Politechnika Poznariska Zaktad Polimeréw

MATERIALY POLIMEROWE W FARMACJI - CWICZENIE NR 1i 2

Temat ¢wiczenia: HYDROZELE POLIMEROWE: OTRZYMYWANIE | CHARAKTERYSTYKA
PODSTAWOWYCH WtASCIWOSCI FIZYKOCHEMICZNYCH

Wydziat: TECHNOLOGIA CHEMICZNA

L Stopien: | Sem.: V
Kierunek: Inzynieria farmaceutyczna P

1. Cel ¢wiczenia:

teoretyczny - poznanie metod otrzymywania, wtasciwosci, zastosowania poli(alkoholu
winylowego) oraz poznanie mechanizmu tworzenia i wtasciwosci hydrozeli na bazie
poli(alkoholu winylowego)

praktyczny - otrzymanie hydrozelu na bazie poli(alkoholu winylowego) oraz zbadanie
jego wybranych wtasciwosci

2. Zagadnienia teoretyczne:

metody otrzymywania poli(alkoholu winylowego) (PVA); wtasciwosci i zastosowanie
PVA; hydrozele — cechy charakterystyczne, witasciwosci, zastosowanie; fizyczne i
chemiczne sieciowanie polimeréw; witasciwosci lepkosprezyste polimerdow, efekt
Weissenberga, efekt Barusa
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3. W. Szlezyngier, , Tworzywa sztuczne”, tom 1, Oficyna Wyd. Polit. Rzesz., Rzeszow
1996

4. Plutal., Karolewicz B., HydrozZele - wtasciwosci i zastosowanie w technologii postaci
leku I. Charakterystyka hydrozeli, Polimery w medycynie, T.XXXIV, nr 2, 2004

5. Pluta ., Karolewicz B., Hydrozele: wtasciwosci i zastosowanie w technologii postaci
leku. Il. Mozliwosci zastosowania hydrozeli jako nosnikow substancji leczniczej,
Polimery w medycynie, T.XXXIV, nr 3, 2004

6. W. Szlezyngier, Podstawy reologii polimeréw, Politechnika Rzeszowska im. Ignacego
tukasiewicza, Rzeszow 1994

7. Krzysztof Wilczynski, Reologia w przetwadrstwie tworzyw sztucznych, WNT, 2001

4. Spis odczynnikéw:

a) poli(alkohol winylowy), Mw=80 000 g/mol, stopierr hydrolizy 90%,
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b)

c)
d)
e)

f)
g)

tetraboran sodu — bezwodny lub dekahydrat, Mwna2s207=201 g/mol,
MWna28407.10H20=384 g/mol

wodorotlenek sodu, Mw=40 g/mol

kwas siarkowy — stezony 95%, Mw=98,08 g/mol, d=1,8337 g/ml
barwniki: btekit metylenowy, btekit bromotymolowy, oranz metylenowy,
betanina, inne

fenoloftaleina — roztwor alkoholowy

woda destylowana

5. Wykonanie éwiczenia:

Cwiczenie 1.

5.1. Przygotowanie roztworow

5.1.1. Roztwor poli(alkoholu winylowego)

A. Nalezy przygotowac 250 ml roztworu poli(alkoholu winylowego ) o stezeniu 4%
m/V (1_PVA).

Do tréjszyjnej kolby okragtodennej o pojemnosci 500 ml zaopatrzonej w termometr,
chtodnice zwrotng oraz mieszadto odmierzy¢ cylindrem miarowym 220 ml wody
destylowanej. Kolbe ogrzewaé do temperatury 85+2°C caty czas mieszajgc. Obliczy¢
potrzebng do sporzgdzenia roztworu ilos¢ PVA, odwazy¢ na wadze analitycznej z
doktadnoscig do 0,0001 g, a nastepnie ostroznie przenie$é¢ do trdjszyjnej kolby
zawierajgcej gorgcg wode (caty czas mieszajac). Utrzymywac temperature w kolbie,
az do catkowitego rozpuszczenia PVA. Nastepnie zawartos$¢ kolby ochtodzi¢ w tazni
lodowej do temperatury pokojowej. Przenies¢ otrzymany roztwdr PVA do kolby
miarowej o pojemnosci 250 ml i dopetnié wodg destylowang do kreski. Doktadnie
wymieszac otrzymany roztwoér PVA_1.

B. Przygotowac rozciericzony roztwor PVA (PVA_2). W zlewce o pojemnosci 150 ml
przygotowa¢ 120 ml roztworu PVA_2 przez rozcienczenie wczesniej
przygotowanego roztworu poli(alkoholu winylowego) w stosunku wagowym
PVA_1:H,0 réwnym 7:3. Obliczy¢ potrzebng ilos¢ roztworu PVA_1, odwazy¢ na
wadze technicznej bezposrednio do zlewki. Nastepnie zwazy¢ odpowiednig ilo$é
wody destylowanej. Doktadnie wymiesza¢ otrzymany roztwdér PVA_2.

UWAGA. W czasie ogrzewania nie dopusci¢ do wrzenia roztworu.

5.1.2. Roztwor tetraboranu sodu

A. Nalezy przygotowaé¢ 100 ml roztworu tetraboranu sodu o stezeniu 2% m/V
(boraks_1)
Do zlewki o pojemnosci 100 ml odmierzy¢ cylindrem miarowym 90 ml wody

destylowanej i ogrzewaé do 80°C. Obliczy¢ potrzebng ilo$¢ tetraboranu sodu do
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sporzgdzenia roztworu, odwazy¢ na wadze analitycznej z doktadnoscig do 0,0001 g,
a nastepnie ostroznie przenies¢ do zlewki z gorgcg woda. Mieszaé bagietka szklang
do rozpuszczenia tetraboranu sodu. Nastepnie ochtodzié¢ roztwédr, przeniesé¢ do
kolby miarowej o pojemnosci 100 ml i dopetni¢ wodg destylowang do kreski.
Doktadnie wymieszac otrzymany roztwor boraks_1.

B. Przygotowad rozcienczony roztwor tetraboranu sodu (boraks_2). W zlewce o
pojemnosci 100 ml przygotowac¢ 80 ml roztworu boraks_2 przez rozcienczenie
wczesniej przygotowanego roztworu tetraboranu sodu w stosunku objetosciowym
borkas_1:H,0 réwnym 1:1. Odmierzy¢ cylindrem miarowym potrzebng ilos¢
roztworu boraks_1 i umiesci¢ w zlewce. Nastepnie odmierzy¢ cylindrem miarowym
odpowiednig ilo$¢ wody destylowanej i doda¢ do zlewki. Doktadnie wymieszaé
otrzymany roztwér boraks_2.

UWAGA. Stosujac Na2B.0710H20 uwzgledni¢ wode hydratacyjng w obliczeniach.

5.1.3. Roztwdr wodorotlenku sodu

A. Nalezy przygotowaé¢ 25 ml roztworu wodorotlenku sodu o stezeniu 1 mol/I
(NaOH_1)

Obliczy¢ potrzebng ilos¢ wodorotlenku sodu do sporzadzenia roztworu NaOH_1,
odwazy¢ na wadze analitycznej z doktadnoscig do 0,0001 g i przenies¢ do kolby
miarowej o pojemnosci 25 ml. Uzupetni¢ wodg destylowang do kreski. Doktadnie
wymieszac otrzymany roztwér NaOH_1.

B. Przygotowac rozcieficzony roztwér wodorotlenku sodu (NaOH_2). Do zlewki o
pojemnosci 25 ml odmierzyé pipetg automatyczng 0,1 ml roztworu NaOH_1, a
nastepnie 0,9 ml wody destylowanej. Doktadnie wymiesza¢ otrzymany roztwér
NaOH_2.

5.1.4. Roztwdr kwasu siarkowego
Nalezy przygotowaé¢ 25 ml roztworu kwasu siarkowego o stezeniu 0,25 mol/I
(H2S04_1).
Do kolby miarowej o pojemnosci 25 ml wprowadzi¢ 10 ml wody destylowane;j.
Obliczy¢ potrzebng ilos¢ stezonego 95% kwasu siarkowego do sporzgdzenia
roztworu, odmierzy¢ pipetg automatyczng i umiesci¢ w kolbie miarowej. Uzupetnié
wodg destylowang do kreski. Doktadnie wymiesza¢ otrzymany roztwor H,SO4_1.

Cwiczenie 2.

5.2. Otrzymanie hydrozelu PVA
Biurete o pojemnosci 10 ml uzupetni¢ roztworem boraks_2. Do zlewki o pojemnosci
50 ml odmierzy¢ pipetg 20 ml roztworu PVA 2, a nastepnie miareczkowad
roztworem boraks_2 az do catkowitego zzelowania. Prébe powtdrzyé.

Zwazyc szalke Petriego na wadze analitycznej z doktadnoscig do 0,0001 g. Usung¢ z

otrzymanego hydrozelu ewentualny nadmiar roztworu Boraks_2 i przenies¢ na
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zwazong weczesniej szalke. Zwazy¢ szalke z hydrozelem (muz) i pozostawi¢ do
catkowitego odparowania wody (1 tydzien). Ponownie zwazy¢ mase suchego zelu
(msz).

Przeprowadzi¢ nastepujace obserwacje i zapisa¢ ich wyniki w zeszycie

laboratoryjnym:

v' obserwowaé zmiany roztworu PVA 2 w miare dodawania roztworu
boraks_2,

v oceni¢ wptyw wody na wtasciwosci zelu,

v’ rozciggnaé otrzymany hydrozel z duzg szybkoscig, powtdrzyé rozcigganie z
mata szybkoscia.

5.3. Zbadanie wptywu pH na otrzymywanie hydrozelu PVA
Przygotowaé trzy zlewki o pojemnosci 50 ml. Do kazdej odmierzy¢ po 20 ml
roztworu PVA_2, a nastepnie dodac:
1) do pierwszej zlewki 2 ml wody destylowanej,
2) dodrugiej zlewki 1 ml wody destylowaneji 1 ml roztworu NaOH_1,
3) do trzeciej zlewki 2 mlroztworu H,SO4_1.
Wszystkie roztwory dokfadnie wymieszaé i miareczkowac roztworem boraks_2, az
do catkowitego zzelowania.

5.4. Zbadanie szybkosci dyfuzji wybranych substancji w hydrozelu PVA
Otrzymany w punkcie 5.3 hydrozel w zlewce pierwszej przenies¢ na szalke Petriego.
Poczekaé, az hydrozel pokryje szalke rownomierng warstwg i usungé¢ ewentualny
nadmiar roztworu boraks_2. Na powierzchnie hydrozelu nanie$é niewielkg ilosé
réznych barwnikéw (wskazanych przez prowadzaca/-ego ¢wiczenie). Obserwowac
postepujgcy proces dyfuzji.

5.5. Zbadanie wptywu temperatury na wtasciwosci hydrozelu PVA
Do zlewki zawierajgcej 10 ml roztworu PVA_1 doda¢ kilka kropli fenoloftaleiny.
Nastepnie wkrapla¢ roztwér NaOH_2 do uzyskania intensywnego zabarwienia.
Nastepnie za pomocg roztworu boraks_1 otrzymaé hydrozel. Podzieli¢ otrzymany
produkt i umiesci¢ w dwéch probdwkach. Jedng z nich zanurzyé w gorgcej wodzie o
temperaturze ok. 900C, drugg w zimnej (5-10°C). Zapisa¢ obserwacje.

6. Opracowanie wynikow:

Cwiczenie 1.

5.1. Przygotowanie roztwordw
Zapisa¢ wszystkie obliczenia oraz masy, objeto$ci odmierzonych odczynnikdéw.
Obliczy¢ stezenia molowe i procentowe roztworéw PVA 1, PVA_ 2, boraks 1,

boraks_2. Do obliczen przyja¢ gestosé roztwordw rowng 1 g/ml.
4



Politechnika Poznariska Zaktad Polimeréw

W oparciu o sredni ciezar czgsteczkowy PVA obliczy¢ jego Sredni stopien
polimeryzacji (DP).

Cwiczenie 2.

5.2. Otrzymanie hydrozelu PVA
Wyznaczy¢ mase hydrozelu (myz) oraz mase suchego zelu (msz) na podstawie
przeprowadzonych pomiaréw.

Na podstawie réznicy masy zelu przed (muz) i po wysuszeniu (msz) obliczy¢

procentowg zawarto$¢ wody w hydrozelu (mu20).

Myz0 = Myz — Mgy, (%)

5.3. Zbadanie wptywu pH na otrzymywanie hydrozelu PVA

Poréwnacé objetosci roztworu boraksu zuzytego do miareczkowania trzech prébek.

Wyijasni¢ otrzymane wyniki (reakcje).

5.4. Zbadanie szybkosci dyfuzji wybranych substancji w hydrozelu PVA

Opisad i wyjasnic réznice w szybkosci dyfuzji poszczegdlnych barwnikow.

5.5. Zbadanie wptywu temperatury na wtasciwosci hydrozelu PVA
Opisac i wyjasni¢ przyczyny zmian barwy hydrozelu podczas przeprowadzonej préby
(podczas zelowania i ogrzewania).

Wyciggnac¢ wnioski z przeprowadzonego éwiczenia.

7. Zasady bezpieczenstwa:

Wszystkie przewidziane w ¢wiczeniu badania i pomiary wykonywaé zgodnie z
poleceniami prowadzgcego.

Przystgpienie do wykonywania éwiczenia wymaga zapoznania sie z kartami
charakterystyki substancji (patrz zatgczniki).

8. Zataczniki:

Karty charakterystyki substancji:

a)
b)
c)
d)
e)
f)

8)
h)
i)

Poli(alkohol winylowy)
Tetraboran sodu
Wodorotlenk sodu
Kwas siarkowy

Btekit metylenowy
Oranz metylowy
Betanina

Btekit bromotymolowy
Fenoloftaleina
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KARTA ODPADOW

MATERIALY POLIMEROWE W FARMACJI - CWICZENIENR 1 2

Temat ¢wiczenia: HYDROZELE POLIMEROWE: OTRZYMYWANIE | CHARAKTERYSTYKA PODSTAWOWYCH
WLASCIWOSCI FIZYKOCHEMICZNYCH

Wydziat: TECHNOLOGIA CHEMICZNA
Kierunek: Inzynieria farmaceutyczna

StopieA: | Sem.: V

Prowadzacy ¢wiczenie:

Data wykonania:

Wykonujacy ¢wiczenie:

Pojemnik — faza organiczna bez fluorowcéw

1.

Pojemnik — faza organiczna z fluorowcami

1.

Pojemnik —faza wodna

1.

5.

Pojemnik — odpady state

1.

Podpis prowadzacego:




Politechnika Poznariska Zaktad Polimeréw



