywa dodatku
wzorca konstruujemy zaréwno dla sygnaldow dodatnich jak i ujemnych.
Na wykresie dodajemy rownanie oraz wspétczynnik regresji (R?).

C. Przy uzyciu rownania dla zaleznosci lp = f(CHor) Wyliczamy zawarto$¢ Hor
w probcee suplementu.

d. Uzyskang z wyliczen zawarto$¢ Hor porownujemy z warto$cig zadeklarowang
przez producenta, wyliczamy procent ewentualnego bledu i wyjasniamy
roznice.

e. Przedstawiamy wnioski wynikajace z ¢wiczenia.

UWAGA! — OBLICZENIA Z PUNKTU 3 INSTRUKCJI ZWIAZANE Z MASAMI
ODWAZEK ANALITU ORAZ TABLETKI, STUDENT POWINIEN WYKONAC
W__DOMU__ I __PRZEDSTAWIC PROWADZACEMU _ZAJECIA _PRZED
ROZPOCZECIEM CWIECZENIA.

KAZDY STUDENT ZOBOWIAZANY JEST ZABRAC ZE SOBA NA ZAJECIA
ARKUSZ TYTULOWY SPRAWOZDANIA DOLACZONY DO INSTRUKCJI
PONIZEJ.




ARKUSZ SPRAWOZDANIA

Data Grupa Imie¢ i nazwisko

Tytul ¢wiczenia
Elektrochemiczne badanie hordeniny na granicy dwoch niemieszajacych si¢ ze soba

elektrolitow oraz jej oznaczanie w suplemencie kulturystycznym

Potwierdzenie wykonania ¢wiczenia Zaliczenie

Mnawazki HOr = «evvverernnennnennns
Mnawaiki tabletki = «vvveeereennennnn

Parametry techniki:

Potencjal startu Es [V] = ................
Potencjal koncowy Ex [V]=..............
Szybko$¢ przemiatania potencjalem v [mV st =............. ...

Krok potencjalu AE [mV] = ...

CHor Nr pomiaru Epx* [V] 1" [nA] Ey [V] 1y [nA] Up sreanic [LA] 1p sreanie [DA]

Prébka |

suplementu 1
100 pL 11

Dodatek nr | |
20 pL 1
1

Dodatek nr 11 |
20 uL 1
11

Dodatek nr 111 |
20 uL 1
11




