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TEMAT CWICZENIA:

OZNACZANIE KWASU ASKORBINOWEGO METODA WOLTAMPEROMETRII CYKLICZNEJ
METODA

Woltamperometria Cykliczna

WPROWADZENIE

Kwas askorbinowy zwany potocznie witaming C jest zwigzkiem chemicznym bardzo
czgsto wystepujacy w roslinach. Warto wspomnie¢, ze kwas askorbinowy moze by¢
wytwarzany przez niektore zwierzeta (np. szczury). Nazwa kwas askorbinowy pochodzi
od stowa szkorbut, nazwa ta tlumaczona z j¢zyka ftacinskiego dostownie oznacza
,,bez szkorbutu” - choroby od dawna znanej i wystepujacej niegdy$ u marynarzy. Objawami
szkorbutu sg: samoistne krwawienia, uszkodzenia naczyn krwiono$nych, zle gojenie si¢ ran,
a takze rozpulchnienie dzigset i zmiany w zgbach. Leczenie szkorbutu polega na podawaniu
witaminy C.

Pierwsze proby izolacji kwasu askorbinowego przeprowadzit w 1923 roku
N. Bessinow otrzymujac z soku kapusty pierwszy preparat witaminy C, ktdra nastepnie
przeprowadzil w posta¢ krystaliczng. Jednakze najlepsze wyniki nad opracowaniem struktury
kwasu askorbinowego otrzymat Wegier Albert Szent-Gyorgyi w 1932 roku [1], ktory w 1937
roku za swoje badania otrzymat nagrode Nobla.

W 1933 roku natomiast ustalono, ze biologiczng aktywnos$¢ witaminy C wykazuje nie
tylko kwas askorbinowy (jego odmiana L), ale roéwniez jego produkt utleniania
— kwas dehydroaskorbinowy (Rysunek 1).
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Rysunek 1. Struktura chemiczna oraz reakcja redukcji i utlenienia: kwasu askorbinowego i kwasu
dehydroaskorbinowego.

Zapotrzebowanie cztowieka na te witaming jest o jeden, a nawet dwa rzgdy wielkosci
wigksze niz zapotrzebowanie na inne witaminy. Przyczyna tego nie jest znana [2]. Najobficiej
w witaming C zaopatrzone sg owoce dzikiej r6zy (0,5 — 5 %) 1 niedojrzate owoce orzechow
wtoskich (0,4 — 3 %).

! B. Filipowicz, Chemia i zycie, Warszawa, Wiedza Powszechna 1981.
2 p, Karlson, Zarys biochemii, Warszawa, PWN 1987.
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CEL CWICZENIA

[loéciowe oznaczanie kwasu askorbinowego w roztworach wodnych pochodzenia
naturalnego i sztucznego z wykorzystaniem woltamperometrii cyklicznej

ODDCZYNNIKI, NACZYNIA I PRZYRZADY

Przyrzady:

Potentiostat/galwanostat Autolab PGSTAT204 wraz z oprogramowaniem.
Szklo laboratoryjne i stosowane odczynniki:

chlorek potasu (KCI),

kwas cytrynowy (CeHgO7)

kwas askorbinowy

8 sztuk kolbek miarowych o poj. 50 ml

3 zlewki

naczynko woltamperometryczne

kolba miarowa o pojemnosci 1000 ml

2 pipety wielomiarowe pojemnosci 10 ml

Elektrody

e Elektroda pracujaca: glassy carbon lub elektroda platynowa o $rednicy 3 mm

e Elektroda odniesienia (elektroda referencyjna) - elektroda kalomelowa lub
chlorosrebrowa

e Elektroda pomocnicza - (platynowa)

SPOSOB WYKONANIA CWICZENIA.

Przed przystgpieniem do ¢wiczenia nalezy sporzadzi¢ roztwor elektrolitu podstawowego. KCI
o stezeniu 0.34 M z dodatkiem kwasu cytrynowego. W tym celu nalezy zwazy¢ 25 g KCl
15 g kwasu cytrynowego. Otrzymane nawazki, uzywajac lejka analitycznego nalezy ilosciowo
przenies¢ do kolby litrowej, rozpusci¢ i dopelni¢ woda destylowana do kreski [3].

Przygotowanie krzywej wzorcowej.

1,7613 g kwasu askorbinowego doktadnie nalezy odwazy¢ na wadze analitycznej. Nawazong
ilo§¢ powinno si¢ ilo§ciowo przenie$¢ do kolby o pojemnosci 100 ml oznaczonej numerem 1.
Nawazony zwigzek nalezy rozpusci¢ uzywajac wezesniej otrzymany elektrolit podstawowy, po
czym kolbe dopetni¢ do kreski. Otrzymany w ten sposéb roztwor ma stezenie 0.1 M.

3 J. Wawrzyniak, A. Ryniecki, W. Zembrzuski, Application voltammetry to determine vitamin C in apple juices,
Acta Sci. Pol., Technol. Aliment. 4(2) 2005, 5-16
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W kolbkach o pojemnosci 100 ml poprzez odpipetowanie odpowiednich ilosci wzorca z kolby
o0 numerze 1, o stezeniu 0.1 M, stosujac elektrolit podstawowy nalezy wykonac¢ seri¢ roztworow
wzorcowych o znanym stezeniu. Otrzymane roztwory za kazdym razem nalezy dopetni¢ do

kreski (elektrolitem podstawowym).

Zasada otrzymywania wzorcow:

Procedura: Nazwa Stezenie [mol/dm’]
- Kolbka nr 1 0.1 1-10*
50 ml z kolbki nr 1 dopehic¢ elektrolitem podstawowym do kreski Kolbka nr 2 0.05 5-107
20 ml z kolbki nr 1 dopei¢ elektrolitem podstawowym do kreski Kolbka nr 3 0.02 2107
10 ml z kolbki nr 1 dopelni¢ elektrolitem podstawowym do kreski | Kolbka nr 4 0.01 1-10?
50 ml z kolbki nr 4 dopehi¢ elektrolitem podstawowym do kreski Kolbka nr 5 0.005 5-10°%
20 ml z kolbki nr 4 dopehic¢ elektrolitem podstawowym do kreski Kolbka nr 6 0.002 2-10°
10 ml z kolbKi nr 4 dopeki¢ elektrolitem podstawowym do kreski | Kolbka nr 7 0.001 1-103
50 ml z kolbki nr 7 dopetni¢ elektrolitem podstawowym do kreski Kolbkanr8 | 0.0005 5-10*
20 ml z kolbki nr 7 dopetni¢ elektrolitem podstawowym do kreski Kolbkanr9 | 0.0002 2-10%
10 ml z kolbki nr 7 dopehi¢ elektrolitem podstawowym do kreski Kolbka nr 0.0001 1-10%
10

Do naczynka pomiarowego nalezy pobra¢ 10 ml oznaczanego roztworu kwasu askorbinowego
oraz umie$ci¢ w nim elektrody:

Numer Elektroda Nazwa Podlaczenie kabla Rysunek
elektrody

. elektroda glassy

1 pracujaca (WE) carbon lub platynowa kolor czerwony -

odniesienia elektroda kalomelowa
2 (elektroda lub chlorosrebrowa kolor niebieski -
referencyjna) (RE)

elektroda

3 pomocnicza (CE) platynowa kolor czarny -
nalezy pamigtac¢ o podiaczeniu uziemienia kolor zielony -

Uruchamiajac potencjostat zgodnie z instrukcjami prowadzacego nalezy wykonac seri¢
pomiarow przy predkosci skanowania wynoszacej odpowiednio v = 100 mV/s, w zakresie od 0
Vdol2V.

UWAGA:

e W programie NOVA 1.1 nalezy zapisac $ciezke zapisu w dwoch miejscach w katalogu
z datg wykonywania pomiarow.

e Kazdy pomiar nalezy wykona¢ dwukrotnie, zgodnie z instrukcjami prowadzacego.

e Przed kazdym pomiarem nalezy wyczysci¢ doktadnie elektrody nastepnie je optukaé
woda i metanolem. Tak wymyte elektrody po wysuszeniu pod strumieniem powietrza
nadaja si¢ do dalszej pracy.
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Wykonanie oznaczenia:

Po uzyskaniu soku z owocéw (np.: cytryna) do analizy nalezy pobra¢ 5 ml soku, po
czym do naczynka nalezy doda¢ 5 ml elektrolitu podstawowego.

W przypadku badania tabletek zawierajacych kwas askorbinowy. Rozdrobniong
uprzednio tabletke (uzywajac mozdzierza) nalezy rozpuscic w 100 ml elektrolitu
podstawowego. Uzyskany roztwor nalezy przesaczy¢ do uzyskania klarownego roztworu.
Otrzymane roztwory nalezy zmierzy¢ W tych samych warunkach jak w przypadku
rejestrowania krzywej wzorcowej.

OPRACOWANIE WYNIKOW

Stosujac ~ programy  obrobki  danych z  zarejestrowanych  krzywych
woltamperometrycznych nalezy odczyta¢ wysoko$¢ natezenia pradu pikow anodowych Ipa dla
kazdego z analizowanych stezen wzorcdéw 1 badanych probek.

Z otrzymanych warto$ci nalezy sporzadzi¢ wykres krzywej kalibracyjnej zalezno$ci
odczytanego natezenia pradu piku anodowego [A] od stezeniu substancji wzorcowej [mol/dm?].

Z otrzymanej krzywej kalibracyjnej nalezy wyznaczy¢ nachylenie prostej i jej
parametry. Dokonujgc wlasciwe obliczenia stezenia kwasu askorbinowego w analizowanych
probkach nalezy przeprowadzi¢ wiasciwag dyskusje otrzymanych wynikow.
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