Polarymetryczne oznaczanie stezenia i skrecalnosci wtasciwej substancji

optycznie czynnych
Czes¢ podstawowa:

Zagadnienia teoretyczne:

polarymetria, zjawisko polaryzacji, skrecenie plaszczyzny drgan, skrecalnosé wlasciwa,

zwigzki chiralne, cukier inwertowany, polarymetr i zasada jego dziatania

Cele éwiczenia:

1. Wyznaczanie skrecalno$ci whasciwej glukozy, fruktozy i sacharozy.
2. Wyznaczanie stezenia nieznanego roztworu.
3. Wyznaczanie skrecalno$ci optycznej cukru inwertowanego.

Czas trwania czeséci podstawowej ¢wiczenia: 2 X 3 godziny lekcyjne.

Czes¢ rozszerzona:

Zagadnienia teoretyczne:

hydroliza sacharozy, stata inwersji, zjawisko mutarotacji, a takze zagadnienia z cze$ci

podstawowej

Cele ¢wiczenia:

1. Badanie wptywu katalizatorow na proces hydrolizy sacharozy.

2. Wyznaczanie stalej inwersji sacharozy oraz czasu potowiczego rozpadu jej czastek.

3. Badanie wptywu katalizatoréw na szybkos¢ zachodzenia mutarotacji czasteczek glukozy.

Czas trwania cze$ci podstawowej ¢wiczenia: 2 X 3 godziny lekcyjne.




Schemat ukladu pomiarowego:
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Rysunek 1. Schemat blokowy polarymetru pétautomatycznego POLAMAT A: 1 - lampa sodowa; 2 - filtr
barwny o krawedzi pasma absorpcyjnego 546 nm; 3 - polaryzator; 4 - tarcza modulatora; 5 - silnik modulatora; 6
- badana probka; 7 - zarowka o$wietlajaca skale; 8 - analizator; 9 - tarcza kolowa z podziatka; 10 - filtr
interferencyjny; 11 - okienko projekcyjne ze skala; 12 - fotoelektronowy powielacz; 13 - wzmacniacz
napigcia zmiennego; 14 - serwomotor; 15 - zespot mechanizméw do przetozenia na wigksze obroty walka
napgdowego; 16 - zespdl mechanizméw do biegu wolnego; 17 - sprzgglo elektromagnetyczne; 18 - automatyczny
przetacznik; 19 - sprzeglo elektromagnetyczne dla biegu wolnego; 20 - przyrzad ze wzmacniaczem napigcia

statego; 21 - mechanizm §limacznicy; [7]

Czes¢ podstawowa
1. ,, Wyznaczanie skrecalnosci witasciwej glukozy, fruktozy i sacharozy.”
2. ,, Wyznaczanie stezenia nieznanego roztworu. ”
Odczynniki:
glukoza, fruktoza, sacharoza lub cukier spozywczy, woda destylowana.
Aparatura:

polarymetr pétautomatyczny POLAMAT A, waga cyfrowa, pipeta reczna lub strzykawka.



Cze$¢ praktyczna:

1. W probowkach przygotowac po 7 roztworéw glukozy, fruktozy i sacharozy o stg¢zeniach: 1,
2,4,6,8110% oraz jeden roztwor o stezeniu nieznanym. Do przygotowania roztwordéw przyjaé
stalg ilo$¢ rozpuszczalnika (wody destylowanej) rowng 25 ml, a ilos¢ potrzebnej substancji

odwazy¢ z wykorzystaniem wagi cyfrowej.
Uwagi:

e Roztwory glukozy i fruktozy postuzg na wyznaczania skr¢calnosci wlasciwej cukru
inwertowanego nie nalezy wiec ich wylewac.

e Stopien skrecenia polaryzacji substancji czynnej optycznie silnie zalezy od st¢zenia,
temperatury 1 dlugosci  fali $wiatla analizujgcego. Nalezy pamigta¢ o tym w
szczegolnosci wtedy, gdy do catkowitego rozpuszczenia substancji w rozpuszczalniku
konieczne bedzie ogrzanie probki. W takim wypadku konieczne jest wystudzenie
probki do temperatury otoczenia.

e Ze wzgledu na zjawisko mutarotacji poszczegdlnych anomeréw glukozy 1 fruktozy
konieczne jest przygotowanie odpowiednich roztworéw na pierwszych zajeciach i
badanie ich dopiero na zajeciach kolejnych. Wyjatek stanowi tu sacharoza, ktéra nie

ulega mutarotacji.

2. W celu ustabilizowania pracy polarymetru nalezy go uruchomi¢ na co najmniej 15 minut

przed rozpoczeciem pomiardw. Wszystkich pomiardw dokonujemy z robocza dtugoscia fali
546,1nm.

3. Przy pomocy pipety lub strzykawki kolejno napetni¢ rurki polarymetryczne o dtugosci 5 cm
przygotowanymi roztworami. Nalezy zwrdci¢ uwage na obecnos¢ ewentualnych pecherzykow
powierza w rurce polarymetrycznej, ktore nalezy usunaé poprzez dodatkowe wtltoczenie

roztworu pipetg lub strzykawka.

4. Przygotowane roztwory umiesci¢ W komorze polarymetru i odczyta¢ wartos$¢ skrecenia kata
polaryzacji. Dla kazdej probki dokona¢ 2-3 pomiary poprzez wyjecie i ponowne wlozenie

rurki polarymetrycznej do komory. Nastepnie wyniki usrednic.

5. Odczyta¢ z termometru znajdujacego si¢ w komorze polarymetru temperatur¢ pomiaru.



6. Na podstawie uzyskanych wynikéw korzystajac ze wzoru (1) wyznaczy¢ skrecalnosé
wiasciwa wymienionych wczes$niej substancji i na jej podstawie okresli¢ stezenia 3

nieznanych prob.

7. Wykorzystujac zmierzone wartosci katow skrecenia analizowanych roztwordéw sporzadzié
wykresy zalezno$ci 100zmierzone (d*c). Metoda regresji liniowej wyznaczy¢é warto$¢
wspotczynnika kierunkowego prostej y = ax + b, gdzie a = o,;4¢ciwa Oraz jej niepewnosé
pomiarowa Sa. Uzyskane wyniki przedstawi¢ w formie tabeli, poréwna¢  wyniki

eksperymentalne z warto$ciami tablicowymi, przeprowadzi¢ rachunek btedéw pomiarowych.

3. ,, Wyznaczanie skrecalnosci optycznej cukru inwertowanego”

Pomiary skrecenia polaryzacji cukru inwertowanego wykonujemy dwoma metodami

z uzyciem uprzednio przygotowanych roztworéow glukozy i fruktozy.
| Metoda

- W pierwszej metodzie roztwory glukozy 1 fruktozy o tych samych stezeniach umiesci¢ w
rurkach polarymetrycznych o dtugosci 5cm. Nastepnie obie probki utozone szeregowo jedna

za drugg umiesci¢ w komorze polarymetru oraz odczyta¢ warto$¢ skrecenia kata polaryzacji.
Il Metoda

- W drugiej metodzie wykorzysta¢ mieszaning obu substancji. Nalezy zatem w rownych
proporcjach wymiesza¢ roztwory o tych samych st¢zeniach i zmierzy¢ warto$¢ skrecenia

uzyskanej mieszaniny. Pomiarow takich dokona¢ dla dostepnych stezen.

Analogicznie do wczesniejszego postgpowania wyznaczy¢ skrecalnos¢ witasciwa
cukru inwertowanego dla danego st¢zenia oraz $rednig wartos¢ skrecalnosci wilasciwe;j
metoda regresji liniowej. Nastepnie porowna¢ wyniki uzyskane obiema metodami z warto$cia

tablicowa oraz przeprowadzi¢ rachunek btedow.



Cze$¢ rozszerzona
1. ,, Badanie wptywu katalizatorow na proces hydrolizy sacharozy.”
2. ,, Wyznaczanie statej inwersji sacharozy oraz czasu potowiczego rozpadu jej czgstek.”
Odczynniki:
sacharoza lub cukier spozywczy, stezony kwas solny, woda destylowana.
Aparatura:

waga cyfrowa, probowki, pipeta reczna, strzykawka, polarymetr pétautomatyczny POLAMAT

A, termostatowalna taznia wodna

Uwaga!

Kwas solny proszg¢ rozcienczac tylko i wytacznie w obecnos$ci prowadzacego zajecia.
Cze$¢ praktyczna:

Badanie sacharozy:

1. Przygotowac 10-procentowy roztwoér sacharozy. Do przygotowania uzy¢ statg ilos$¢
wody destylowanej rowng 25 ml, a ilos¢ substancji odmierzy¢ przy pomocy wagi
cyfrowe;j.

2. Zmierzy¢ kat skrecenia polaryzacji przygotowanego roztworu.

3. Przygotowa¢ dwa roztwory kwasu solnego: 1M i 2M.

4. Nastgpnie w dwoch osobnych probowkach przygotowac roztwory: sacharoza 10% +
kwas solny 1M oraz sacharoza 10% + kwas solny 2M. Sacharoze¢ z kwasem solnym
mieszamy w proporcji 1:1.

5. Ze wzgledu na szybkie tempo zachodzenia hydrolizy pod wptywem katalizatorow po
wykonaniu roztworoéw jak najszybciej nalezy umiescié¢ je w rurkach polarymetrycznych
unikajac w $rodku pecherzykdéw powietrza oraz badane proby przenie$¢ do komory
polarymetru.

6. Rozpocza¢ odczyt kata ich skrecenia w roéwnych odstepach czasu. Na poczatek odczyt
skrecenia kata polaryzacji dokonywac¢ co 1 minutg (przez okres 5 minut), nastepnie co
5 minut, nalezy rowniez pamigta¢ o odczycie temperatury poczatkowej. Doswiadczenie

wykonywac przez okoto 60 minut.



7. Przygotowaé¢ nowe roztwory: sacharoza 10% + 1M HCI oraz sacharoza 10% +
2M HCI wymieszane w proporcji 1:1. Tym razem dodatkowym katalizatorem bgdzie
jeszcze wyzsza temperatura, ktorg przy pomocy tazni wodnej trzeba ustawi¢ na
termostacie na warto$¢ 40°C. Dopiero w tych warunkach zaczynamy mierzy¢ katy
skrecenia ptaszczyzny nowo przyrzadzonych roztworow osobno w réwnych odstepach
czasu, najpierw co 1 minute (przez okres 5 minut), nastepnie co 5 minut. Do§wiadczenie
wykonujemy przez okoto 60 minut.

8. Koncowg warto$¢ kata skrecenia ptaszczyzny polaryzacji po zakonczeniu hydrolizy dla
czterech roztworow odczytac po 24h.

9. Uzyskane wyniki przedstawi¢ w formie wykresu zalezno$ci zmierzonego kata skrgcenia
ptaszczyzny polaryzacji w funkcji czasu.

10. Wyznaczy¢ rdwnania prostych dopasowanych do punktow pomiarowych uzyskanych
w fazie hydrolizy sacharozy bez i z udziatem aktywnego grzania oraz narysowac proste
na jednym wykresie.

11. Korzystajac z rownania kinetycznego wyznaczy¢ wartos¢ statej inwersji K. Wyniki
przedstawi¢ w formie tabeli. Za a przyja¢ warto$¢ pierwszego pomiaru odczytanego
po umieszczeniu probki w komorze polarymetru.

12. Narysowac¢ zaleznos$¢ In (a; — @w )/(ag — @ ) W funkcji czasu. Na wykresie
wydzieli¢ serie danych odpowiadajacych za proces przeprowadzony z udziatem i bez
grzania. Metodg regresji liniowej wyznaczy¢ 1 narysowac proste typu y = a*Xx
+ b dopasowane do tych serii danych. Warto$¢ parametru a oraz jej niepewno$¢ S,
okreslajg odpowiednio stata inwersji k i warto$¢ jej odchylenia.

13. Na podstawie uzyskanych wynikéw okresli¢ czas potowiczego rozpadu czasteczek
sacharozy.

14. Przeprowadzi¢ dyskusj¢ wynikdw i oceni¢ przyczyny zmian stalej inwersji korzystajac

z wykresu k(t).
3. ,,Badanie wplywu katalizatorow na szybkos¢ zachodzenia mutarotacji czgsteczek glukozy.”
Odczynniki:

glukoza, stezony kwas solny, woda destylowana.



Aparatura:

waga cyfrowa, probowki, pipeta reczna, strzykawka, polarymetr pétautomatyczny POLAMAT
A

Czes¢ praktyczna:

Badanie glukozy:

1. Przygotowaé¢ dwa roztwory glukozy 3% 1 6%. Uzy¢ stalg ilos¢ wody destylowanej
réwng 25ml natomiast ilo$¢ potrzebnej substancji odwazy¢ przy uzyciu wagi cyfrowe;.

2. Przygotowa¢ dwa roztwory kwasu solnego: 0,5M oraz 1M.

3. Nastgpnie w dwodch osobnych probowkach przygotowaé roztwory: glukoza 6%  +
kwas solny 0,5M oraz glukoza 6% + kwas solny 1IM. Glukoz¢ z kwasem solnym
mieszamy w proporcji 1:1.

4. Jak najszybciej umiesci¢ roztwory W rurkach polarymetrycznych unikajac w $rodku
pecherzykoéw powietrza (ze wzgledu na szybkie tempo zachodzenia mutarotacji pod
wptywem katalizatorow jak i bez nich).

5. Badane proby przenies¢ do komory polarymetru 1 rozpocza¢ odczyt kata skrgcenia
ptaszczyzny polaryzacji w rownych odstepach czasu.

6. Poczatkowo odczyt skrecenia kata polaryzacji dokonywacé co kilkanascie sekund (przez
okres 5 minut), nastgpnie co Imin (przez okres 10 minut) i co 5 min. Do$wiadczenie
wykonywac do czasu, gdy dla kazdej z prob kat skrecenia osiagnie taka sama warto$¢ i
nie bedzie ulegal juz zmianie. Ze wzgledu na to, ze dla glukozy bez katalizatoréw proces
trwa bardzo dtugo ostatecznego pomiaru nalezy dokona¢ po 24h.

7. Wyniki przedstawi¢ w postaci wykresu zalezno$ci zmierzonego kata skrecenia
ptaszczyzny polaryzacji w funkcji czasu.

8. Oceni¢ wptyw katalizatorow na szybko$¢ zachodzenia mutarotacji.
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