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ANOTACIJA

Analizéjamo Skidumu pagatavoSana ar gravimetrisko atSkaiditaju. Mierina D.,
zinatniskie vaditaji, Dr.habil.chem. Viktors Satcs, Dr.chem. prof. Arturs Viksna. Magistra
darbs, 68 lappuses, 34 atteli, 29 tabulas, 29 literatiiras avoti, 3 pielikumi. Latviesu valoda.

Literattiras dala ir apkopota informacija par volumetriskas paraugu pagatavoSanas klidu
raSanas faktoriem un gravimetriskas paraugu pagatavosSanas efektivitati, sniegts neliels ieskats
par musdienu tirgii pieejamajiem gravimetriskajiem dozatoriem.

Eksperimentalaja dala paraugu pagatavosana izmantoja SIA Faneks razoto gravimetrisko
atSkaiditaju “Verity V2”. Lai salidzinatu gravimetriska atSkaiditaja veiktsp&ju ar analitisko
iekartu izvirzitajam specifikacijam (linearitati, pareizibu un atkartojamibu), gravimertiski
pagatavoja paraugus, skidinot cietu vielu 50 mL, ka ar7 atSkaidot kofeina izejas Skidumu 10
un 50 mL. Veikta blivuma noteikSana ar “Verity V2 acetonitrila-tidens binarajam
maisijumam.

Darba izmantotas elektroniskas datu bazes un interneta resursi. Apskatitie literatiiras avoti

ir anglu un vacu valodas, kas izdoti no 1950. 1idz 2017. gadam.

GRAVIMETRISKA SKIDUMU PAGATAVOSANA, LINEARITATE, PAREIZIBA,
ATKARTOJAMIBA, BLIVUMA MERIJUMI



ANNOTATION

Gravimetric samples preparation by using analytical gravimetric diluent. Mierina D.,
supervisor leading scientists, Dr.habil.chem. Viktors Satcs, Dr.chem.prof. Arturs Viksna.
Master's thesis, 68 pages, 34 figures, 29 tables, 29 literature references, 3 attachments. In
Latvian.

The work contains information about volumetric solution preparation, the causes of errors
to obtaining inaccurate results and effectivity of useing gravimetric solution preperation,
discussed nowadays-available dosing equipment.

In the experimental part, the gravimetric dilutor “Verity V2" developed by SIA Faneks was
used to gravimetrically prepare samples. To compare the performance of the gravimetric
dilutor with the specifications (linearity, precision and repeatability) of the analytical
equipment, samples were prepared by dissolving solid sample with target volumes of 50 mL
and dissolving caffeine stock solution with target volumes of 50 and 10 mL. With "Verity V2"
determined also density of acetonitrile-water binar solutions.

The literature sources used in this thesis were obtained from databases and other electronic
resources. The sources used were published during the period from 1950. and 2017.

GRAVIMETRIC SOLUTION PREPARATION, LINEARITY, PRECISION,
REPEATABILITY, DENSITY MEASUREMENTS
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SAISINAJUMU UN APZIMEJUMU SARAKSTS

AESH Augsti efektiva skidruma hromatografija

FDA ASV Partikas un zalu parvalde

GA Gravimetriskais atSkaiditajs

ICH International Conference on Harmonization (Starptautiskas

saskanosanas konference)

ICP-OES Induktivi saistitas plazmas optiskas emisijas spektrometrija
ICP-MS Induktivi saistitas plazmas masas spektrometrija

RSN Relativa standartnovirze, %

UAESH Ultra augsti efektiva skidruma hromatografija

USB Universala virknes kopne

USP ASV Farmakopeja

A Vilpa garums, nm



IEVADS

Zinatnes nozarém attistoties, ievérojami uzlabojas analitisko iekartu veiktsp&ja, tadejadi
samazinot laiku, kas nepiecieSams rezultatu ieguvei un apstradei. Savukart, analiz&amo
Skidumu pagatavosana lielaka dala laboratoriju vél joprojam izmanto klasiskas volumetrijas
metodes. Volumetriskas paraugu pagatavoSanas pamata ir cietas vielas $kidinasana, ka ari
izejas Skiduma atSkaidiSana Iidz mérka koncentracijai, izmantojot noteikta tilpuma mérkolbas.
Veicot pétijumus, ir noskaidrots, ka volumetriska Skidumu pagatavoSana aiznem ~ 60% no
kopgja laboratorija pavadita laika. Volumetrisko paraugu pagatavoSanas procesa
visizplatitakais nepietickamas precizitates rezultatu ieguves iemesls ir laboratorijas darbinieku
neuzmaniba. Paraugu un standartu volumetriskaja pagatavosana visplasak izmanto 50 vai 100
mL mérkolbas, tadgjadi palielinot mérka koncentracijas precizitati pagatavotajam paraugam.
Savukart AESH vai UAESH iekartas vienas injekcijas laika izmanto ~ 10-20 uL no
pagatavota Skiduma, tadejadi vairak neka 99 % no analiz€jama Skiduma netiek izmantots un
izliets atkritumos [1, 2].

Gravimetriska paraugu pagatavoSana ir efektivs analitiskais risinajums atrakai un
precizakai $kidumu pagatavoSanai. Metodes pamata ir automatizéta cietu vielu un skidumu
dozesana, lai ieglitu paraugus ar precizi zinamu masas koncentraciju. Gravimetrijas metode
palielina rezultatu ticamibu, uzlabo darba kvalitati, samazina klidu rasanas c€lonus paraugu
pagatavoSanas procesa, ka arl samazina laiku, kas nepiecieSams paraugu pagatavoSana.

Metode samazina lieko reagentu patérinu ~ 75% [2, 3].

Darba merkis: SI4A “Faneks” razota gravimetriska atSkaiditaja “Verity V2”7 kvalitates
raksturlielumu noskaidroSana un izvértéSana.
Darba uzdevumi:
e Apkopot informaciju par volumetrisku un gravimetrisku analiz§jamo Skidumu
pagatavosanu, ka arT izvertet min€to metozu kltidu raSanas iemeslus.
e Gravimetriska atSkaiditaja pagatavoto Skidumu linearitates izpéte dazados darba
apstak]os.
e Gravimetriska atSkaiditaja pagatavoto Skidumu pareizibas izpéte dazados darba
apstak]os.
e (Gravimetriska atSkaiditaja pagatavoto Skidumu atkartojamibas izpéte dazados darba
apstak]os.

e Skidumu blivumu noteikana ar gravimetrisko at§kaiditaju.



1. LITERATURAS APSKATS

Magistra darba apkopota vispariga informacija par volumetriskas paraugu pagatavoSanas
kludu rasanas faktoriem un gravimetriskas paraugu pagatavosanas efektivitati, sniegts neliels
ieskats par misdienu tirgii pieejamajiem gravimetriskajiem dozatoriem, ka ari definéti

gravimetriska atSkaiditaja verifikacijas procesa apskatamie raksturlielumi.

1.1.  Volumetriska analizéjamo Skidumu pagatavoSana

Volumetriska paraugu pagatavoSana miusdienas ir visplaS$ak izmantota metode
standartskidumu iegtiSana. Metodes pamata ir Skiduma pagatavoSana ar zinamu koncentraciju,
paraugu nosverot uz analitiskajiem svariem ar precizitati +0,00001 g un atSkaidot lidz
noteiktam tilpumam. Volumetriska $kidumu pagatavoSana sastav no sekojosam tipveida
manipulacijam:

1. cieta parauga iesvérSana,

2. iesvara parnese mérkolba;

3. vielas iz§kidinasana neliela skidinataja daudzuma,;

4. kad viela ir iz8kidusi, mérkolbu uzpilda lidz atzimei un samaisa;

5. ja nepiecieSams, Veic atkartotu at$kaidiSanu - izejas Skidumu ar pipetes palidzibu

parnes cita merkolba;

6. merkolbu uzpilda lidz atzimei un samaisa;

7. janepiecieSams iegit vél lielaku atSkaidijumu, 5. un 6. soli atkarto [2, 4].

Veicot literatiiras apskati, var teikt, ka manualaja paraugu pagatavos$ana ir daudz un dazadi
klidu raSanas avoti. Visizplatitakais zemas precizitates rezultatu ieguves iemesls ir
laboratorijas darbinieku nepietiekamas prasmes vai neuzmanibas. Volumetriska paraugu
pagatavoSana pat pieredz€jusam laboratorijas darbiniekam var biit apgritinoSs un ilgstoSs
process. legiitos rezultatus darbinieki dokument€ laboratorijas zurnala, tadgjadi risk&jot
parrakstities. Sada veida kluidas ir griiti identificét un labot [1, 2, 4].

Aplveida diagramma uzskatami apkopo un procentuali parada visu iesp&jamo kladu
raSanas iemeslus volumetriskaja Skidumu pagatavoSana un datu apstrades procesa (skat. 1.1.

att.) [1, 3].



Kalibracija

10% Paraugu sagatavoSana

= IntegréSana

= Paraugu nemsana

14% 37% Instrumenta klaida

Hromatografija

® Hromatografiska kolonna

Piesarnojums

1.1. att. Kltidu rasanas avoti volumetriskaja Skidumu pagatavosSana un hromatografiskas

analizes laika [1, 3]

No diagrammas uzskatami var redzét, ka volumetrijas metode un volumetriska paraugu

pagatavoSana 37% gadijumu ienes kltidainus rezultatus.

1.1.1. Klidu rasanas céloni skidumu volumetriska pagatavosana

Precizu un ticamu rezultatu ieguve ir svarigs kvalitates raditajs ikvienai laboratorijai,
tadgjadi ir nepiecieSams izprast dazados klidu rasanas iemeslus. Iz8kir divu veidu kludu
raSanas iemeslus: sistematiskas klidas un gadijuma kltidas. Sistematiska kluda ir ta meérijjuma
klidas komponente, kas paliek nemainiga vai likumsakarigi mainas, atkartoti mérot vienu un
to pasu fizikalo lielumu. Savukart, gadijuma kliidas ir visi ar&jie faktori, kas netiesi ietekmé
eksperimenta gaita nosakamos lielumus. 1.1. tabula ir apkopotas volumetrija un gravimetrija

iespgjamas sistematiskas (S) un gadijuma (G) kltidas paraugu pagatavoSanas procesa [1].

1.1. tabula
Sistematisko un gadijuma kludu rasanas céloni volumetriska
un gravimetriska Skidumu pagatavosana [1]
L Volumetriska par ravimetriska par
Veicama darbiba olumetris avpa augu Gravimetris av paraugu
pagatavosana pagatavosana
Merkolbas izvéle S-volgmfrfrlska trauka neprecizitate i
G-kalibrésana
Noteiktas masas G-svaru neprecizitate 0,1 % G-svaru neprecizitate 0,1 %
iesversana G-drosibas faktors 2 G-drosibas faktors 1,5

. S-neprecizi nosverts trauks
Parauga parnesana - -
G-parauga parnesana

Skidinataja G-temperatiiras ietekme
pievienoSana G-meniskas nolasiSana




Volumetriskaja Skidumu pagatavosana biezak pielauto kltidu raSanas avoti:

Volumetriskie trauki: ja paraugu pagatavoSanas procesa izmanto B klases mérkolbas,
tad iesp&jamiba iegiit rezultatus ar zemu precizitati ir lielaka. Iesp&€jama neprecizitate,
kas var veidoties, izmantojot A klases mérkolbas, ir > 0,20%. Japiever§ uzmaniba ari
trauku formai. Precizaku rezultatu iegl$anai ieteicams ir lietot mérkolbas ar Sauru
kaklinu un lielaku brivo tilpumu labakai $§kiduma samaisiSanai [5].

Temperatira: laboratorija esoSie volumetriskie stikla trauki ir kalibréti 20° C
temperatiira. Skiduma temperatiiras maina eksotermisko vai endotermisko reakciju
rezultata ietekmé stikla mérkolbas tilpumu. Tadél vienmér pirms mérkolbas
uzpildisanas Iidz noraditajai atzimei ir nepiecieSams noteikts laiks, lai Skidums
iepemtu trauka kalibréSanas temperatiiru [5, 6]. Ka ari nav zinama klada, kadu ievie$
Skidumu pagatavoSana temperatiira, kas neatbilst trauku kalibréSanas temperatiirai,
piem&ram 20,0+3,0° C.

Piesarnojums: nekartiga un nepietickama trauku mazgaSana vai skaloSana ari radis
kludas talakaja darba procesa. Piem&ram, ja lietos slikti izmazgatu pipeti, Sskiduma
pilieni paliks pie stikla sieninam, tadgjadi ieviesSot gala rezultatu ar zemaku precizitati.
Kalibracija: volumetrija izmantojamie stikla trauki ir jakalibré ik péc 2 — 10 gadiem
[7].

Samazinoties volumetrisko trauku tilpumiem, relativa klida % picaug (skat.1.2.
tabulu) [8].

1.2. tabula
Volumetrisko trauku precizitate [8]
Pipetes Merkolbas
Tilpuma Relativa Tilpuma Relativa
Tilpums, mL | nenoteiktiba, | nenoteiktiba, | Tilpums, mL | nenoteiktiba, | nenoteiktiba,
mL % mL %
1 0,006 0,60 10 0,02 0,20
2 0,006 0,30 25 0,03 0,12
5 0,010 0,20 50 0,05 0,10
10 0,020 0,20 100 0,08 0,08
15 0,030 0,20 200 0,10 0,05
20 0,030 0,15 250 0,12 0,05
25 0,030 0,12 1000 0,30 0,03
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Plasaki pétijumi rada, ka maza tilpuma volumetriskajiem traukiem ir ne tikai zemaka
precizitate, bet tos arl nepareizi lieto. Piem&ram, izmantojot 2 mL un mazakas pipetes,
laboratorijas darbinieks neatvél paredzéto laiku $kiduma notecinaSanai gar trauka Sieninam
[3].

Attistoties analitiskajam metodém un iekartam, nepiecieSamais laiks analizu veikSanai un
datu apstradei ir ievérojami samazinajies. Vislielako dalu no laboratorija pavadita laika lidz

pat $§im bridim aiznem paraugu pagatavoSana: ~ 61 % (skat. 1.2. att.) [1, 3].

= Paraugu sagatavoSana
= Datu apstrade
= Analize

Paraugu nemsana

1.2. att. Laboratorija pavadita laika sadalijjums [1, 3]

Apkopojot magistra darba minétos literatliras avotus, var apgalvot, ka volumetriskajai
paraugu atSkaidiSanai piemit $adi ierobezojumi:

e cilveka faktors (manipulacijas ar traukiem, menisku nolasiSana, neuzmanibas klidas);

e izsekojamibas nepilniba, jo manualo operaciju precizitate tiek pienemta. Nav zinams,
kadu kludu paraugu sagatavoSanas procesa ir ieviesusi cilvéka neuzmaniba, netiri
trauki vai klidaini dokumentéti rezultati. Pilniga paraugu sagatavoSanas un datu
izsekojamiba ir Tpasi svariga no miisdienu kvalitates sisteému viedokla;

e ckonomiska un ekologiska neefektivitate, jo Skidumu pagatavoSanai tiek pateréts

daudz lielaki reagentu daudzumi neka analizes veikS$anai ir nepiecieSams.
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1.2. Gravimetriska analizéjamo Skidumu pagatavoSana

Gravimetriska metode ir efektivs analitiskais risinajums atrakai (~ 20 reizes) un precizakai
Skidumu pagatavoSanai. Miisdienas pieejamo doz€Sanas iekartu darbibas principa pamata ir
cietu vielu un skidumu svérSana un doz€Sana, tadgjadi uzlabojot rezultatu ticamibu, darba
precizitati un kvalitati, kuri samazina klidu raSanas c&lonus, nodro$ina pilnigu datu
izsekojamibu un samazina paraugu pagatavo$anai nepiecieSsamo laiku [1, 2, 9]. FDA un USP
atzist gravimetrisku paraugu pagatavoS$anu, izmantojot modernas tehnologijas, ja vien
pagatavoto paraugu kvalitate nemainas vai pat uzlabojas (21 CFR 514.8) [5, 10].

Gravimetriska Skidumu pagatavosana, veicot cietds vielas Skidinasanu, sastav no
sekojosam tipveida manipulacijam [4]:

1. cietas vielas iebérsana tam paredzgEtaja trauka;
skidinataja ielieSana tam paredzetaja trauka;

mérka tilpuma un masas koncentraciju ievadiSana;

2
3
4. GA aprekina nepiecieSamo cietas vielas un skidinataja masu;
5. GA uzsak cietas vielas un $kidinataja dozesanu;
6. precizi zinamas koncentracijas izejas skiduma iegiiSana;
7. datu saglabasana sisteéma.
Gravimetriska Skidumu atSkaidiSana, veicot izejas Skiduma atSkaidiSanu, sastav no
sekojosam tipveida manipulacijam [4]:
1. izejas Skiduma un $kidinataja iclieSana tiem paredzetajos traukos;
2. merka tilpuma un masas koncentraciju ievadiSana;
3. GA aprékina nepiecieSamo izejas Skiduma masu;
4. GA uzsak izejas Skiduma dozeSanu;
5. GA aprekina nepiecieSamo Skidinataja masu, izejot no jau iesveértas izejas Skiduma
masas;
6. GA uzsak skidinataja dozesanu;
7. precizi zinamas koncentracijas Skiduma iegtiSana;

8. datu saglabasana sistéma.

12



Manuali ievadot Skiduma merka koncentraciju un vélamo parauga tilpumu, doze€Sanas
iekarta aprékinas un iesvers nepiecieSamo izejas Skiduma un skidinataja masu. Gravimetriskas
metodes pamata ir 1.1. redzamais matematiskais vienadojums [4]:

m=V=x p, (1.1)
kur m — masa, g;
V —tilpums, L;
p — blivums, g-cm™.
Apkopojot pieejamo literatiiru, var teikt, ka pozitivas iezimes gravimetriskaja paraugu
pagatavosana ir sekojosas:

e atra un preciza Skidumu pagatavosana [11];

e Samazinats vielu patérins [2];

e Mmaza iesp€jamiba veidoties neuzmanibas kliidam svérSanas vai atSkaidiSanas procesa
laika [3];

e SvérSanas procesd nav nepiecieSsams izmantot papiru, traukus, lai parnestu vielu,
tadgjadi samazinot parauga zudumus;

e pagatavotajiem paraugiem iekarta registré un saglaba $adus parametrus: cietas vielas
vai izejas Skiduma masa, $kidinataja masa, iegiita parauga koncentracija [1, 3];

e nav nepiecieSams izmantot kalibrétus, noteikta tilpuma taukus;

e vielas var tikt iesvértas vienreiz lietojamos plastmasas traukos, samazinot piesarnojoso
vielu ietekmi no nekvalitativi izmazgatiem vai izskalotiem traukiem,;

e savstarp€ji salidzinot paraugu pagatavoSanas posmus volumetrija un gravimetrija,
droSi var apgalvot, ka gravimetriskaja metodé ir daudz mazak veicamu darbibu, kas

varétu radit kltdas un nepietieckami precizu rezultatu [4].

1.3. Svérsanas precizitate

Analitiskie svari ir laboratorijas svaru veids, kurus raksturo precizitate sakot no +0,0001 g.
Veicot mérfjumus aranalitiskiem svariem, ir stingri jaievéro ASV Farmakopeja <1251>
aprakstita darba gaita, jo pat nieciga atkapSanas var radit kliidu analitiskajos svaru merijumos,

kas noved pie rezultata ar zemu precizitati [12].
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1.3.1. Analitisko svaru rezultatu precizitates ietekméjosie faktori

Analitiskie svari ir gravimetriska atSkaiditaja svarigaka dala, lai nodroSinatu vé€lamo

rezultatu precizitati. Tadel autore ir apkopojusi informaciju par analitisko svaru, precizitates

ietekméjoSajiem faktoriem, lai verstu uzmanibu gravimetriska atskaiditaja atraSanas vietas

izv€lei laboratorija.

Gaisa pliismas: svaru novietojumam telpa ir jabiit pardomatam, lai tie neatrastos
tuvuma vai pretim durvim, atveramiem logiem vai ventilacijas sisttmam. Peksna v€&ja
plisma var butiski ietekm@t rezultatu precizitati [7, 13].

Vide: ieteicama telpas temperatira, stradajot ar svariem, ir 20° C temperatiira un
relativais mitrums - 50%. Lai izlidzinatu temperatiiras un mitruma starpibu starp
analitiskajiem svariem un apkartgjo vidi, 20-30 min. pirms svérSanas jaatver analitisko
svaru stikla vitrinas durtinas [7, 13].

Vibracijas: jebkura veida analitiskajiem svariem ir jaatrodas uz granita platformas vai
sversanas galda, lai mazinatu vibracijas, kas rodas no apkartgjiem soliem, satiksmes,
citam iekartam u.c. . Jagpem vera, ka telpu stlros ir ievérojami mazaka vibracijas
ietekme uz svariem neka telpas centra [7, 13].

Sakartota vide: uz virsmas, kur atrodas svari, nevar atrasties nekas lieks, lai svari
nenonaktu kontakta ar nevélamo priekSmetu un netiktu ietekméta rezultatu precizitate.
Slipums: jebkura veida analitiskajiem svariem ir jaatrodas uz taisnas un gludas
virsmas [7, 13].

Statiska elektriba: plastmasas un stikla konteineri var uzkrat ladinu, jo tiem ir zema
elektrovaditspéja un liels virsmas laukums, tadgjadi ieteicams ir lietot metala
konteinerus vai arl samitrinat esoSos traukus [7, 13]. Musdienas ir iesp&jams ari
iegadaties papildus iekartas svariem, kas ir speciali paredz&tas statiskas elektribas
mazinasanai svérsanas procesa.

Magné@tisms: svarus nav ieteicams novietot tuvuma magnétiskam iericeém vai art svert
paraugus ar magnétiskam 1pasibam. Magnétiskie elementi paraugos vai konteineros
(nikelis, dzelzs, teérauds) rada magnétiko lauku, kas iedarbojas uz svérSanas pannu un
sveérSanas kameru [7, 13].

Parauga temperatira: ja paraugs ir ievérojami siltaks vai veésaks par apkartgjas vides

temperatiru, tas var pazeminat mérijumu precizitati [7, 13].
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1.3.2. Mérijumu veikSana ar analitiskajiem svariem

Analitiskajiem svariem svarigakie metrologiskic parametri ir maksimala slodze un
minimala slodze, zem kuras netiek veikti mérijumi, lai nodroS§inatu nepiecieSamo svérsanas
precizitati un pietiekami mazu nenoteiktibu. Meérijumu nenoteiktiba ir ar mérijjuma rezultatu
saistits parametrs, kas raksturo ta vertibu izkliedi, kuru var pamatoti attiecinat uz méerlielumu.
Tas ir mérfjumu rezultatu izkliedes raksturojums, kas noteikts ar kltidas robezam.

Sversanas ierices absoliito meérijumu nenoteiktibu izsaka ar taisnes vienadojumu (skat. 1.3.
att. zalas krasas taisni). Jo lielaka masa ir novietota uz svariem, jo lielaka kliist absoluta
mérijumu nenoteiktiba (%).

Relativo mérijjumu nenoteiktibu (%) izsaka ka dalu starp absoliito m&rjjumu nenoteiktibu
un masu, kas ir novietota uz svariem (skat. 1.3. att. zilas krasas hiperbolisko funkciju). Jo
mazaka masa novietota uz svariem, jo attiecigi straujak pieaugs relativa mérTjuma
nenoteiktiba. Janem veéra, ka, veicot me&rjjumus pie loti mazam masam, relativa mérjjumu
nenoteiktiba veidosies Joti liela un rezultatu nevarés uzskatit par ticamu [14, 15]. Krustpunkta
starp relativo mérfjjumu nenoteiktibu un sveérSanas precizitati tiek definéta precizitates robeza
jeb minimala masa, kuru ir ieteicams sveért [1, 2, 14].

Absolitda mérijumu
Relativa mérijumu nenoteiktiba (%) nenoteiktiba (mg)

Sveérsanas precizitate (%)

L R T R T Y

Nenoteiktiba (mg vai %)

Minimaila
pielaujama Masa (g) Max
masa

1.3. att. Analitisko svaru minimalas svér§anas masas noteikSana [1, 2, 14]
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Zemaka masa, pie kuras var veikt merijumus, nav stingri definéts lielums, tas var mainisies
atkariba no dazadiem apkartgjas vides faktoriem, kas spgj ietekmét instrumenta veiktsp&ju:
vibracija, v€ja plismas, operatora pieredze. Lai nodroSinatu precizu rezultatu ieguvi un
parauga sverSanu virs kalibracija noteiktds minimalas masas, ievie§ terminu ,,droSibas
koeficients”, kas ir reizinatajs. Pieméram, ja minimala pielaujama masa uz svariem ir 10 mg
un izvéletais drosibas koeficients 2,0, tad minimala masa, ko ir ieteicams svért Uz
analitiskajiem svariem, lai iegltu precizu rezultatu, ir 20 mg. Volumetriskaja paraugu
pagatavosana analitisko svaru droSibas koeficients parasti ir 2,0, ja apkartgjas vides ietekme
un operatora nekompetence netieck nemti véra. Gravimetriskaja paraugu pagatavoSana
apkartéjas vides un operatora ietekme ir ieverojami samazinata. Tadgjadi ir iesp&jams
izveleties mazaku drosibas koeficientu (1,5) un samazinat minimalo pielaujamo své&rSanas

masu [2, 14].

1.4. Tirgii esoSo gravimetrisko atSkaiditaju parskats

Ka vienu no popularakajiem gravimetrisko dozéSanas iekartu razotajiem var minét
“METTLER TOLEDO”. Kompanija piedavata kvantitativu paraugu pagatavoSanu, Kuras
pamata ir gravimetrijas metode. 1.3. tabula ir sniegti “METTLER TOLEDO” pieejamo
gravimetrisko atSkaiditaju piemeri.

1.3. tabula
“METTLER TOLEDO” piedavatas gravimetriskas iekartas [9, 10, 16, 17]

Modelis Darbibas princips Iekartas attels

1. Operators manuali ieber cieto
vielu;

2. ievada mérka koncentraciju; *
0A 3. iekarta aprékina nepiecieSamo =
. skidinataja daudzumu; Amstz .
serija . _ i} LWy « 7 |
4. parauga atSkaidisana lidz mérka & 4 "
koncentracijai; Vi ‘- e
5. precizas koncentracijas Skiduma 0 3
iegisana. s
£ s |
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1.3. tabulas turpindjums

Modelis

Darbibas princips

Iekartas attels

QB’

serija

Operators ievada vélamo cietas
vielas masu (1mg — 59);

cietas vielas iedozeSana
v€lamaja daudzuma.

QB™
serija

Operators ievada meérka
koncentraciju un tilpumu;

iekarta aprékina nepiecieSamo
cietas vielas un $kidinataja masu;
cietas vielas un $kidinataja
dozésana;

precizas koncentracijas Skiduma
legiiSana.

QX

sérija

Operators ievada paraugu sériju
ar mérka koncentracijam un
tilpumiem;

ickarta automatiski uz svariem
novieto pirma parauga trauku,
kura veiks Skidinasanu;

iekarta aprékina nepiecieSamo
cietas vielas un skidinataja
masu,

cietas vielas un Skidinataja
dozésana;

precizas koncentracijas Skiduma
iegliSana;

ickarta automatiski Uz svariem
novieto otra parauga trauku, kura
veiks Skidinasanu;

atkarto 3.-5. soli lidz ir izpildita
visa paraugu sérija.
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Apskatot “METTLER TOLEDO” piedavajuma eso$0s gravimetriskos dozatorus, var minét

sekojosas nepilnibas:

1.

gravimetriska iekarta darbojas tikai komplekta ar “METTLER TOLEDO” firmas
svariem;

ir nepiecieSams iegadaties specialu aprikojumu, kas ir salidzino$i dargs, lai varétu
pilnvertigi stradat ar gravimetrisko iekartu. Ka pieméram, specialas pudelites, cietas

vielas doz€Sanai, kas ir ievietojamas dozeSanas galva.

Sveices firma ” CTC Analytics AG” ari piedava iekartu pilniba automatizétai gravimetrisko

paraugu pagatavosanai. “PAL RTC” ir gravimetriskais atSkaiditajs loti viskozam vielam, kadas ir

sastopamas kosmétikas, naftas un partikas riipnieciba (skat. 1.4. att.) [18].

i#)

1.4. att. “PAL RTC” gravimetriskais at§kaiditajs viskozam vielam [18]

Gravimetriskais atSkaiditajs “PAL RTC” darbojas sekojosi:

1.
2.
3.

operators ievada mérka koncentraciju un vélamo parauga tilpumu,

uzsakot darbu, GA Cetras reizes nosver tuksu stobrinu;

GA veic viskozas vielas dozéSanu, péc dozéSanas atkartoti Cetras reizes nosver
stobrinu;

GA pirmo reizi veic Skidinataja dozgSanu,

GA fiksé iedozéeta skidinataja masu un veic aprékinus, lai fiksétu precizu skidinataja

blivumu esos$aja istabas temperatiira,
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6. GA aprekina triikkstoSo $kidinataja daudzumu, nemot véra Skidinataja blivumu, mérka
tilpumu un koncentraciju,

7. GA otro reizi veic skidinataja doz&Sanu un Cetras reizes nosver stobrinu;

8. GA uzrada iegiito Skiduma masas koncentraciju.

Pirms iekartas icgadasanas japieverS uzmaniba, ka gravimetriskais atSkaiditajs ir
savietojams tikai ar “METTLER TOLEDO” svariem un ir paredz&ts kvantitativiem
méerfjumiem [18].

ASV uzpémuma “Pfizer” analitiskas p€tniecibas un attistibas grupa veica pétijumu, lai
salidzinatu atSkiribas starp paraugu sagatavoSanu, izmantojot volumetrisku un gravimetrisku

paraugu pagatavoSanu (skat. 1.4. tabulu).

1.4. tabula
Volumetrisku un gravimetrisku paraugu pagatavosanas salidzinajums [4, 11]
Volumetriska paraugu | Gravimetriska paraugu o
y . Piezimes
pagatavosana pagatavosana
Aptuvenais 20 mg cuitas vielas 5mg ueias vielas ~75% reagentu
reagentu paterins 50 mL 8kidinatajs 13 mL 8kidinatajs ietaupljums
000, Kb dinEs
Parauga tilpums ImelnEOFS_ls)Q mL Izrvn:imto'gs_l.o g 9QA> Sl,(_l'dlnataja
Skidinataja Skidinataja ietaupijums
Paraugu . . ~ 250 laika
sagatavosana 60 min 45 min etaunTiums
patérétais laiks Py
Precizitate
Precizitate % RSD = 1,67 % RSD =0,49 uzlabojas par tris
reizém
levérojami
Linearitate R?=0,995 R? = 0,99998 uzlabojas
linearitate

Apskatot tabulu, drosi var apgalvot, ka gravimetriska paraugu pagatavosana ir atraka un

precizaka metode, ka arT ievérojami samazina reagentu paterinu.
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1.4.1. SIA “Faneks” uzbiivetais gravimetriskais atskaiditajs “Verity V1~

Otraja kursa darba gravimetriskai paraugu pagatavos$anai darba autore stradaja ar SIA
“Faneks” uzbuveto iekartu “Verity V1" (skat. 1.5. un 1.6. att.). Ievadot mérka tilpumu un
masas koncentraciju, GA aprékina un iedozé nepiecieSamo izejas skidumu un skidinataju,
tadgjadi iegiistot paraugus ar precizi zinamu masas koncentraciju. GA displejs ir skarienjutigs,
lai ertak varétu izveléties veicamo darbibu un ievadit prasito informaciju [19].

Kursa darba ietvaros darba autore testéja GA “Verity V1", ar mérki uzlabot gan iekartas
dizainu, gan lietoSanas eértumu. Veicot gravimetrisku paraugu sagatavoSanu ar “Verity V1",
ickartai konstat€ja sekojosas nepilnibas [19]:

e suknu darbibas atrums ir salidzinosi I€ns;
e iekartai nav automatizeta skalosSana;
e manuala izejas Skiduma §lirces uzpilde;

® nav izstradata programma sausas Vielas iesvérsanai un at$kaidisanai.

~Aizskraveéjams
polipropiléna
| stobrins

ntala siknu sistema

|_.
gl
EE—glll - «ln
TANAS _

[~ ) ~

-
4 [N

[

1.5. att. Gravimetriska atSkaiditaja “Verity V1” pretskats [19]
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1.6. att. Gravimetriska atSkaiditaja “Verity V1” virs skats [19]

Magistra darba ietvaros gravimetriskai paraugu pagatavoSanai darba autore izmantoja

SIA4 “Faneks "pilnveidoto iekartu “Verity V2" . Iekartai veica sekojosus uzlabojumus:

nomainija siknu sistému, lai ievérojami palielinatu doz&$anas atrumu;

ir iesp&ams veikt cietu vielu SkidinaSanu, ievadot meérka tilpumu un masas
koncentraciju;

automatiska iekartas skaloSanas pirms darba uzsakSanas;

izejas Skiduma un skidinataja Slirces darbibu veic vertikala siiknu sistéma,

uzlabots ickartas interfeiss jeb saskarne.

1.5. Gravimetrisko atSkaiditaju veiktspéja

Verifikacija ir sistémas parbaude, ko parasti veic tas izstradasanas gaita, lai parliecinatos,

val izstradaSanas procesa apliikojama posma rezultati atbilst ta sakuma defin€tajiem

noteikumiem un prasibam. Gravimetriska atSkaiditaja verifikacijas procesa apskatamie

raksturlielumi ir linearitate, pareiziba un atkartojamibas [20, 21, 22].
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1.5.1. Linearitate

Linearitate pierada tie$i proporcionalu sakaribu starp atbildes signalu un analizéjamas
vielas koncentraciju parauga noteikta intervala robezas. Linearitates noteik$ana iegitajiem
rezultatiem veic statistisko novertgjumu. Rezultatus noformeé grafiski, ka atbildes funkciju no
analizéjama skiduma koncentracijas. Aprékina taisnes vienadojumu un korelacijas koeficientu.
Linearitati nosaka, veicot piecu vai vairak standartize€tu $kidumu mérfjumus. Matematiskos
aprekinus autore S§1 darba ietvaros veica datu apstrades programma Empower 3. Péc
linearitates kritérijiem korelacijas koeficientam ir jabat R* > 0,999 [20, 21, 22]. Magistra
darba linearitati pierada ar tiesi proporcionalu sakaribu starp hromatografa uzradito laukumu

gravimetriski pagatavotajiem Skidumiem un koncentraciju, kadu ir uzradijis gravimetrs.

1.5.2. Pareiziba

ICH analitiskas procediiras pareizibu médz dévet ar par procediiras ticamibu, definé ka
atbilstibas pakapi starp pienemto patieso vertibu vai pienemto atskaites vertibu un iegiito
vertibu. Ticamiba ir jaatspogulo ka starpiba starp atrasto vertibu un pienemto patieso vertibu,
noradot ticamibas intervalus. Pareiziba tiek uzskatita par pienemamu un atbilst izvirzitajam
prasibam, ja ta ir robezas no 98% lidz 102%. Pareizibu aprékina, izmantojot 1.2. vienadojumu

un izsaka procentos [20, 21, 22]:

A = atrastais 1)) op (1.2)

Apienemtais

kur A — pareiziba, %,
Aqtrastais — Aprekinata koncentracija péc hromatografijas metodes, mg-mL™;
Apienemtais — GA “Verity V27 uzradita paraugukoncentracija, mg-mL™.

1.5.3. Atkartojamiba

Atkartojamiba ir viens no ICH vadlinijas apskatitajiem terminiem, kuru visbiezak lieto
izkliedes raksturosanai. Atkartojamiba raksturo precizitati vienados darba apstaklos 1sa laika
posma. Precizitates parbaude lauj novertet raksturigas rezultatu izkliedes starp vienas sérijas
mérijumiem. Atkartojamibu sauc ari par ick$€jas parbaudes precizitati [15]. To raksturo
relativa standartnovirze, to aprékina, izmantojot 1.3. vienadojumu un izsaka procentos [20,

21, 22]:
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SN Laukums
Y'Verity v2"

Vid. Laukums
Y'Verity V2"

RSN =

100 %, (1.3)

kur RSN — relativa standartnovirze, %;
SN — standartnovirze;
Vid. — vidgja vertiba starp rezultatiem;
Laukums-Hromatografa uzraditais laukums gravimetriski pagatavotajiem paraugiem;
Y'verity v2' — masas koncentracija kadu aprekina gravimetriskais atSkaiditajs, mg-mL™.

1.6. Gravimetriskas un volumetriskas paraugu pagatavosanas salidzinajums

USP izvirzitos un vispar piepemtos specifikaciju raksturojoSos lielumus laboratorijas

biezak izmantotajam analitiskam iekartam var uzskatami redzget 1.5. tabula.

1.5. tabula

Laboratorija biezak izmantoto iekartu specifikaciju raksturo$ana saskana ar USP [23, 24, 25]

Iekarta Linearitate Pareiziba, % Atkartojamiba, %
Augsti efelfﬁyé skidruma R2> 0,998 98,0 -102.0 <10
hromatografija
Spektrofotometrija R?>0,995 98,0 -102,0 <10
ICP-OES un ICP-MS R?>0,995 95,0 -105,0 <5,0

Skidumu pagatavosanas ierices veiktspgjai ir jabat labakai par analitisko iekartu
veiktsp&ju, lai varétu izslégt paraugu pagatavoSanu ka klidu avotu zemas precizitates
rezultatu ieguveé. No Siem datiem izriet potencialas ieteicamas prasibas, kuras var izvirzit
gravimetriskaja paraugu pagatavosana:

e Linearitate - R2>0,999;

e Pareiziba - 98,0 —102,0 % (v€lams labaka);

e Atkartojamiba - < 1%.

1.6.1. Realo analitiku prasme Skidumu pagatavosana

Nemot veéra, ka Skidumu pagatavosana butiskakie kludu raSanas avoti ir plasi apskatiti
literatiira. Tomér nav izdevies atrast plasakus datus par to, cik lielas kladas kopuma ir
raksturigas realo kimiku-analitiku darba. Vienigais par So t€mu pieejamais materials ir

starplaboratoriju prasmes parbaude, ko veica firma SI4 “Faneks” 2017. gada.
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Starplaboratoriju prasmju parbaudé piedalijas 65 respondenti no 6 dazadiem ar kimiju
saistitiem uzpémumiem Latvija un arpus tas. Visu dalibnieku volumetriski pagatavotajiem
paraugiem magistra darba autore noteica precizas koncentracijas ar AESH, apkopoja un
aprakstija pirmaja kursa darba [26].

Prasmes parbaudes ir laboratoriju savstarp&ja salidzinaSana, lai noteiktu atseviskas
laboratorijas konkrétas test€Sanas vai kalibréSanas izpildi un kontrolétu laboratorijas
test€Sanas vai kalibréSanas rezultatu atbilstibu un salidzinamibu [27].

Katra laboratorija sanéma 100 mL pudeliti ar kofeina tdens Skiduma koncentratu (1
mg-mL'l), 12 numurétus vialus, ka arT protokolu ar noradijumiem kofeina tidens Skidumu
paraugu sagatavoSana. Dalibnieku uzdevums bija volumetriska paraugu sagatavoSana
koncentraciju diapazona no 0,001 lidz 0,100 mg'mL™, izmantojot ieprick§ pagatavoto 1
mg-mL "kofeina idens §kiduma koncentratu un @ideni ka $kidinataju. Respondentu skaits, kas

sasniedza gravimetriskaja paraugu pagatavoSana izvirzitas prasibas, ir apkopots 1.6. tabula
[26].

1.6. tabula

Starplaboratoriju prasmes parbaude ieguitie rezultati [26]

Merka lielums

I[zvirzitas prasibas

Izvirzitas prasibas
sasniedza, %

Izvirzitas prasibas
nesasniedza, %

Linearitate R%>0,999 95 5
Pareiziba 98,0 -102,0 % 83 17
Atkartojamiba <1,0% 88 12

Redzams, ka lielaka dala laboratorijas darbinieku ir tikusi gala ar udevumu, bet tomér
ieveérojama dala dalibnieku nav sasniegusi izvirzitas prasibas.

Otra kursa darba ietvaros darba autore veica gravimetrisku paraugu sagatavoSanu ar firmas
SIA “Faneks” uzbuveto iekartu “Verity VI1”. Gravimetriski pagatavoja 20 paraugu sérijas
tados pasos koncentraciju diapazonos ka starplaboratoriju pasames parbaudg, tad salidzinaja
ar iegitajiem rezultatiem, ko veica laboratoriju darbinieki. Sériju skaits, kas sasniedza

gravimetriskaja paraugu pagatavosana izvirzitas prasibas, ir apkopots 1.7. tabula [19].
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1.7. tabula

Gravimetriski pagatavotie paraugi ar iekartu “Verity V1” [19]

Merka lielums

Izvirzitas prasibas

Izvirzitas prasibas
sasniegtas, %

Izvirzitas prasibas
nesasniegtas, %

Linearitate R?>0,999 100 0
Pareiziba 98,0 -102,0 % 100 0
Atkartojamiba <10% 100 0

P&c rezultatu apkopoSanas var apgalvot, ka izvirzitais mérkis gravimetriskaja paraugu

sagatavosana ir sasniegts un gravimetriska paraugu sagatavoSana ir precizaka metode par

manualu Skidumu pagatavosanu.
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2. EKSPERIMENTALA DALA

2.1.  Materiali un iekartas

Eksperimenta laika izmantoto reagentu un iekartu apkopojums ir sniegts 2.1. un 2.2.

tabulas.
2.1. tabula
Darba izmantotie reagenti
Nr. Materiali Raksturojums Razotajs
Tiriba > 99,9 % Merck KGaA
L Metanols ’ Lot:88080711
i _ Merck KGaA
0
2. Acetonitrils Tiriba > 99,9 % Lot:894930722
- - Alfa Aesar
0
3. Kofeins Tiriba 99,7 % Lot:G317005
3. | Dejonizéts tidens R>18,2 MQ-cm Millipore Direct-Q 3 UV

Darba izmantotais aprikojums

2.2. tabula

Nr. Nosaukums Raksturojums Razotajs
1 . o Precisa Gravimetrics AG
1. Analitiskie svari Precizitate + 0,00001g EP 225SM-DR
Hromatografs . Waters
2 (AESH) 2695 Seperations Module Serijas nr. CO6SM4 154A
2487 Dual A Absorbance Waters
3. UV detektors Detector _ ..
% = 190 - 700 NM Sérijas nr. L99487 891M
Aizskruvejami Tilpums = 60 mL
4. polipropiléna Diametrs = 30 mm Sarstedt Ref. No. 60.596
stobrini Augstums = 126 mm
Gravimetriskais | ¢ TECAN stiknu sistéma
5. atSkaiditajs e 1 un 25 mL polietiléna/ SIA “Faneks”
" Verity V2 borsilikata stikla Slirces
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2.2. StandartSkiduma un izejas skiduma pagatavoSana

0,02 mgmL™ kofeina iidens standartskidums: lai nodroSinatu maksimalo precizitati,

Skidumu pagatavoja 2 L merkolba. NepiecieSamo kofetna masu (mgqfeins) aprékinaja pec 2.1.

vienadojuma un izteica miligramos:

Mgofeins :V§lg. * YKofems = 2000, 00 - 0,02 = 40,00 mg, (2-1-)

kur Mgofeins — kKofeina masa, mg;
Vg — Skidinataja tilpums, mL;
YKofeins — Masas tilpuma koncentracija kofeina skidumam, mg-mL™.
2 L mérkolba parnesa 40 mg kofeina (ar precizitati £0,00001 g) un skidindja neliela
dejonizeta tidens daudzuma, kad viela bija iz§kidusi mérkolbu uzpildija lidz atzimei.
Nemot véra mérkolbas un analitisko svaru mérijjumu nenoteiktibu, pagatavotajam kofeina
tdens standartSskidumam péc 2.2. formulas aprékinaja paplaSinato nenoteiktibu un izteica

procentos:

2
2 2 2

_ |{AMsyariem AVMerkolbai __[(0,00002 0,6 _ o
UStandartél,ddumam_ ( + k= 0,04000 + 2000,0 2=0,12%,

MKofeinam VMerkolbai

(2.2.)

kur Ustandartskidumam — 0,02 mg-mL™ kofeina Gidens standartskiduma papla§inata mérfjumu
nenoteiktiba, %;
Amgy.riem — analitisko svaru precizitate, g;
Mkofeinam — KofeTna iesvars standarta Skiduma pagatavoSanai, g;
AVyarkolbai — merkolbas precizitate, mL;
VMarkolbai — tilpums kada pagatavoja standarta skidumu, mL;
k — ticamibas faktors 95% varbitibai (k=2).

0.20 mgmL™ kofeina idens standartskidums: lai nodroginatu maksimalo precizitati,

Skidumu pagatavoja 2 L merkolba. NepiecieSamo kofetna masu (mgqfeins) aprékinaja pec 2.1.
vienadojuma un izteica miligramos. Pagatavoto standartSkidumu izmantoja ka references
Skidumu, lai noteiktu precizas masas koncentracijas gravimetriski pagatavototajiem
paraugiem, $kidinot kofeina pulveri 50 mL.

2 L meérkolba parnesa 400 mg kofeina (ar precizitati £0,00001 g) un Skidinaja neliela
dejonizeta idens daudzuma. Kad viela bija izSkidusi, mérkolbu uzpildija [idz atzimei.

Nemot véra mérkolbas un analitisko svaru mérijjumu nenoteiktibu, pagatavotajam kofeina
tdens standarta Skidumam péc 2.3. formulas aprékinaja paplasinato nenoteiktibu un izteica

procentos:
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2 2 2 2

— AMgyariem AVMerkolbai _ 0,00002 0,6 _ 0

UStandartékidumam_ (m ) + Vers - k= 040000 + 50000 -2 =0,06%,
Kofeinam Meérkolbai ) ’

(2.3.)

kur Ustandartskidumam — 0,20 mg-mL™? kofeina @idens standartskiduma paplaginatai mérijumu
nenoteiktiba, %;
Amgy.riem — analitisko svaru precizitate, g;
Mkofeinam — Kofeina iesvars standarta Skiduma pagatavosanai, g;
AVMarkolbai — MErkolbas precizitate, mL;
VMeérkolbai — tilpums kada pagatavoja standartSskidumu, mL;
k — ticamibas faktors 95% varbiitibai (k=2).

1,00 mg-mL™ kofeina idens izejas Skidums: lai nodroginatu maksimalo precizitati, $kidumu
pagatavoja 1 L mérkolba. NepiecieSsamo kofeina masu aprékingja péc 2.2. vienadojuma un
izteica miligramos. 1 L mérkolba parnesa 1000 mg kofeina (ar precizitati +0,00001 g) un
Skidinaja neliela dejonizeta idens daudzuma. Kad viela bija iz8kidusi, mérkolbu uzpildija lidz
atzimei.

Nemot veéra mérkolbas un analitisko svaru me&rjjumu nenoteiktibu, pagatavotajam kofeina
tidens standartskidum p&c 2.4. formulas aprékinaja paplasinato nenoteiktibu:

2
2 2 2

_ | {AMgyariem AVMerkolbai _ 0,00002 0,4 B 0
UIzejas skidumam™— ( + k= 1,00000 + 1000,0 '2=0,09%,

MKofeinam VMeérkolbai

(2.4.)

kur Ulzejas skidumam — kofeina tidens izejas Skiduma paplaSinata mérjjumu nenoteiktiba, %;
Amgy.riem — analitisko svaru precizitate, g;
Mgofeinam — Kofeina iesvars izejas $kiduma pagatavosanai, g;
AVyarkolbai — merkolbas precizitate, mL;
VMerkolbai — tilpums kada pagatavoja izejas skidumu, mL;
k — ticamibas faktors 95% varbitibai (k=2).

2.3. Gravimetriskais atSkaiditajs

Gravimetriskai paraugu pagatavos$anai izmantoja SIA “Faneks uzbuvéto gravimetrisko
atSkaiditaju“Verity V2. GA ir jaunizveidota iekarta, kas vél tiek testéta un pilnveidota, lai
uzlabotu gan dizainu, gan darba &rtumu ikdienas lietosana. 2.1. att. var uzskatami apskatit
iekartu, kas ir savienota ar analitiskajiem svariem. GA displejs ir skarienjutigs, lai értak varétu

izveleties veicamo darbibu un ievadit prasito informaciju.
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2.1. att.Gravimetriskais atSkaiditajs “Verity V2”7

2.2. attela redzama dozeSanas galvipa ar divam adatam. Viena no adatam ir paredz&ta
izejas Skiduma dozeSanai. Savukart, otra adata ir paredzeta izvéleta Skidinataja dozeSanai.
Padeves cauruliSu sisttma un adatas ir iesp&jams nomainit atkariba no izvéléto Skidumu
TpasSibam (viskozitates), ka ari, lai izvairitos no Skidumu piesarnosanas. Adatas ir izgatavotas

no neriisgjosa terauda.
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2.2. att.Gravimetriska atSkaiditaja dozéSanas galvina

2.3.1. Cietas vielas skidinasana ar gravimetrisko atskaiditaju

Ievadot skiduma mérka koncentraciju un tilpumu, GA spgj aprékinat nepiecieSamo sausas
vielas masu un nepieciesamo $kidinataja daudzumu. Uzradito cietas vielas masu manuali
ieber operators. Procesa beigas iekarta uzrada precizu iebértas cietas vielas masu, skidinataja
masu un aprékinato masas koncentraciju ieglitajam paraugam. Gravimetriskas paraugu
pagatavoSanas posmi, veicot cietas vielas Skidinasanu, ka ari iekartas darbibas principi

uzskatami apkopoti 2.3. tabula.

2.3. tabula
Cietas vielas Skidinasana ar “Verity V2”

Nr. Veicamas darbibas GA displejs

1. GA 1eslégsana ar pogu “Start”. -

2. L1etotalvarda un Izaroles ‘1‘evade. . Skat. 2.3, att.

3. Uz ekrana nospiez pogu “Log on”.

4 UZ_ §lirf1na nospiez pogu “Disolution”, lai veiktu cietu vielu Skat. 2.4. att.

skidinasanu.
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2.3. tabulas turpinajums

Nr. Veicamas darbibas GA displejs
5. levada metodes nosaukumu.
6. Izvélas koncentracijas vienibas, ar kadam v&las turpinat darbu.
7. levada cietas vielas/-u nosaukumu/-us.
8. levada paraugu mérka tilpumu. Skat. 2.5. att.
9. Izvelas skidinataju no dotajiem izvéles variantiem.
10 Izvélas skidinataja Slirci no dotajiem izvéles variantiem un ievada
" | dozeSanas atrumu % un uz ekrana nospieZ pogu “Next”.
11. | levada partijas nosaukumu.
12. | Izvé&las §lircu skaloSanas metodi no dotajiem izv€les variantiem. Skat. 2.6. att.
13. | Ievada kopg€jo paraugu skaitu un nospiez pogu “Next”.
14 Katram paraugam GA uzrada nepiecieSamo cietas vielas masu,
" | ka ar1 kop€jo darba izmantojamo cietas vielas masu.
- — —— T E Tap——— Skat. 2.7. att.
15, GA gzrada kop&jo darbam nepiecieSamo $kidinataja tilpumu un
nospiez pogu “Next”.
16. Pﬁrli@cjnés, Vécl‘i praiités_ dz_irbibas“ uz ikréna ir izpilditas un Skat. 2.8, att.
nospiez pogas “Done”, ka ar1 pogu “Start”.
17 Uz fliS[)’}eja parédés_ uzraks‘gs v“NOVi(‘a‘tot a‘Fkrithu stobrinu uz Skat. 2.9 att.
svariem”. Un uz ekrana nospieZ pogu “Continue”.
18 Iekarta uzsak sistémas un 25 mL S§lirces skaloSanu, péc tam
" | uzpilda §lirci talakam darbam. ]
19, Uz 'disl?’leja parﬁdﬁs' llzrakst‘s; “Ngvie:[’ot stobrinu Nr. 1 uz Skat. 2.10. att.
svariem”. Un uz nospiez pogu “Continue”.
20. | GA dod signalu svariem nonull&ties. -
Nemot véra ievaditos parametrus (mérkatilpum, koncentraciju),
21. | GA aprekina un parada uz displeja cietas vielas masu, kas ir
manuali jaieber operatoram. Skat. 2.11. att.
29 Operators manuali ieber prasito cietas vielas daudzumu un
" | nospiez pogu “Continue” .
23. | GA nolasa no svariem ieb&rto masu. -
24. | Masu var redzét uz displeja. -
GA aprékina nepiecieSamo Skidinataja masu, nemot vera jau
25. | .. SO ot e . -
ieb@rto cietas vielas masu un uzsak $kidinataja dozeSanu.
26. | GA iesiic atpakal §kidinataju, lai neveidotos piliens. -
27, Uz GA'dlispleja uzradas iedozeta Skidinataja tilpums un ieberta
cietas vielas masa.
28, Uz ‘disr’)’leja paradas uzraksts ‘“Novietot stobrinu Nr. 2 uz Skat. 2.12. att
svariem”.
29. | Darbibas 20-28 atkarto I1dz ir pagatavota visa paraugu sérija. -
30, {(aitrgs_ ieriias beigas GI_A ‘ugréda katram paraugam iedoz€to Skat. 2.13. att.
Skidinataja tilpumu un aprékinato masas koncentraciju.
31 Uz ekrana nospiez pogu “Export”, ja v€las datus parnest USB Skat. 2.14. att

atmina.
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Administrator

Paroles maina  lelogoties
2.3. attels. Darba uzsakSana ar gravimetrisko atSkaiditaju “Verity V2”

Cietas viela
.......... - Dissolution

skidinasana

Skiduma _

atSkaidisana

Datu kastuve
Uzstadijumi - :
_Cﬂnﬁ guration & @

Sliréu
uzstadfjumi -
Skidinataju

wsbdfurt g | vt | et | swawn |
Read log = Restard hut down

Veikto darbibu  Sistémas Iekartas Iekartas
parskats parbaude restartéSana izsleégsana

2.4. attéls. Veicamo darbibu izveles displejs
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Metodes nosaukums--
Koncentracijas mervienibas-—
Cito vielu nosaukumi-

Merka tilpums--
Skidinataja izvele-
Skidinataja $lirces izvele-

Mlew...

Hamilton 1025 (25 ml)

Padeves atruma maina-

L Mea | Hame

Uzradit  Sablona Nakamais Sékuréna

gatavu  jzveide logs ekrins
Sablonu

2.5. attels. Darbam nepiecieSamo parametru ievade |, lai veiktu cietas vielas $kidinaSanu

Partijas nosaukums--

Sliru skaloanas metodes
Paraugu skaits -

Caffeine (Mg/ml)

Parauga numurs -
Kofeina skiduma ....
mérka koncentracija 02

0.16

0.2

0.2

0.2

Atgriezties Nakamais Sakuma
iepriek$gja  logs ekrans
loga
2.6. attéls. Darbam nepiecieS$amo parametru ievade 11, lai veiktu cietas vielas $kidinasanu
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Dissolution - materials list

Measurement unit: g

ietas vi Nurmb Caffei
Cietas vielas masa Hrner S

gramos i 0.008

2 0.010

3 0.010

a4 0.010

5 0.010

6 0.012

Total 0.066
Skidmﬁta‘gs Solvent Water
NepiecieSamais Solvent amount (ml)  329.934

skidinataja tilpums
Back Next Home

Atgriezties Nakamais Sakuma
iepriek$gja logs ekrans
loga
2.7. attels. Kopéjais darbam nepiecieSamais cietas vielas un §kidinataja daudzums

Novietojiet trauku ar darbam

nepiecieSamo idens tilpumu un Dissolution - checklist
ieVietOjiet ta]E_l pumpjlem """"" Prepare a solvent reservoir with 330 ml
paredzéto iestk$anas cauruliti. of Water, Place inlet tubes Done
Bland B2 init
Bl un B2 pu mpj 0S ieVietOjiet divas ... Install twa dean syringes of type Hamilton 1025 (25 ml) Done
tiras  Hamilton 1025 (25 mL) In pumps B1 and B2.
§lirces. Choose the dispensing assembly size and connect it to
’ ',.the dispensing port. Thread dispensing needle Done
—1r s —v . R .~ through the needle guide,
Izvelieties dozE€Sanai nepiecieSamo .-
caurulttes diametru un savienojiet
to ar Skidumu izejas Iiniju.
Dozgsanas adatu ievietot dozatora
galvina.

Back Start = Home

Atgriezties Uzsakt  Sakuma
iepriekS¢ja  darbu ekrans
loga
2.8. attéls .Gravimetriska atS§kaiditaja parbaude pirms darba, lai veiktu cietas vielas $kidinasanu
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Dissolution - progress

Ieasurament unit: g

Mumber Caffeine Calc (g) Solvent Calc (ml) Caffeine Act (g) Solvent Act (ml)
Aprékinata cietas vielas masa : - oo
Apréekinatais §kidinataja tilpums 5 Y
Ieberta cietas vielas masa
3 0.010
Iedozeta skidinataja tilpums ; o
5 0.010
6 0.012

Novietojiet atkritumu
. . Please install waste container
stobrinu uz svariem

Continue Cancel

Stop |

Procesa  Procesa  Procesa
turpinaSana apturéSana atcelSana
2.9. artéls. Gravimetriska atSkaiditaja skaloSana

Dissolution - progress
Measurement unit: g
Murm ber Caffeine Calc (g) Solvent Calc (ml) Caffeine Act (g) Solvent Act (ml)
Aprekinata cietas vielas masa ; 008
Apréekinatais §kidinataja tilpums----
Iebeérta cietas vielas masa

0.010

3 0.010
Tedozeta skidinataja tilpums
> 0.010
5 0.010
6 0.012

- Continue Cancel

Novietojiet stobrinu Nr.1-+=

KT

Procesa  Procesa
apturéSana atcelSana

Procesa
turpinasana
2.10. attéls. Gravimetriska pirma parauga pagatavoSana
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Dissolution - progress

Ileasurement unit: g

Mumber Caffeine Calc [g) Solvent Cale (ml) Caffeine Act (g) Solvent Act (ml)
Aprekinata cietas vielas masa g o
Apréekinatais Skidinataja tilpums----- o
Iebérta cietas vielas masa
3 0.010
Iedozeta skidinataja tilpums
4 0.010
5 0.010
[ 0.012
Operatoram jaieber aprékinata - g Continue § Cancel
cietas vielas masa
i | Stop | i
Procesa Protit?sa Prolcvesa
turpinasana apturésana atcelSana

2.11. attels. Cietas vielas aprékinasana un iesvérsana

Dissolution - progress

heasurementunit: g

Mumber Caffeine Calc [g) Solvent Calc (ml) Caffeine Act [g] Solvent Act (ml)
- 0 ey . - . 1 0.008 49.813 0.008 49.806
Aprekinata cietas vielas masa
Apréekinatais §kidinatdja tilpums 2 S
- = . - . 3 0.010
Ieberta cietas vielas masa

Iedozgta skidinataja tilpums : o
5 0.010
6 0.012

Novietojiet stobrinu Nr.2- Flease Install solution vessel No 2 B Continue Cancel

Procesa  Procesa  Procesa
turpinaSana apturéSana atcelSana
2.12. attéls. Gravimetriska otra parauga pagatavoSana
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Dissolution report

Metodes nosaukums WMethod narme

Serija

TEST

Batch TEST_2

Paraugu pagatavosanas laiks Reperteiip B2
Mumber Salvent (ml) Caffeine (mg/ml)

Iedozgta skidinataja tilpums ! 043 0160

_ == _ e 51.694 0.200
Aprekinata masas koncentracija

3 51.495 0.200

4 51.793 0.200

5 52,004 0.200

6 52.076 0.240

q Export Home
iBaved report as ‘TEST_2 2018-05-22 12:55" i
Datu parnese Sakuma
ekrans
2.13. attels. Tegiito rezultatu tabula sérijas beigas
Save file
Mapes 1zvele et Target folder Files
b ChUserstwerityyDocumentsySolution Compe
b,
Faila nosaukums - File name
E_App_Note_lExi
Ok Cancel

(space)

2.14. attéls. Datu saglabasana un eksportéSana
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2.3.2. Izejas skiduma atSkaidisana ar gravimetrisko atskaiditaju

levadot parauga atS8kaidiSanas pakapi un tilpumu, GA sp&j gan aprékinat, gan dozét

nepiecieSamo izejas Skiduma un Skidinataja masu, lai iegiitu Skidumu ar mérka koncentraciju.

Procesa beigas GA uzrada precizu izejas skiduma un $kidinataja iesvaru un aprékina masas

koncentraciju pagatavotajam paraugam. Gravimetriskas paraugu pagatavoSanas posmi un

iekartas darbibas principi uzskatami ir apkopota 2.4. tabula.

2.4. tabula
Gravimetriska paraugu atSkaidisana ar “Verity V2”
Nr. Veicamas darbibas GA displejs
1. GA ieslégsana ar pogu “Start”. -
2. Lietotajvarda, paroles ievadisana un pogas “Log on” nospieSana. | Skat. 2.3. att.
3. Pogas nospiesana “Dilution”, lai veiktu $kidumu atSkaidiSanu. Skat. 2.5. att.
4. Metodes nosaukuma ievadiSana.
5. Koncentracijas vienibu izvélesanas.
6. | Nosaukuma ievadiSana izejas skiduma esosajai komponentei.
7. Izejas Skiduma blivuma ievadiSana.
8. lv)araugu mérka tilpumu ievadiSana. _ Skat. 2.15. att.
9. Skidinataja izveléSanas no dotajiem izveles variantiem.
10. Izej_as _ Skiduma Slirces izv€léSanas no dotajiem izv€les
variantiem.
11 Skidinataja §lirces .izvéléﬁanﬁs no dotajiem izvéeles variantiem un
pogas “Next” nospiesana.
12. | Partijas nosaukuma ievadiSana.
13. | Kopgja paraugu skaita ievadiSana.
14. | Izvélas §liréu skalo$anas metodi no dotajiem izvéles varientiem. | Skat. 2.16. att.
15, Merka konf:entrﬁciju ievadiSana katram paraugam un pogas
“Next’nospiesSana.
GA uzrada kop€jo darbam nepiecieSamo izejas Skiduma un | Skat. 2.17. att.
Skidinataja tilpumu. Pogas “Next” nospieSana.
16 Parliecinas, vai prasitas darbibas uz ekrana ir izpilditas un | Skat. 2.18. att.
" | nospiez pogas “Done”. Ka ar1 pogas “Start” nospiesana.
17, Atkritpmu stobriga novietoSana uz analitiskajiem svariem. Pogas -
“Continue” nospiesana.
Iekarta uzsak sisttmas un Slircu skalosanu, uzpilda Slirces -
18. s
talakam darbam.
19 Uz displeja paradas uzraksts “Novietot stobrinu Nr. 1 uz | Skat. 2.19. att.
" | analitiskajiem svariem”. Pogas “Continue’ nospiesana.
20. | GA dod signalu svariem nonull&ties. -
Nemot véra ievaditos parametrus (mérka tilpumu, koncentraciju,
21. |izejas Skiduma koncentraciju), GA aprékina doz€jamo izejas -
Skiduma masu.
22. | GA uzsak izejas Skiduma dozesanu. -
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2.4. tabulas turpinajums

Nr. Veicamas darbibas GA displejs
23. | GA iesiic atpakal izejas Skidumu, lai neveidotos piliens. -
24. | Uz GA displeja uzradas iedozeta izejas Skiduma masa. Skat. 2.20. att.
o5 GA aprégin.a nepiecieSamo S$kidinataja masu, nemot veéra jau i
iedoz€to izejas Skiduma masu.
26. | GA uzsak skidinataja dozésanu. -
27. | GA iesuc atpakal skidinataju, lai neveidotos piliens. -
28. | Uz GA displeja uzradas iedozéta Skidinataja masa. Skat. 2.20. att.
29 Uz _djsplg'a parédés ”uzraksts“ “Noyiet?’t stol?rivr,lu Nr. 2 uz Skat. 2.20. att.
analitiskajiem svariem”. Pogas “Continue” nospieSana.
30. | Darbibas 21-29 atkarto I1dz ir pagatavota visa paraugu sérija. -
Katras serijas beigas GA uzrada katram paraugam iedozeto
31. |izejas skiduma un Skidinataja tilpumu, ka ar1 aprékinato masas
koncentraciju.
gp | Uz ekrana nospiez pogu “Export”, ja velas datus parnest USB Skat. 2.21. att.
atmina.
33. | Uz ekrana nospiez pogu “Home”, ja v€las turpinat darbu ar GA.
Dilution - general screen
Metodes nosaukums Method name  TEST
Koncentracijas mervientbhas: - umeesscees Concentration units ~ Mass% o mg/ml
Komponentes izejas SKkTduma - mmsmmesssnneeseees Stock components  hame Mg/l Add
Caffeine 1 Delete
Izejas EIgIduma blivums Stock density  0.997627 g/ml
Merka tilpums """""""""""""""" Target amount of solution  50.000 ml
Skidinataja izvéle Dilusnt  Water < New..
Izejas skiduma §lirces izvéle Stock syringe  Hamilton 1001 (1 ml) -| Rat% 10
Skidinataja §lirces izvéle Diluent syringe  Hamilton 1025 (25 ml) - Ratet% 10
Padeves atruma maina

Save...

Uzradit Sablona
gatavu Sablonu  jzveide

Next Home

Nikamais Sakuma
logs ekrans

2.15. attéls. Darbam nepiecieSamo parametru ievade |, lai pagatavotu kofeina $kidumu 50 mL
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Dilution - batch setup

Partijas nosaukums Batchname  TEST_1
Paraugu skaits Mumber of samples 12
N S Stock syrings rinse method Normal -
Slir¢u skaloSanas-= " "
ilutor syringe rinse metho Normal -
metodes
Unit Mg/ml
L. Number Caffeine stock Caffeine target Stack% "
Kofeina IZeJ as Sl’(lemlS .......................... o
i1 000 0.001 0.100
Kofeina skiduma mérka koncentracija- ===
2 1.000 0.002 0.200
ey e e e 0
Aprékinatais izejas Skidums% - P o e
4 1.000 0.005 0.500
5 1.000 0.006 0.600
6 1.000 0.008 0.800 v

Back Next Home

Atgriezties Nakamais Sakuma
iepriek$€ja  logs ekrans
loga
2.16. attéls. Darbam nepiecieSamo parametru ievade 11, lai pagatavotu kofeina $kidumu 50 mL

Dilution - materials list

Izejas §kiduma tilpums IMurnher Stock (ml) Diluent {ml) "
M1 —1° =yt . 1 0.051 49,949
Skidinataja tilpums
2 0.101 49.899
gl 0.253 49.747
4 0.507 49.494
8 1.013 48.988
6 1.013 48.987
7 1.013 43.987
8 1.013 48.987
v
Kopgjais nepieciesamais izejas Skidums Total stock solution (ml) 7.0
Kopgjais nepiecieSamais $kidinatajs Total diluent {ml) 49,0
Save... _Back Next Home
Saglabat Atgriezties Nakamais Sakuma
iepriekSgja  |ogs ekrans
loga

2.17. attéls. Kopéja kofeina izejas Skiduma un Skidinataja uzradiSana
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A pumpi ievietojiet tiru

Hamilton 1001 (1 mL) lirci.

B1 un B2 pumpjos ievietojiet divas
tiras Hamilton 1025 (25 mL)
Slirces.

Izvelieties dozESanai nepieciesamo
cauruliSu diametru un savienojiet to ar
Skidumu izejas liiju. DozESanas
adatas ievietot dozatora galvina.

Dissolution - checklist

Novietojiet trauku ar darbam
nepiecieSamo izejas Skiduma
tilpumu un ievietojiet taja A
pumpim paredzeto iestikSanas
caurultti.

Novietojiet trauku ar darbam
nepiecieSamo tdens tilpumu
un ievietojiet taja pumpjiem
paredz&to iestikSanas cauruliti.

Install a clean syrings of type 'Hamilton 1001 (1 ml) in purnp A Done
Install primary solution reservair with 7 ml. fore
Insertinlet tube Alnto it
Install two clean syringes of type ‘Hamilton 1025 (25 ml})' Done
inpumps B1 and B2
Prepare a diluent reservoir with 494 ml o
of Water, Place inlet tubes BL and B2 in it.
Choose the dispensing assembly size and connect it to ' :
the dispensing port. Thread dispensing needle through Done
the needle guide.
Back Start >>» Home
Atgriezties  Uzsakt  Sakuma
ieprieksgja  darbu
loga

2.18. attels. Gravimetriska atSkaiditaja parbaude pirms darba

Aprekinata izejas Skiduma masa 7
ledozeta izejas skiduma masa
Apréekinata skidinataja masa

Iedozeta skidinataja masa

Dilution - progress

NOVietOjiet StObI'il;lu Nr. 1 Flease install solution vessel No 1

Murmber Calc stock (g) Calc diluent (g) Act stock (g) Act diluent (g) ~
0.050 0.000 0.000 0.000
2 0.100 0.000 0.000 0.000
3 0.200 0.000 0.000 0.000
4 0.243 0.000 0.000 0.000
5 0.299 0.000 0.000 0.000
6 0.399 0.000 0.000 0.000
7 0.499 0.000 0.000 0.000
8 0.599 0.000 0.000 0.000
9 0.698 0.000 0.000 0.000 v
Continue Cancel
| sop |
Procesa  Procesa  Procesa
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Dilution - progress

Nurmber Cale stock (g) Cale diluent (g) Act stock (g) Act diluent (g)

Aprékméta lze.]as él:(iduma masa 1 0.050 44.450 0.045 44.426
Iedozeta izejas skiduma masa ; P e o000 0000
Aprél’(méta ékidlnétﬁja masa 3 0.200 0.000 0.000 0.000
IedOZété ékidlnétﬁ]a masa 4 0.249 0.000 0.000 0.000
5 0.299 0.000 0.000 0.000
6 0.399 0.000 0.000 0.000
7 0.499 0.000 0.000 0.000
8 0.599 0.000 0.000 0.000
9 0.698 0.000 0.000 0.000

Novietojiet stobrinu Nr.2--(C flesseinstal solutonvessel oz > g Continue  Cancel

Procesa

| Stop ‘

v

Procesa  Procesa

turpinaSana apturéSana atcelSana

2.20. attéls. Otra parauga sagatavosana ar gravimetrisko at§kaiditaju

Dilution report

Metodes nosaukums Description  TEST
Serija Batch TEST_L
Paraugu pagatavoSanas laiks Reportdate  16:33
et e . Mum ber Diluent (ml] Stock (ml) Caffeine (ma/ml)
ledozeta skidinataja tilpums
1 44.555 0.045 0.001
ledozeta izejas Skiduma tilpums 2 s = 0.002
Aprekinata masas koncentracija
3 48.019 0.193 0.004
4 48.573 0.245 0.005
5 49.676 0.301 0.006
6 49.874 0.403 0.008
7 49.360 0.500 0.010

Export ,

Datu parnese

2.21. attéls. legiito rezultatu tabula sérijas beigas un datu saglabasana

v

Home ,

Sék:uma
ekrans

Masas koncentraciju gravimetriskais atSkaiditajs (yacs) aprekina, izmatojot 2.5. formulu

un izsaka miligramos uz mililitru:

MKonc.
PKonc.

(mKonc.) + M3kid.
PKonc. P3kid.

YKonc."

Yatsk. =

) mg-mL’l,
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kur Yawsk. — GA aprékinata masas tilpuma koncentracija paraugam, mg-mL™;
Y konc- — mMasas tilpuma koncentracija izejas skidumam, mg-mL'l;
m kone. — GA iedozeta masa izejas Skidumam, g;
P konc- — 1zejas Skiduma blivums, g-cm’s;
m gq¢. — GA iedozeta Skidinataja masa, g;
P sia- — Skidinataja blivums, g'cm'3.
Savukart, ja operators izvélas rezultatus iegiit masas dalas (Mass%), gravimetriskais

atSkaiditajs rezultatu aprékina peéc 2.6. formulas un izsaka procentos:

Mass% = “;f;—k‘; - 100%, (2.6.)
<p§]§d.>

kur Mass% — masas dala, %;
M kene. — iesVErtas vielas masa, g;
m gq¢. — GA iedozeta $kidinataja masa, g;
P sia- — Skidinataja blivums, g-em®,

2.4. “Verity V2” veiktspéjas izvertésana
2.4.1. Gravimetriska paraugu pagatavosana, skidinot kofeina pulveri 50 mL mérkolba

Viens no GA “Verity V2 uzlabojumiem ir cietas vielas $kidinasana noteikta tilpuma, tadel
eksperimenta mérkis ir noteikt iekartas veiktsp&ju un verifikacijas raksturlielumus: linearitati,
pareizibu un atkartojamibu, ja Skidina kofeina pulveri iek§ 50 mL dejonizeta tdens.
Eksperimenta pagatavoja 5 paraugu s€rijas koncentraciju diapazona no 0,16 Iidz 0,24

mg-mL™ (skat. 2.5. tab.).

2.5. tabula
Gravimetriska cietas vielas §kidinasana 50 mL
Paraugu Méﬂ§a . Aprékinata Uzdotais
. koncentracijas, - .
skaits Ky kofeina masa, g tilpums, mL
mg-mL
1. 0,16 0,008 50
2. 0,20 0,010 50
3. 0,20 0,010 50
4. 0,20 0,010 50
o, 0,20 0,010 50
6. 0,24 0,012 50

Gravimetriski pagatavotos paraugus ievietoja AESH autosamplerT, lai noteiktu $kidumu
precizas masas koncentracijas hromatografiski. Gravimetriska atSkaiditaja uzradito masas
koncentraciju salidzinaja ar hromatografiski iegtitajiem rezultatiem. Ka references Skidumu

izmantoja 0,20 mg~mL'1 kofetna tidens Skidumu, katru paraugu injic€jot tris reizes.
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Nemot vera analitisko svaru mérijjumu nenoteiktibu, gravimetriski pagatavotajiem kofeina

skidumiem, S$kidinot kofeina pulveri 50 mL dejonizéta tdens, péc formulas 2.7. tika

aprekinata iegiito rezultatu nenoteiktiba.

kur

AMgyariem _(0,00002 _
Uryerity v2r = (—ms ) * Vverity v2" —(—) -0,16002 = 0,00002, (2.7.)

Y'verity v2" 0,16002

. . _ _ vy — _ o e 1.

Wryerity v2" — gravimetriski pagatavota kofeina Skiduma mérjjuma nenoteiktiba, mg-mL™;

Amgy.riem — analitisko svaru precizitate, g;

Y'verity v2" — masas koncentracija kofeina tiden§ Skidumam kadu aprekinaja gravimetriskais
atskaiditajs, mg-mL™.

2.4.2. Gravimetriska paraugu pagatavoSana, atSkaidot kofeina izejas skidumu 50 mL

merkolba

Eksperimenta mérkis ir noteikt GA veiktsp&ju un verifikacijas raksturlielumus: linearitati,

pareizibu un atkartojamibu, ja parauga mérka tilpums ir 50 mL. Eksperimenta pagatavoja 5

paraugu serijas koncentraciju diapazona no 0,020 lidz 0,001 mg-rnL'1 (skat. 2.6. tab.). Kofeina

idens 8kiduma koncentrata masas tilpuma koncentracija bija 1 mg':mL™, ka 3kidinataju

izmantojot dejonizetu tideni.

2.6. tabula

Gravimetriska paraugu pagatavoSana ar meérka tilpumu 50 mL

Paraugu K Merlia . Atskaidijuma uZdOtals

skaite oncentrac_llj as, pakape tilpums,
mg-mL mL
1. 0,001 1000 50
2. 0,002 500 50
3. 0,004 250 50
4, 0,005 200 50
5. 0,006 167 50
6. 0,008 125 50
7. 0,010 100 50
8. 0,012 83 50
9. 0,014 71 50
10 0,016 63 50
11. 0,018 56 50
12. 0,020 50 50

Gravimetriski pagatavotos paraugus ievietoja AESH autosampler, lai noteiktu $kidumu

precizas masas koncentracijas hromatografiski. Gravimetriska atSkaiditaja uzradito masas
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koncentraciju salidzinaja ar hromatografiski iegiitajiem rezultatiem. Ka references skidumu
izmantoja 0,02 mg-mL™* kofeina tidens $kidumu, katru paraugu injicgjot tris reizes.
Nemot véra 1L meérkolbas un analitisko svaru meérjjumu nenoteiktibu, gravimetriski

pagatavotajiem kofeina Skidumiem 50 mL, péc 2.8. formulas aprékinaja iegiito rezultatu

nenoteiktibu.
) 2\ 2 2
U ) .= (AmSvariem) + (AVMérkolbai) + (AmSvariem> e ) L=
Verity vz MKofeinam VMeérkolbai Y verity v2" Verity v2
0,00002) 2 04\ ? 0,00002)2
(( L)+ (o) > +(35322)". 0,01999 = 0,000013 mg-mL", (2.8)
1,00000 1000,0 0,01999

kur Wryerity v2" — gravimetriski pagatavota kofeina Skiduma mérjjuma nenoteiktiba, mg-mL™;
Amgy.riem — analitisko svaru precizitate, g;
Mkofeinam — Kofeina iesvars izejas Skiduma pagatavosSanai, g;
AVMarkolbai — mErkolbas precizitate, mL;
VMarkolbai — tilpums kada pagatavoja izejas Skidumu, mL;
Y'verity v2" — masas koncentracija kofeina tiden§ Skidumam kadu aprekinaja gravimetriskais
atskaiditajs, mg-mL™.

2.4.3. Gravimetriska paraugu pagatavoSana, atSkaidot kofeina izejas skidumu 10 mL
meérkolba
Eksperimenta meérkis ir pagatavot Skidumus ar mazam meérka koncentracijam (tadejadi
samazinot S$kidinataja pat€ripu) un apkopot gravimetriskas iekartas verifikacijas
raksturlielumus: linearitati, pareizibu un atkartojamibu. Eksperimenta pagatavoja 5 paraugu
seérijas koncentraciju diapazona no 0,100 lidz 0,005 mg-mL'1 (skat. 2.7. tab.). Kofeina tidens
izejas Skiduma masas tilpuma koncentracija bija 1 mg-mL'l, ka Skidinataju izmantojot

dejonizetu tdeni.
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2.7. tabula

Gravimetriska paraugu pagatavoS$ana ar mérka tilpumu 10 mL

Paraugu K Meﬂ§a .. Atskaidijuma uZdOtaIS

skaits oncentrac_lil as, pakape tilpums,
mg-mL mL
1. 0,005 200 10
2. 0,010 100 10
3. 0,020 50 10
4. 0,020 50 10
5. 0,020 50 10
6. 0,020 50 10
7. 0,020 50 10
8. 0,020 50 10
9. 0,050 20 10
10 0,100 10 10

Gravimetriski pagatavotos paraugus ievietoja AESH autosampleri, lai noteiktu iegiito
Skidumu precizas masas koncentracijas. Gravimetriska atSkaiditaja uzradito masas
koncentraciju salidzinaja ar hromatografiski iegtitajiem rezultatiem. Ka references skidumu
izmantoja 0,02 mg-mL™* kofeina tidens $kidumu, katru paraugu injicgjot tris reizes.

Gravimetriski pagatavotajiem kofeina Skidumiem 10 mL péc 2.7. formulas aprékinaja

iegiito rezultatu nenoteiktibu.

2. 5. Augsti efektiva Skidruma hromatografija

Gravimetriski pagatavoto paraugu precizo koncentraciju noteica ar AESH. Kursa darba
1zmantoja apgrieztas fazes hromatografiju. Stacionara faze ir izteikti nepolara, un kustiga faze
ir relativi polara. Kofeina fidens Skiduma analizei izveidoja sekojoSus analitiskas metodes

nosactjumus (skat. 2.8. tabulu).
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2.8. tabula

Analitiskas metodes nosacijumi kofeina hromatografiskai noteikSanai

Analitiska kolonna: | Waters SunFire® C18
Kolonnas parametri || 150 x 3,0 mm
Dalinu izmérs || 5 um
Kolonnas temperatira: | 40 +0,3 °C
Paraugu temperatiira: || 25 +0,3 °C
Pliismas reZims | Izokratisks
Kustiga faze A: || 60 % tdens
Kustiga faze B: || 40% metanols
Plusmas atrums: | 0,6 mL/min
Injic&jamais tilpums: | 10 pL
Analizes laiks: || 3,0 min
Detektors: || UV - 273 nm
Kofeina references Skidums, ja veic
cietas vielas Skidinasanu:
Kofeina references Skidums, ja veic
izejas Skiduma atSkaidiSanu:

0,20 mg-mL'1

0,02 mg-mL'1

Nemot véra 1 L mérkolbas un analitisko svaru mérjjumu nenoteiktibu, pagatavotajiem
kofeina Gdens standart $kidumam, péc 2.9. formulas aprékinaja iegiito rezultatu nenoteiktibu.
Pieméra aprékinata nenoteiktiba ir veikta standartS§kidumam ar masas koncentraciju 0,02

mg~mL'1.

2\ 2
— Amgyariem 2 + AVMerkolbai + RSD% . =
UHromatografijai — 100 % YHromatografijai —

MKofeinam VMeérkolbai

((3122233)2 + (20052,0)2>2 +(28%) - 002006 = 000002, 29)

kur UHromatografijai— Nromatografiski noteikta kofeina Skiduma merfjumu nenoteiktiba, mg-mL™;
Amgyariem — analitisko svaru precizitate, g;
Mkofemam — Kofeina iesvars standartskiduma, g;
AVMarkolbai — MErkolbas precizitate, mL;
VMerkolbai — tilpums kada pagatavoja standarta Skidumu, mL;
RSD — tr1s injekciju reizes gravimetriski pagatavotajiem paraugiem, %;
YHromatografijai — Masas koncentracija kofeina uUden$ Skidumam kadu aprekingja
hromatografiski, mg-mL™.
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2.6. Skidumu blivuma noteik$ana ar “Verity V2”

Analitiskaja praksé biezi vien izmanto sarezgita sastava $kidinatajus, kuru blivums nav
aprakstits literatiira. Tadi, piem&ram, var biit buferskidumi spektrofotometriskaja analizé vai
jaukta sastava $kidinataji hromatografija.

Labi pazistamas metodes ar kuram misdienas nosaka $kidumu blivumu ir densitometrs,
piknometrs, blivuma svari vai blivuma meéritajs. MériSana ar densitometriem ir preciza,
relativi vienkarSa, bet prasa ievérojamu analiz&jama parauga patérinu. Ar piknometru
palidzibu arf var iegiit precizus rezultatus (£0,001 g-cm™), bet metode ir darbietilpiga, léna un
prasa arkartigi ripigu izpildi. Modernie blivuma méeritaji ir &rti darba, ievérojami precizaki
(x0,00002 g-cm'g), bet dargi. Jebkura no $im iekartam prasa zinamu papildus telpu
laboratorija. Tapéc biitu interesanti izskatit iesp&ju veikt blivuma ekspresnoteikSanu nevis ar
atsevisku papildus iekartu, bet ar gravimetrisko atskaiditaju “Verity V2.

“Verity V2 kalibré$ana blivuma noteikSanai tika veikta sekojosi:

1. tika pagatavots acetonitrila-tidens binaros maisijumus (skat 2.9. tab.);

2. Skidums tika izturéts lidz istabas temperatirai (~23° C);

3. sakuma tika veikta blivuma noteikSanu dejoniz€tajam tdenim 4 eksperimentu
serijas (katra sérija 10 merjjumi);

4. tad noteikts blivums acetonitrila-idens binarajiem maisijjumiem, veicot 3
eksperimentu sérijas (katra sérija 10 mérjjumi). Pirms katras eksperimentu sérijas
tikta veikti 10 atkartoti meérjjumi Gdenim, lai noteiktu ta blivumu esoSaja istabas
temperatiira. Tas nepiecieSams, lai tdens blivuma mérfjjumus izmantu ka

kalibrantus talakajos aprékinos, nosakot acetonitrila-idens binaro maisjjumu

blivumus.
2.9. tabula
Blivuma noteik$ana acetonitrila-tidens binarajiem maisijumiem
P Acetonitrila masas | Acetonitrila | Iedoz&jamais theramrﬁ Sagaidama
araugu _ _ _ _ . atrastals . — =
- dala tdent, moldala Gident, tilpums, - 3 | 1ledozeta masa,
skaits blivums, g-cm
% % mL g
[28]

1. 0 0,00 20 0,998 19,952
2. 25 0,13 20 0,957 19,134
3. 50 0,31 20 0,896 17,912
4, 70 0,57 20 0,841 16,812
5. 100 1,00 20 0,780 15,594
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Lai noteiktu blivumu acetonitrila-tidens binarajiem maisijumiem , tika veikti aprékini péc

formulas 2.10. un izteica g-cm™:

_ MMaisijumam _ (17,9120 _ 3
PMaistjumam ~ Mo " POdenim _(19 9435) -0,9977 = 0,8961 g-cm (2-10-)
Udenim ’
kur PMaisijumam — acetonitrila-tidens binara maisijuma blivums, g'cm'3;

Mpaisijumam — V€)@ masa acetonitrila-tidens binarajam maisijumam, g;

Mggenim — Vid€ja masa Udenim, pirms katras acetonitrila-idens binara maisijjuma blivuma
noteikSanas s€rijas, g;

PlUdenim — literatiird mingtais @idens blivums pie 23° C temperatiras, g-cm™,
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3. REZULTATI UN TO IZVERTEJUMS

Magistra darba rezultatu dala ir apkopoti un uzraditi rezultati, kas ir iegtiti ar mérki:
e izvertét gravimetriska atSkaiditaja “Verity V2" veiktspéju, Skidinot cietu vielu;
e izvertét gravimetriska atSkaiditaja “Verity V27 veiktsp&ju, pagatavojot tipiskus
Skidumus ar mérka tilpumu 50 mL;
e izvertet gravimetriska atSkaiditaja “Verity V2" veiktsp&ju, ja pagatavojamo Skidumu
mérka tilpumu samazina lidz 10 mL;
e izvertét gravimetriska atSkaiditaja “Verity V2" veiktspéju skiduma blivuma mérisana.
Viens no galvenajiem uzlabojumiem gravimetriskajam atSkaiditajam “Verity V27 ir
vertikala stknu sist€éma. Stknu sistéma spgj ieverojami atrak veikt skidumu iestikSanu un
dozeSanu, tadejadi samazinot laiku, kas bija nepiecieSams paraugu sagatavoSanai. GA
uzstadijumos ir iesp&jams mainit siknu dozeéSanas atrumu péc operatora ieskatiem. Pagaidam
iekartai “Verity V27 ir pievienota tikai viena Skidinataja Slirce, bet, turpinot iekartas
pilveidosanu un eksperimentus, ir planots pievienot ar1 otru $kidinataja Slirci, kas nodrosinas

vel atraku paraugu pagatavosanu.

3.1. Gravimetriska paraugu pagatavosana §kidinot kofeina pulveri 50 mL

Eksperimenta meérkis ir noteikt GA specifikaciju raksturojoSos lielumus: linearitati,
pareizibu un atkartojamibu, veicot kofeina pulvera skidinasanu 50 mL ar dejoniz€tu tdeni.
Gravimetriski pagatavoja 5 s€rijas, katra s€rija 6 paraugi, masas koncentraciju diapazona
0,16-0,24 mg-mL™. 3.1. tabula ir salidzinatas paraugu masas koncentracijas, kadas ir uzradijis
gravimetriskais atSkaiditajs pirmajai paraugu sérijai ar koncentracijam kadas ir iegiitas
paraugus analiz€jot hromatografiski. Eksportétos rezultatus, ko uzradija gravimetriskais

atSkaidita;js, skatit 1. pielikuma.
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3.1. tabula

“Verity V2” uzradito un hromatografiski aprékinato masas koncentraciju (y) un nenoteiktibu (u)

------

— Gravimetriska P
Merka | ) caidijuma | atikaiditaja u Hromatografiski
Nr. | koncentracija, z . o 1 aprekinata v,
) pakape, reizes uzradita vy, mg-mL 1
mg-mL ¥ mg-mL
mg-mL
1. 0,16 0,16002 0,00002 0,1644 0,0004
2. 0,20 0,20002 0,00002 0,1943 0,0002
3. 0,20 0,20002 0,00002 0,1955 0,0002
4. 0,20 0,20003 0,00002 0,1982 0,0003
5. 0,20 0,20002 0,00002 0,2039 0,0002
6. 0,24 0,24004 0,00002 0,2376 0,0003
Apskatot iegiitos rezultatus var redzet, ka hromatografiski aprékinatds masas

koncentracijas ieverojami atskiras

atSkaiditajs. 3.1. att€la ir redzamas

praugiem.

UV absorbcija

| 040

no koncentracijam kadas ir uzradijis gravimetriskais

hromatogrammas pirmaja serija pagatavotajiem seSiem

0.80]
u.?&f
0701
oes]
oeo]
0557
o

0.45]

03]
0.30]
0.20]
0.15]
u.wo—f

0.0

0.001

Caffeine > &

180 185

T T —
205 210 215 220 225 230 235 240
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.....

kofeina pulveri

Salidzinot hromatorammas uzskatami var redzeét, ka nav iegiita atkartojamiba starp

skidumiem ar vienadam mérka koncentracijam (0,20 mg-mL™).

3.1.1. Linearitates izvértesana

Gravimetriska atSkaiditaja veiktsp&ju skidinot cietu vielu parbaudija pagatavojot 5

eksperimentu s€rijas. Pirmaja s€rija gravimetriski iegtito paraugu linearitati parada 3.2. attels.

Grafika redzamais punkts, kas atbilst ~0,20 mg-mL™, ir iegiits aprekinot vidgjo vertibu starp
paraugiem no 2. lidz 5. (0,200023+0,000005 mg-mL™).

5.00E+06
4.80E+06
4.60E+06
£  4.40E+06
—E 4.20E+06
c:c: 4.00E+06
go 3.80E+06
“ 3.60E+06
3.40E+06
3.20E+06

4 '.
I y = (1,87E+07+8,79E+05)x + 3,50E+05:1,78E+05
T . R2= 0,998

0.14 0.16 0.18 0.20 0.22 0.24 0.26

Masas koncentracija, mg-mL

.........

3.2. att. Gravimetriski pagatavoto paraugu linearitate pirmajai sérijai, $kidinot kofeina pulveri

Savukart gravimetriski pagatavoto paraugu korelacijas koeficienti, piecam paralélajam

Skidumu sérijam ir apkopoti 3.2. tabula.

3.2. tabula

Gravimetriski pagatavoto paraugu linearitate Skidinot kofeina pulveri 50 mL

Seérijas nr. Korelacijas koeficients

0,998

0,95

0,990

0,91

glbjw N P

0,94
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Apskatot 3.2. tabulu var redzét, ka linearitate piecas gravimetriski pagatavotajas paraugu
sérijas ir zema un neatbilst uzstaditajam mérkim (R? >0,999).
3.1.2. Pareizibas izveértésana

Gravimetriski pagatavoto paraugu vidgja atgiistamiba (%) katrai no koncentracijam starp

piecam paral€lajam paraugu sérijam ir apkopota 3.3. tabula.

3.3. tabula
Gravimetriski pagatavoto paraugu pareiziba $kidinot kofeina pulveri 50 mL
p Merka koncentracija, Vidgja atgustamiba,
arauga nr. -1
mg-mL %
1. 0,16 101,8
2. 0,20 97,3
3. 0,20 96,1
4, 0,20 100,2
5. 0,20 99,9
6. 0,24 97,3

Apskatot 3.3. tabulu var redzét, ka gravimetriski pagatavoto paraugu vidéja atgistamiba
(%), veicot kofeina pulvera skidinasanu, nav iegiita.
3.1.3. Atkartojamibas izvertésana

Gravimetriski pagatavoto paraugu vidgjas relativas standartnovirzes (%), katrai

koncentracijai starp piecam paralélajam paraugu s€rijam, ir apkopotas 3.4. tabula.

3.4. tabula
Gravimetriski pagatavoto paraugu atkartojamiba §kidinot kofeina pulveri 50 mL
Parauga nr. Merka koncentracija, Vidgja RSN, %
mg-mL-1
1. 0,16 3,13
2. 0,20 4,15
3. 0,20 6,87
4. 0,20 1,66
5. 0,20 2,09
6. 0,24 2,28

Apskatot 3.4. tabulu var redz&t, ka relativas standartnovirzes (%), piecam gravimetriski
pagatavotajam paraugu sérijam visa koncentraciju diapazona, ir >1,00%, neatbilst

uzstaditajam mérkim (RSN < 1%)).
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Gravimetriska atSkaiditaja pagatavoto paraugu linearitate, pareiziba un atkartojamiba
neatbilst iekartu specifikacijas izvirzitajam prasibam, ja cietu vielu $kidina 50 mL. No
iegiitajiem rezultatiem var secinat, ka vel ir nepiecieSams testét, uzlabot programmatiiru un

turpinat datu apkoposanu.

3.2. Gravimetriska paraugu pagatavosana atSkaidot kofeina izejas Skidumu 50 mL

Eksperimenta meérkis ir noteikt GA specifikaciju raksturojoSos lielumus: linearitati,
pareizibu un atkartojamibu. Gravimetriski pagatavoja 5 paraugu s€rijas masas koncentraciju
diapazona 0,001-0,020 mg'mL™ ar mérka tilpumu 50 mL. Uzdoto koncentraciju iegiiianai,
GA kofeina izejas $kidumu (1 mg'mL™) atskaidija ar dejonizétu adeni 50-1000 reizes.
Eksperimenta izveéletas masas koncentracijas un tilpums ir izvelets lidzigs apstakliem kadus
misdienas izmanto volumetriskai paraugu pagatavosSanai.

3.5. tabula ir salidzinatas koncentracijas kadas ir uzradijis gravimetriskais atSkaiditajs,
pirmas paraugu sérijas divpadsmit paraugiem, ar koncentracijam kadas ir iegiitas paraugus
analiz€jot hromatografiski. Eksportétos rezultatus, ko uzradija gravimetriskais atSkaiditajs
skatit 2. pielikuma.

3.5. tabula
“Verity V2” uzradito un hromatografiski apréekinato masas koncentraciju (y) un nenoteiktibu (u)

salidzinajums pirmajai paraugu sérijai, atSkaidot kofeina izejas Skidumu 50 mL

Merka Atskaidijuma Gravvm.le_tr}'ské Hromatografiski
_ .. - atSkaiditaja u, L u,
Nr. | koncentracija, pakape, s 1 aprékinata v, -1
-1 . uzradita v, mg-mL 1 mg-mL
mg-mL reizes ¥ mg-mL
mg-mL
1. 0,001 1000 0,001003 0,000010 0,001014 0,000008
2. 0,002 500 0,002005 0,000010 0,002032 0,000003
3. 0,004 250 0,004011 0,000010 0,004063 0,000002
4. 0,005 200 0,005013 0,000010 0,005094 0,000004
5. 0,006 167 0,006016 0,000010 0,006073 0,000006
6. 0,008 125 0,008020 0,000010 0,008089 0,000004
7. 0,010 100 0,010026 0,000011 0,010188 0,000006
8. 0,012 83 0,012031 0,000011 0,01209 0,00002
Q. 0,014 71 0,014036 0,000011 0,01408 0,00003
10. 0,016 63 0,016041 0,000012 0,016029 0,000007
11. 0,018 56 0,018047 0,000012 0,018202 0,000010
12. 0,020 50 0,020051 0,000013 0,02038 0,00002
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3.3. attela ir apkopotas hromatogrammas pirmaja sérija pagatavotajiem divpadsmit praugiem.
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3.3. att. Hromatogrammas pirmajai gravimetriski pagatavotajai paraugu sérijai ar mérka

tilpumu 50 mL

Hromatogramma uzskatami var redzet ka pieaugot paraugu koncentracijai proporcionali

pieaug arT signala laukums.
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3.2.1. Linearitates izvértésSana

Lai izvertetu gravimetriska atSkaiditaja veiktsp€ju izejas Skiduma atSkaidisana 50-1000
reizes, veikatas 5 eksperimentu sérijas. Pirmaja sérija gravimetriski iegiito $kidumu linearitati

parada 3.4. attéls.

1.00E+06 -
9.00E+05 - .
8.00E+05 g
7.00E+05 ad
g i o
S 6.00E+05 -
—% E 2
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= : -
S 4.00E+05 -
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g R? = 0,999991
1.00E+05 -~ e
[ &
0.00E+00 F————————
0.000 0.005 0.010 0.015 0.020

Masas koncentracija, mg-mL?

3.4. att. Gravimetriski pagatavoto paraugu linearitate pirmajai paraugu sérijai ar mérka

tilpumu 50 mL

Gravimetriski pagatavoto paraugu korelacijas koeficienti piecam paral€lajam Skidumu

s€rijam ir apkopoti 3.6. tabula.

3.6. tabula
Gravimetriski pagatavoto paraugu linearitate atSkaidot kofeina izejas $kidumu S0 mL
Seriias nr Korelacijas koeficienti iegtti ar Korelacijas koeficienti iegtti ar

L ) “Verity V2" “Verity V1"

1. 0,999991 0,999993

2. 0,99998 0,999994

3. 0,99993 0,999993

4. 0,99997 0,999989

5. 0,99995 0,999987

Apskatot 3.6. tabulu var redz&t, ka linearitate piecas gravimetriski pagatavotajas paraugu
serijas, kas iegitas ar ‘“Verity V27, ir R? > 0,9999, kas atbilst uzstaditajam merkim
(R*>0,999).
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3.2.2. Pareizibas izvertesana

Gravimetriski pagatavoto paraugu vidgja atgustamiba (%) katrai no koncentracijam starp

piecam paral€lajam paraugu s€rijam ir apkopota 3.7. tabula.

3.7. tabula
Gravimetriski pagatavoto paraugu pareiziba atskaidot kofeina izejas Skidumu 50 mL

Parauga | Mérka koncentracija, Atskaidijuma Vidgja atgiistamiba | Vidgja atglistamiba

nr. mg-mL™ pakape, reizes ar “Verity V27, % | ar “Verity V1”, %

1. 0,001 1000 101,8 100,2

2. 0,002 500 101,3 100,1

3. 0,004 250 101,9 100,5

4. 0,005 200 101,6 100,3

5. 0,006 167 101,0 100,2

6. 0,008 125 101,6 100,2

7. 0,010 100 101,8 100,00

8. 0,012 83 101,9 100,1

9. 0,014 71 101,7 100,0

10. 0,016 63 101,9 100,1

11. 0,018 56 101,8 100,0

12. 0,020 50 100,9 100,1

Apskatot 3.7. tabulu var redzet, ka gravimetriski pagatavoto paraugu atglistamiba, starp
piecam paralélajam s€rijam, visa koncentraciju diapazona, ir 100,0+2,0%, kas atbilst
uzstaditajam mérkim (98-102%).

Izvertejot ieglito atglistamibu paraugiem ar mérka tilpumu 50 mL var redzet, ka visi iegiitie
rezultati ir vienlidzigi palielinati, kas varétu noradit uz sistematisku klidu. Veicot talakus
petijumus un gravimetriski pagatavojot Skidumus ar mérka tilpumu 10 mL, netika novérota
atgiistamibas palielinaSanas ~1,5%. Gravimetriski pagatavojot paraugus ar mérka tilpumu 50

mL var secinat, ka iekartai ir japarskata un javeic uzlabojumi dinamiskas svérsanas algoritma.

3.2.3. Atkartojamibas izvértésana

Gravimetriski pagatavoto paraugu vidgja relativas standartnovirzes (%) katrai

koncentracijai starp piecam paral€lajam paraugu sérijam ir apkopotas 3.8. tabula.
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3.8. tabula

Gravimetriski pagatavoto paraugu atkartojamiba, at§kaidot kofeina izejas Skidumu 50 mL

Parauga konlc\gﬁfg‘cija Atﬁigg;‘ma Videja RSN ar Videja RSN ar
nr. a N “Verity V27, % “Verity V1", %
mg-mL reizes
1 0,001 1000 0,64 0,67
2. 0,002 500 0,35 0,28
3. 0,004 250 0,48 0,61
4. 0,005 200 0,50 0,19
5. 0,006 167 0,36 0,15
6. 0,008 125 0,36 0,20
7. 0,010 100 0,22 0,28
8. 0,012 83 0,80 0,36
9. 0,014 71 0,37 0,17
10. 0,016 63 0,37 0,20
1L 0,018 56 0,36 0,23
12. 0,020 50 0,49 0,12

Apskatot 3.8. tabulu var redzet, ka relativas standartnovirzes (%), piecam gravimetriski
pagatavotajam paraugu sérijam visa koncentraciju diapazona, ir <1,0%, kas atbilst
uzstaditajam mérkim (RSN < 1%).

Gravimetriska atSkaiditaja “Verity V27 pagatavoto paraugu linearitate, pareiziba un
atkartojamiba atbilst iekartu specifikacijas izvirzitajam prasibam, ja Skidumu meérka tilpumi ir
50 mL. Pagatavojot Skidumus gravimetriski kluda ir pietieckami maza. Kopgja kliuda
procediirai, kas ieklauj paraugu atSkaidiSanu un hromatografisko analizi neparsniedz uzdotas
robezas.

Savstarp€ji salidzinot gravimetrisko atSkaiditaju veiktsp€ju, starp otraja kursa darba
aprakstito “Verity V1" un magistra darba apskatito “Verity V2" var secinat, ka, veicot kofeina
izejas Skiduma atSkaidiSanu 50 mL:

e icgita linearitate abam iekatram ir lidziga (R® >0,9999).
e ieglta pareiziba, veicot paraugu sagatavoSanu ar gravimetrisko atSkaiditaju “Verity
V1” (100,0+0,5%) ir ievérojami labaka par pareizibu, kas ir sasniegta ar “Verity
V2~ (100,0+2,0%).
e icgita atkartojamiba abam iekartam ir lidziga <0,8%.
legitie rezultati starp iekartam ir salidzinami, jo otra kursa darba ietvaros gravimetriski

pagatavoja paraugus tados paSos koncentraciju diapazonos ka magistra darba [19].
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3.3. Gravimetriska paraugu pagatavosana atSkaidot kofeina izejas Skidumu 10 mL

Iesp&ja precizi pagatavot skidumus nelielos daudzumos ir svariga gan ekanomisko, gan
vides apsvérumu dé€]. Eksperimenta mérkis ir noteikt GA specifikaciju raksturojoSos lielumus:
linearitati, pareizibu un atkartojamibu.

Gravimetriski pagatavoja 5 paraugu s€rijas masas koncentraciju diapazona no 0,100 lidz
0,005 mg-mL'1 ar mérka tilpumu 10 mL. Uzdoto koncentraciju iegiiSanai, GA kofeina izejas
Skidumu (1 mg-mL’l) atSkaidija ar dejonizétu tideni 10-200 reizes. Eksperimenta uzdotas
masas koncentracijas un tilpums ir izveélets neliels, lai noteiktu GA veiktsp&ju mazos mérka
tilpumos, tadgjadi samazinot $kidinataja paterinu.

3.9. tabula ir salidzinatas koncentracijas kadas ir uzradijis gravimetriskais atSkaiditajs
pirmajai paraugu s€rijai ar koncentracijam kadas ir ieglitas paraugus analizgjot
hromatografiski. Eksportétos rezultatus, ko uzradija gravimetriskais atSkaiditajs skatit 3.
pielikuma.

3.9. tabula
“Verity V2” uzradito un hromatografiski aprékinato masas koncentraciju (y) un nenoteiktibu (u)

salidzinajums pirmajai paraugu sérijai, atSkaidot kofeina izejas Skidumu 10 mL

Meérka Atskaidijuma GI'aVVII’I‘le_tI'ESkZ_l Hromatografiski
_ .. _ atSkaiditaja u, . u,
koncentracija, pakape, e 1 aprékinata v, 1
-1 ; uzradita v, mg-mL : mg-mL
mg-mL reizes Y mg-mL
mg-mL
1. 0,005 200 0,005017 0,000010 0,005022 0,000006
2. 0,010 100 0,010036 0,000011 0,010012 0,000004
3. 0,020 50 0,020068 0,000013 0,01999 0,00003
4, 0,020 50 0,020070 0,000013 0,02004 0,00002
5. 0,020 50 0,020065 0,000013 0,02006 0,00010
6. 0,020 50 0,020065 0,000013 0,020017 0,000013
7. 0,020 50 0,020071 0,000013 0,01989 0, 00008
8. 0,020 50 0,020068 0,000013 0,02011 0,00002
9. 0,050 20 0,05016 0,00002 0,04981 0,00003
10. 0,100 10 0,10033 0,00004 0,0995 0,0002

59



3.5. att€la ir apkopotas hromatogrammas pirmaja s¢rija pagatavotajiem desmit praugiem.
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3.5. att. Hromatogrammas pirmajai gravimetriski pagatavotajai paraugu sérijai ar mérka

tilpumu 10 mL

Hromatogrammas uzskatami var redzet ka pieaugot paraugu koncentracijai proporcionali
pieaug ar1 signala laukums. Paraugiem (3.-8.) ar vienadajam mérka koncentracijam (0,02

mg-mL™) iegitie laikumi savstarpgji ir loti lidzgi, kas liecina par labu atkartojamibu.

3.3.1. Linearitates izvértésana

Ggravimetriska atSkaiditaja veiktsp&ju parbaudija pagatavojot 5 eksperimentu sérijas,
atSkaidot kofeina izejas Skidumu. Pirmaja sérija gravimetriski iegiito paraugu linearitati ir
paradita 3.6. attéla. Grafika redzamais punkts, kas atbilst ~0,020 mg-mL™, ir iegiits aprékinot
vidgjo vartibu starp paraugiem no 3. Iidz 8., kas atbilst 0,020068+0,000002 mg-mL™.
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3.6. att. Gravimetriski pagatavoto paraugu linearitate pirmajai paraugu sérijai ar mérka

tilpumu 10 mL

Gravimetriski pagatavoto paraugu korelacijas koeficienti piecam paralélajam atSkaidijumu

sérijam, koncentraciju diapazona 0,005-0,100 mg-mL™, ir apkopoti 3.10. tabula.

3.10. tabula
Gravimetriski pagatavoto paraugu linearitate at§kaidot kofeina izejas Skidumu 10 mL
Serijas . Korelacij as koc?ﬁcien"fi iegati ar Korelécijaf koc?ﬁcien"fi ieglti ar
Verity V. Verity V1
1. 0,999986 0,999995
2. 0,99998 0,999994
3. 0,999988 0,999990
4. 0,99994 0,999993
5. 0,99998 0,999991

Apskatot 3.10. tabulu var redz&t, ka linearitate piecas gravimetriski pagatavotajas paraugu

serijas ir >0,9999, kas atbilst un ir labaka par uzstadito mérki (R? >0,999).

3.3.2. Pareizibas izvértesana

Gravimetriski pagatavoto paraugu vidgja atgiistamiba (%) katrai no koncentracijam starp

piecam paral€lajam paraugu s€rijam ir apkopota 3.11. tabula.
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3.11. tabula

Gravimetriski pagatavoto paraugu pareiziba, at§kaidot kofeina izejas Skidumu 10 mL

Parauga Merl,(_a . Atskaidijuma Vidgja atgtstamiba _Vldej_a
nr koncentracllja, pakape, reizes ar “Verity V2", % atgiistamiba ar
' mg-mL ’ ’ “Verity V1", %
1. 0,005 200 100,1 100,4
2. 0,010 100 100,4 100,2
3. 0,020 50 100,1 100,1
4. 0,020 50 99,9 100,1
5. 0,020 50 100,4 100,2
6. 0,020 50 100,4 100,0
7. 0,020 50 100,2 100,2
8. 0,020 50 100,4 100,2
9. 0,050 20 99,7 99,7
10. 0,100 10 99,2 99,2

Apskatot 3.11. tabulu var redzet, ka gravimetriski pagatavoto paraugu atglistamiba, starp

piecam paralélajam sérijam, koncentraciju diapazona 0,005-0,100 mg-mL™, ir 100 +0,4%, kas

atbilst uzstaditajam mérkim (98-102%). Gravimetriski pagatavotajiem Skidumiem ar

vienadajam mérka koncentracijam (0,020 mg-mL™), vid&ja atgiistamiba ir 100,1 £0,2%.

3.3.3. Atkartojamibas izvertésana

Gravimetriski

pagatavoto paraugu vidgja

relativas

standartnovirzes (%) katrai

koncentracijai starp piecam paral€lajam paraugu s€rijam ir apkopotas 3.12. tabula.

3.12. tabula
Gravimetriski pagatavoto paraugu atkartojamiba, at§kaidot kofeina izejas Skidumu 10 mL
Parauga | Meérka koncentracija, AtSkaidijuma Videja RSN ar | Vidéja RSN ar
nr. mg-mL™ pakape, reizes “Verity V27, % | “Verity V1”, %
1. 0,005 200 0,65 0,03
2. 0,010 100 0,65 0,06
3. 0,020 50 0,39 0,06
4, 0,020 50 0,35 0,14
5. 0,020 50 0,33 0,22
6. 0,020 50 0,51 0,17
7. 0,020 50 0,71 0,08
8. 0,020 50 0,30 0,07
9. 0,050 20 0,31 0,12
10. 0,100 10 0,26 0,10
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Apskatot 3.12. tabulu var redzét, ka relativas standartnovirzes (%), piecam gravimetriski
pagatavotajam paraugu s€rijam visa koncentraciju diapazona, ir <0,80%, kas atbilst
uzstaditajam mérkim (RSN <1%). Gravimetriski pagatavotajiem Skidumiem ar vienadajam
mérka koncentracijam (0,020 mg-mL™), vidgja RSN ir 0,44%.

Gravimetriska atSkaiditaja pagatavoto paraugu linearitate, pareiziba un atkartojamiba
atbilst iekartu specifikacijas izvirzitajam prasibam, ja Skidumu mérka tilpumi ir 10 mL.
Eksperimentu serija uzskatami parada, ka ir iesp&jams gravimetriski pagatavot precizus
paraugus ari mazos mérka tilpumos, tadéjadi samazinot reagentu pat€rinpu un iestades
izmaksas paraugu sagatavoSana.

Savstarpgji salidzinot gravimetrisko atSkaiditaju veiktsp&ju, starp otraja kursa darba
aprakstito “Verity V1” un magistra darba apskatito “Verity V2", var secinat, veicot kofeina
izejas Skiduma atSkaidiSanu 10 mL:

e icgita linearitate veicot eksperimentus ar “Verity V1" (R* >0,99999) ir par kartu
labaka neka linearitate, kas ir iegiita ar “Verity V2" (R? >0,9999).

e ieglta pareiziba abam iekatram ir lidziga (100,0+1,0%).

e icguta atkartojamiba veicot eksperimentus ar “Verity V1" (RSN<0,2%) ir nedaudz
labaka neka atkartojamiba, kas ir iegtita ar “Verity V2" (RSN<0,7%).

Iegitie rezultati starp iekartam ir salidzinami, jo otra kursa darba ietvaros gravimetriski

pagatavoja paraugus tados pasos koncentraciju diapazonos ka magistra darba [19].

3.4. Skidumu blivumu noteik$anas iespejas ar “Verity V2”

Lai noskaidrotu vai ir iesp&jams veikt blivuma mérisanu ar “Verity V2" veica 5 paraugu
s€rijas pie atSkirigam acetonitrila masas dalam tdent ( W acetonitrits 0%, 25%, 75%, 100%).
Eksperimentu laika riipigi sekoja temperatiiras izmainam telpa. Vidéja registréta temperatiira
bija 23,0+0,5° C. Eksperimentali iegiitos blivuma rezultatus salidzinaja ar literattira
pieejamajiem datiem un izveidoja parskatamu grafiku (skat. 3.7. att.) [28].

Grafika uzskatami ir paradita blivuma atkariba no acetonitrila satura binara maisijuma. Zila
likne ir no literatiiras nemti dati blivuma atkaribai binaraja maisijuma acetonitrils-idens,

savukart sarkanie punkti uz Iiknes ir eksperimentali iegttie dati ar “Verity V2" .
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3.7. att. Blivuma atkariba no acetonitrila moldalas tident [28]
3.13. tabula
Eksperimentali noteikta blivuma salidzinasana ar literatiiras datiem [28]
.. Acetonitrila | Acetonitrila Literattra Ap fekmatals Novirze no
Sérijas et 1e blivums ar . _
masas dala, | moldala, | uzraditais blivums, rr . literatiiras
nr. 3 Verity V2, .
% mol/mol g-cm 3 datiem, %
g-cm
1. 0 0,00 0,9982 0,9976 0,06
2. 25 0,13 0,9567 0,9571 0,04
3. 50 0,31 0,8956 0,8961 0,05
4, 75 0,57 0,8406 0,8416 0,11
5. 100 1,00 0,7829 0,7895 0,66

Saja eksperimentu sérija iegitie dati parada, ka “Verity V2~ potenciali var biit izmantots

blivuma noteikSanai ekspress-rezima (skat. 3.13. tab.). Ka pozitivas ipaSibas var minét

mérjjumu relativu atrumu, mazu atkaribu no cilveka faktora un iesp€u meérijumus

dokumentét. Mérjjumu metrologiska puse vél bitu plasak japéta ar dazadiem Skidumiem.
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SECINAJUMI

Gravimetriska atSkaiditaja “Verity V27 veiktsp€ja, pagatavojot kofeina Skidumus no
pulvera, nesasniedz izvirzitos mérkus linearitate, pareiziba un atkartojamiba.
Gravimetriska atSkaiditaja “Verity V2" veiktsp€ja, atSkaidot kofeina koncentr&tos
Skidumus, atbilst izvirzitajam mérkim linearitaté, kur pagatavojot paraugus 10 un 50
mL tilpuma, korelacijas koeficienti parsniedz 0,9999.

Gravimetriska atSkaiditaja “Verity V27 veiktsp€ja, atSkaidot kofeina koncentr&tos
Skidumus, atbilst izvirzitajam mérkim pareiziba, kur pagatavojot paraugus 10 un 50
mL tilpuma, atgtistamiba neparsniedz 100,0 + 2,0%.

Gravimetriska atSkaiditaja “Verity V27 veiktsp€ja, atSkaidot kofeina koncentrétos
Skidumus, atbilst izvirzitajam mérkim atkartojamiba, kur pagatavojot paraugus 10 un
50 mL tilpuma, relativa standartnovirze neparsniedz 0,8%.

Gravimetriskais atSkaiditajs “Verity V2" potenciali var biit izmantots blivuma
noteikSanai ekspresrezima, iegiito rezultatu novirze no literatiiras datiem ir <0,7%.
Gravimetriskajam atSkaiditajam “Verity V27 ir japarskata un javeic uzlabojumi

dinamiskas sverSanas algoritma.
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1. pielikums

Datu eksportéSana uz programmu Excel péc gravimetriskas paraugu sagatavoSanas,
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