CONATEX Instrukcja obstugi

POMOCE NAUKOWE

Polarymetria

1. Czesc teoretyczna

Polarimetria to metoda eksperymentalnego okreslania aktywnosci optycznej zwigzku chemicznego. Za
pomoca polarymetru mozna zmierzyé, o jaki kat i w jakim kierunku obraca sie ptaszczyzna liniowo
spolaryzowanego $wiatta.

W polarometrze pierwszy filtr polaryzacyjny (polaryzator) przeksztatca zétte Swiatto emitowane przez
zrédto Swiatta, ktore poczatkowo zawiera wszystkie mozliwe ptaszczyzny drgan, w liniowo spolaryzowane
Swiatto, w ktdrym drga jedynie jedna ptaszczyzna wektora pola elektromagnetycznego.

Jesli uzyte jest achiralne rozpuszczalnik bez dodatkowych sktadnikdw, maksymalne wygaszenie Swiattfa

nastepuje wtedy, gdy oba filtry polaryzacyjne sg ustawione wzgledem siebie pod katem prostym (patrz
rys. 1).

maksymalne

|/

Qo m

Zrédto $wiatta 1. filtr polaryzacyjny Kuweta
(26tte, A=589nm) 2. filtr polaryzacyjny,
prostopadty do 1. filtra

achiralny rozpuszczalnik /

Rys. 1 Funkcjonowanie polarymetru (probka poréwnawcza z achiralnym rozpuszczalnikiem)

Chiralny roztwdr badawczy znajdujacy sie w kuwettcie obraca ptaszczyzne liniowo spolaryzowanego swiatta o kat
a. Aby w analizatorze nastgpito maksymalne wygaszenie swiatta (ekstynkcja), musi on zosta¢ réwniez obrécony o
kat o w poréwnaniu do achiralnego rozpuszczalnika.

Jesli obrét nastepuje w lewo (czyli przeciwnie do ruchu wskazowek zegara), wartosé kata obrotu otrzymuje znak
ujemny (patrz rys. 2).
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Zrédto $wiatta 1. filtr polaryzacyjny Kuweta 2) filtr polaryzacyjny
(z6tte, A=589nm) obrécony prostopadle do
ptaszczyzny oscylacji Swiatta
spolaryzowanego

Rys. 2 Jak dziata polarymetr (chiralny roztwor testowy, obrot w kierunku przeciwnym do ruchu
wskazowek zegara)?

Do okreslenia kata obrotu za pomocg polarymetru PASCO mozna uzy¢ zardwno oprogramowania

SPARKvue, jak i Capstone. W ponizszym przyktadzie wykorzystano SPARKvue, a jako rozpuszczalnika uzyto
wody.

W przeciwienstwie do tradycyjnych polarymetrow szkolnych, w ktdrych punkt maksymalnego wygaszenia
Swiatta ustawia sie recznie poprzez wizualne oszacowanie, polarymetr PASCO dziata w sposob
zautomatyzowany. Czujnik $wiatta precyzyjnie mierzy intensywnosé¢ Swiatta przechodzgcego przez
analizator, co eliminuje subiektywne btedy i zapewnia wiekszg doktadnosé pomiarow.

Poniewaz zarowno obrét analizatora, —
jak i natezenie $wiatta s3 rejestrowane | .~
W sposob ciggly przez urzadzenie po
rozpoczeciu pomiaru (po nacisnieciu | .
przycisku odtwarzania k<l ), wynikiem

pomiaru jest wykres z maksimami

i minimami.
)
‘&
Maksimum na wykresie wskazuje
punkt, w ktédrym swiatto przechodszi — E s w e = = = & = = =

przez filtr polaryzacyjny bez przeszkdd.
Minimum to punkt, w ktérym éwiatto Rys. 3 Polarymetryczna detekcja wody (rozpuszczalnika)

jest najsilniej wygaszane przez Afiltr
polaryzacyjny. (patrz rys. 3).

Maksymalne wygaszenie $wiatta w przypadku wody jako rozpuszczalnika nie wystepuje doktadnie przy
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kacie 0°. W eksperymencie kat rotacji chiralnego roztworu testowego jest okreslany poprzez poréwnanie
potozenia maksimum tego roztworu z sgsiednim maksimum krzywej dla wody.

2. EEksperymenty z polarimetria

2.1 Okreslanie kata skrecenia ptaszczyzny polaryzacji sacharozy

Uzyte substancje chemiczne: Sacharoza i woda destylowana (brak substancji niebezpiecznych zgodnie z
klasyfikacjg GHS).

W kolejnych krokach opisano najpierw sposob okreslenia krzywej dla wody (punkty 1-3), a nastepnie
krzywej dla roztworu sacharozy (punkty 4-7):

1. Najpierw nalezy napetni¢ kuwete woda destylowana. Pojemno$é kuwety wynosi okoto 12 ml. Podczas
napetniania nalezy zawsze upewnic¢ sie, ze pecherzyk powietrza zostat wepchniety do przewidzianego
wgtebienia, tak aby Sciezka wigzki nie byta zablokowana (patrz rys. 5). Pomiar rozpoczyna sie po
wybraniu przycisku Play.

Rys. 4 Polarymetr Pasco z kuwetg Rys. 5 Wypetniona kuweta z pecherzykiem powietrza

2. Okreslenie natezenia swiatta docierajgcego do czujnika. Pomiar natezenia swiatta przechodzacego przez
analizator dokonuje sie poprzez jego obrot. Zaleca sie

obroét analizatora w jednym kierunku, a nastepnie

&

2/ (2bY)) +d

powrot, co pozwala na zminimalizowanie btedow|

Nnor< A

pomiarowych i uzyskanie usrednionego wyniku. ——

W

2.1 Zaznacz w menu obszar krzywej MSE=2919846

RMSE = 5,42997

zawierajacy maksimum, wybierajgc symbol
krzywej (¥ ), a nastepnie narzedzie
zaznaczania (N ). Teraz przeciggnij myszg

(komputer bez ekranu dotykowego) lub

Rys. 6 Dopasowanie gaussowskie

palcem (komputer z ekranem dotykowym)

po odcinku  krzywej  zawierajagcym
maksimum i zakonicz proces, symbol@ .

2.2 Wybierz dopasowanie krzywej (& ) i wybierz dopasowanie gaussowskie (L—_=t=== ),

© Wszelkie prawa zastrzezone - strona internetowa: www.conatex.pl - e-mail: biuro@conatex.pl

- Strona3 -


http://www.conatex.pl/
mailto:biuro@conatex.pl

CONATEX Instrukcja obstugi

POMOCE NAUKOWE

Maksimum krzywej jest teraz podane jako wartos¢ c (tutaj w przyktadzie: 87,5793°), patrz rys. 6.
2.3 Krzywag mozna réwniez za pomocg funkcji tekstowej (T ),
np. Maximum(water)= 87.5793°.
3. Zakoncz pomiar, wybierajac przycisk odtwarzania (= ).
4. Przygotowanie chiralnego roztworu testowego:

W tym celu 5 g sacharozy rozpuszcza sie w 25 ml wody. Objetos¢ zwieksza sie do okoto 27,5 ml.
Roztwér ten jest dodawany do kuwety. Ponownie upewnij sie, ze pecherzyk powietrza jest prawidtowo

ustawiony.

5. Wiozy¢ napetniong kuwete do analizatora i rozpocza¢ drugi pomiar, naciskajgc ponownie _ +‘
przycisk odtwarzania (*< ). Podobnie jak w punkcie drugim, analizator jest obracany tam i z
powrotem jeden raz. M2+

6. Okreslanie kata ustawienia przy maksimum krzywej pomiaru sacharozy. Aby méc wybrac biezgcy
krzywa, konieczne jest ukrycie innych krzywych. sie to poprzez usuniecie zaznaczenia w polu w
prawym gornym rogu (patrz rysunek po prawej stronie).

Nastepnie wykonaj poszczegélne kroki | = =
jak w sekcji 3 przy maksimum biezagcego | "
pomiaru (roztwor sacharozy). -
W danym pomiarze maksimum krzywej
przypadto na 99,9088°.

Na koncu mozna zaznaczy¢ pole dla .
pierwszej krzywej w wyborze, aby obie -
krzywe mozina byto wyswietli¢c obok
siebie (patrz rys. 7).

Sacharozal

- E: @ W : n r £ el = ED v - ——

Rys. 7 Krzywe pomiarowe dla wody i sacharozy

Aby okresli¢ kat obrotu, nalezy najpierw okresli¢ réznice miedzy dwoma katami wody i roztworu sacharozy: a
=99,9088°-87,5793° = 12,3295

Znak jest tutaj dodatni, poniewaz kat obrotu roztworu sacharozy jest wiekszy niz wody. Wartos¢ obrotu
wtasciwego wynika z nastepujacych obliczen:

o =Katobrotu
a(wartos¢ mierzona)

[o= 1 | = Dtugosé komorki
dm g /ml R = Stezenie masowe roztworu enancjomeru
12,3295° 12.3295 °-27.5
[a] = = =67.81225 °x67.8°
1dm 5g/27.5ml 5
dm g/ml

Warto$é¢ literaturowa: * = 1+66,5°
533nm
[a]25° C

1Encyclopaedia of Chemistry (Spektrum Verlag), http://www.spektrum.de/lexikon/chemie/saccharose/8107 (dostep: 28 maja 2016 r.).
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2.2 Inwersja podczas hydrolizy sacharozy

Substancja chemiczna stosowana jako dodatek do 2.1:
Konkretny kwas solny (w=32%): & GHSOS,® GHS07

H314 Powoduje powazne oparzenia skéry oraz uszkodzenia oczu. H335 Moze powodowac podraznienie drég

oddechowych. H290 Moze dziata¢ zrgco na metale.

P280 Nalezy nosi¢ rekawice ochronne/odziez ochronng/ochrone oczu/ochrone twarzy.

P303+P361+P353 W PRZYPADKU KONTAKTU ZE SKORA (lub z wtosami): natychmiast zdja¢ wszystkie zanieczyszczone
ubrania, doktadnie optuka¢ skére woda lub wzigé prysznic.

P304+P340 W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO DROG ODDECHOWYCH: W przypadku inhalacji: przenies¢ osobe na swieze

powietrze oraz uspokoic jg, aby utatwi¢ oddychanie.

P305+P351+P338 W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO OCZU: W przypadku kontaktu z oczami: przez kilka minut delikatnie
przeptukiwac woda. Jesli to mozliwe, usungé soczewki kontaktowe i kontynuowac ptukanie.

P310 Natychmiast wezwaé centrum zatrué lub lekarza.

Srodki ochronne wynikajace z oceny ryzyka: 2

Okulary Reczne obuwie Odliczenie System Srodki Srodki Dalsze $rodki
ochronne ochronne zamkniety ochrony wentylacji
przeciwpozar
owej
X X

Utylizacja: Wylewka

WIa¢ roztwér sacharozy zawarty w kuwecie z doswiadczenia 2.1 do zlewki o pojemnosci 150 ml i dodac
0,5 ml stezonego kwasu chlorowodorowego (32%). Do mieszaniny doda¢ mieszadto magnetyczne i
ogrzewac przez ok. 30-45 minut w temperaturze ok. 50°C przy uzyciu mieszadta grzewczego.

Powstaty hydrolizat jest dodawany do kuwety. Poniewaz podczas hydrolizy cze$¢ wody jest tracona w

wyniku parowania, kuwete nalezy teraz napetni¢ do pierwotnego poziomu. Alternatywnie, objetos¢ przed
i po hydrolizie mozna okresli¢ w cylindrze pomiarowym i dodaé utracong wode.

(2) Ocena ryzyka zostata starannie przygotowana. Niemniej jednak nie ponosimy odpowiedzialnosci za jej tre$¢, niezaleznie od podstawy prawnej.
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Kat ustawienia dla -
danego hydrolitu jest -
teraz okreslany zgodnie z
procedurg opisang w
punkcie 2.1.

Po okoto 40 minutach
hydrolizy roztworu
sacharozy mozna
zaobserwowac inwersje,
tj. odwrdcenie kata
obrotu (patrz rys. 8).

Rys. 8 Krzywa pomiarowa hydrolizatu (krzywa zielona) po ok. 40 minutach

Aby okresli¢ kat obrotu, nalezy najpierw okresli¢ réznice miedzy dwoma katami wody i hydrolizatu: a =
87,0081°-87,5793° = -0,5712

Znak jest tutaj ujemny, poniewaz kat obrotu hydrolizatu jest mniejszy niz wody. Warto$¢ obrotu wiasciwego
wynika z nastepujacych obliczen:

L a =Katobrotu
a(wartos¢ mierzona)

[a=

Rg | = Dtugosé komorki
dm
/ml . .
B =Stezenie masowe roztworu enancjomeru
-0,5712° - 0.5712°- 27.5
[a] = = =-3.1416°~-3.1°
ldm 5g /27,5ml 5
dm g/ml

Warto$é literaturowa: 3 [a]2 ¢ =-20°

Roéznice w stosunku do wartosci literaturowej mozna wyjasnic faktem, ze hydroliza nie zostata jeszcze
zakonczona po czasie hydrolizy wynoszacym 40 minut.

3 Textbook of Organic Chemistry, Beyer, Walter, wydanie 23, S. Hirzel Verlag, Stuttgart, Leipzig, 1998, str. 483.
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Podczas hydrolizy sacharozy kat obrotu zmienia sie z powodu tworzenia glukozy i fruktozy:

[H3OT*
C12H22011 + H20 B C6H1206 C6H1206
D-Sac D-Glc D-Fru
[aa]= +53° [aa]= -92°
[a]= 0.5-53°+ 0.5-(-92°)
[aa]= +66.5° [aa]=-19.5°

Poniewaz D-fruktoza obraca ptaszczyzne liniowo spolaryzowanego $wiatta bardziej w lewo niz D-glukoza
obraca jg w prawo, kat obrotu zmienia znak. jako inwersja. Powstata w ten sposéb réwnomolowa
mieszanina D-glukozy i D-fruktozy nazywana jest cukrem inwertowanym.
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