Ćwiczenie 5
Oznaczanie stężenia gliceryny metodą refraktometryczną,   węglowodanów metodą polarymetryczną oraz wodorotlenku sodu metodą miareczkowania konduktometrycznego w preparatach kosmetycznych 
Cel ćwiczenia: Oznaczanie stężenia gliceryny w kremie do rąk metodą 

                        refraktometryczną, ilościowe i jakościowe oznaczanie węglowodanów 

                        metodą polarymetryczną oraz oznaczanie stężenia wodorotlenku sodu w 

                        mydle metodą miareczkowania konduktometrycznego
Refraktometria
Refraktometria jest metodą analityczną wykorzystującą zjawisko załamania światła. Promień świetlny padający pod kątem ( na płaszczyznę rozgraniczającą dwa ośrodki ulega załamaniu pod kątem (. 
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Stosunek sinusa kąta padania do sinusa kąta załamania określany jest współczynnikiem załamania światła lub współczynnikiem refrakcji (n):

                                             sin (
                                 n =                              

                                            sin (
Pomiaru współczynnika załamania dokonuje się w temperaturze 200C, w świetle sodowym o długości fali 589,3 nm. Zwiększając kąt padania do wartości 900, zwiększa się kąt załamania i osiąga maksimum (kąt graniczny). Ponieważ sinus kąta 900 równa się 1, to równanie opisujące współczynnik refrakcji przyjmuje postać:

                                           1

                               n =                              

                                           sin (gr

Pomiar współczynnika refrakcji sprowadza się do zmierzenia kąta granicznego. Kąt graniczny stanowi ostre rozgraniczenie między częścią oświetloną i nieoświetloną ośrodka.

Współczynnik załamania zależy od rodzaju związku chemicznego i jego stężenia. Pozwala to na identyfikację związku chemicznego, wykrywanie zanieczyszczeń i oznaczenia ilościowe. Współczynnik refrakcji zmniejsza się wraz ze wzrostem temperatury. 
I. Oznaczanie stężenia gliceryny w  kremie do rąk    
Sprzęt i odczynniki
·  Refraktometr J-257

·  Podstawowy roztwór gliceryny – 10%

·  Woda destylowana
·  Krem do rąk glicerynowo-cytrynowy
Wykonanie pomiarów
1. Sporządzić wzorcowe roztwory gliceryny:

· odmierzyć do kolejnych, ponumerowanych probówek po 0,2; 0,4; 0,8; 1,2; 1,6 i 2 mL roztworu podstawowego gliceryny (10%), uzupełnić wodą destylowaną do 2 mL.
· uzyskuje się roztwory wzorcowe gliceryny o stężeniu: 1, 2, 4, 6, 8 i 10%.
	L.p.
	Objętość roztworu gliceryny o stężeniu 10% [mL]
	Objętość wody destylowanej

[mL]

	1.
	0,0
	2,0

	2.
	0,2
	1,8

	3.
	0,4
	1,6

	4.
	0,8
	1,2

	5.
	1,2
	0,8

	6.
	1,6
	0,4

	7.


	2,0
	0,0


· odważyć w probówce około 1,5 g kremu do rąk, dodać 2 ml wody destylowanej i dokładnie wymieszać.
· przy użyciu refraktometru dokonać pomiaru współczynnika refrakcji wody destylowanej oraz przygotowanych wzorcowych roztworów gliceryny.
· zmierzyć współczynnik refrakcji roztworu kremu do rąk
Opracowanie wyników

· Wyniki zestawić w tabeli i sporządzić wykres kalibracyjny przedstawiający zależność współczynnika refrakcji n od stężenia gliceryny.
	c [%]
	n (współczynnik załamania)

	woda
	

	1 %
	

	2 %
	

	4 %
	

	6 %
	

	8 %
	

	10 %
	

	Krem do rąk
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Wykres kalibracyjny roztworów wzorcowych gliceryny

· Oś Y wykresu powinna rozpoczynać się w punkcie odpowiadającym współczynnikowi refrakcji wody (1,333) (stężenie gliceryny O%).    
· W oparciu o wykres kalibracyjny odczytać stężenie gliceryny w kremie do rąk.
Polarymetria
Podstawą polarymetrii jest pomiar kąta skręcania płaszczyzny światła spolaryzowanego. Przyrządem służącym do badania czynności optycznej i pomiaru kąta skręcenia płaszczyzny polaryzacji substancji jest polarymetr. Zbudowany jest z dwóch pryzmatów Nicola. Pierwszy z nich, za pomocą którego otrzymuje się światło spolaryzowane, nazywa się polaryzatorem, a drugi, za pomocą którego można zmierzyć kąt skręcenia płaszczyzny polaryzacji światła, nazywa się analizatorem.
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Polarymetria jest stosowana do identyfikacji, wykrywania zanieczyszczeń i do oznaczeń  ilościowych związków zawierających co najmniej jeden węgiel asymetryczny w cząsteczce. Wartością charakteryzującą związek optycznie czynny jest skręcalność właściwa [(]. Jest to wielkość kąta skręcenia płaszczyzny światła spolaryzowanego (() przez 1 dcm roztwór zawierający 1g substancji w 1 ml w świetle linii D sodu = 589,3 nm, w temperaturze 20(C

                                         ( x 100

                             [(]  =                                   

                                         c x l

w którym: ( - kąt skręcania płaszczyzny światła spolaryzowanego

                 [(] – skręcalność właściwa 

                  l – grubość warstwy roztworu (długość rurki  

                      polarymetrycznej) 

                  c – stężenie (%).

· Wartość kąta skręcenia płaszczyzny polaryzacji światła zależy od stężenia badanego roztworu, długości naczynia, w którym roztwór się znajduje, długości fali światła oraz od temperatury. 

· Identyfikacja substancji metodą polarymetryczną polega na wyznaczeniu skręcalności właściwej będącej wielkością indywidualną każdej substancji. 

· Podstawą oznaczenia ilościowego substancji metodą polarymetryczną jest proporcjonalność wielkości kąta skręcenia płaszczyzny polaryzacji światła do stężenia substancji wywołujących to skręcenie. 

                                         ( · 100

                              c =

                              [α] ·  l
Wykonanie ćwiczenia 

· Identyfikacja  węglowodanu 

Sprzęt i odczynniki:

· Polarymetr Polax-2L

· 1% roztwór cukru do identyfikacji

· Woda destylowana

Wykonanie:

· Określić kierunek skręcalności roztworu cukru, odczytać kąt skręcania płaszczyzny światła spolaryzowanego. Każde oznaczenie powtórzyć trzykrotnie. 

Opracowanie wyników:

· Obliczyć skręcalność właściwą, wiedząc, że stężenie cukru: c = 1%.

· Znając kierunek skręcalności i skręcalność właściwą zidentyfikować cukier korzystając z danych zawartych w tabeli.

 Skręcalność właściwa cukrów.

	Cukier
	[(]
	Cukier
	[(]

	D-arabinoza
	( 1050
	Laktoza
	( 520

	D-fruktoza
	  ( 930
	Sacharoza
	( 660

	D-deoksyryboza
	  ( 560
	D-galaktoza
	( 820

	D-ryboza
	  ( 240
	L-arabinoza
	   ( 1050

	Cukier inwertowany
	  ( 200
	(-D-glukoza
	( 109,10

	D-mannoza
	  ( 150
	Maltoza
	   ( 1300

	(-D-glukoza
	( 19,80
	Skrobia
	   ( 1960

	D-glukoza
	( 52,70
	Glikogen
	  ( 1980


· Ilościowe oznaczenie stężenia glukozy

Sprzęt i odczynniki:

· Polarymetr Polax-2L

· Roztwór badany glukozy do oznaczenia ilościowego

· Woda destylowana

Wykonanie:

· Odczytać kąt skręcania płaszczyzny światła spolaryzowanego. Każde oznaczenie powtórzyć trzykrotnie. 

Opracowanie wyników:

· Obliczyć stężenie c glukozy, wiedząc, że: skręcalność właściwa D-glukozy wynosi +52,7o.

                               ( x 100
                             c =                          

                              [(] x l

gdzie: [(] - skręcalność właściwa D-glukozy (+52,70)

            l - długość rurki polarymetrycznej (dcm)

           ( - zmierzony kąt skręcania płaszczyzny światła 

                         spolaryzowanego

Obliczyć błąd bezwzględny i błąd względny pomiaru
· Błąd bezwzględny (Δx) – bezwzględna wartość różnicy między wartością 
                                       rzeczywistą  (x) a wartością otrzymanego wyniku - zadanie (xi).

                                          Δx=|x-xi|
· Błąd względny (Δxwzgl.) – wyraża stosunek wielkości błędu bezwzględnego (Δx) do 
                                               mierzonej wartości rzeczywistej (x).
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Błąd względny jest wartością niemianowaną. Wyrażony w procentach ułatwia porównywanie wielkości błędów pomiędzy sobą.

Obliczyć błąd bezwzględny i błąd względny pomiaru.

Miareczkowanie konduktometryczne

Konduktometria jest metodą elektroanalityczną polegającą na pomiarze przewodnictwa elektrolitycznego roztworu znajdującego się między dwoma elektrodami. . Badanie przewodnictwa dotyczy przede wszystkim wodnych roztworów elektrolitów, które charakteryzują się określonym przewodnictwem elektrycznym G, definiowanym jako odwrotność oporu R

                                             G = 1 / R

Opór elektrolitu jest wprost proporcjonalny do jego długości l i odwrotnie proporcjonalny do jego przekroju s

Przewodnictwo właściwe elektrolitu (() jest odwrotnością oporu właściwego elektrolitu. Jest to przewodnictwo elektrolitu zawartego między elektrodami o powierzchni 1 cm2 i odległymi od siebie o 1 cm.


                    χ = 1/R x l/s   [S·cm-1]

Przewodnictwo właściwe zależy od rodzaju elektrolitu, jego stężenia i temperatury. W obszarze małych stężeń przewodnictwo rośnie niemal liniowo, co jest wynikiem zwiększania się ilości jonów przypadających na jednostkę objętości roztworu. W roztworach stężonych przewodnictwo początkowo rośnie a następnie maleje, związane jest to z niecałkowitą dysocjacją elektrolitów i wzrastającym oddziaływaniem międzyjonowym. Przewodnictwo rośnie ze wzrostem temperatury. 

W analizie konduktometrycznej można wyróżnić dwie metody: konduktometrię bezpośrednią i miareczkowanie konduktometryczne.

 Konduktometria bezpośrednia polega na pomiarze przewodnictwa właściwego elektrolitów i na tej podstawie określa się stężenie substancji. 

Miareczkowanie konduktometryczne polega na pomiarach zmian przewodnictwa roztworu miareczkowanego. Zmiany te są widoczne wówczas, gdy do roztworu wprowadza się jony różniące się znacznie ruchliwością od jonów obecnych pierwotnie w roztworze. Punkt końcowy miareczkowania ustala się graficznie na podstawie wykresu przedstawiającego zależność przewodnictwa miareczkowanego roztworu od objętości dodanego odczynnika miareczkującego. Podczas miareczkowania konduktometrycznego w miarę dodawania odczynnika miareczkującego objętość roztworu wzrasta, a jego stężenie ulega zmianie. Rzeczywistą wartość przewodnictwa uzyskuje się, uwzględniając poprawkę na rozcieńczenie roztworu. Miareczkowanie konduktometryczne znajduje zastosowanie przede wszystkim w reakcjach zobojętniania i strącania. 
Sprzęt: 

· biureta

· konduktometr Orion Star

Odczynniki: 

· roztwór HCl o stężeniu 0,02 mol/L
· woda destylowana

· próbka produktu kosmetycznego - mydło w płynie
Wykonanie:

· Miareczkowanie roztworu próbki produktu kosmetycznego

1. Pobrać 10 mL próbki produktu kosmetycznego (mydło w płynie) do cylindra, następnie dodać 40 mL wody destylowanej, całość dokładnie wymieszać. Badany roztwór przelać do naczynka w którym będzie wykonywane miareczkowanie. Naczynko ustawić na mieszadle magnetycznym, wrzucić mieszadełko i uruchomić mieszanie. 
2. Zmierzyć przewodnictwo badanego roztworu przed dodaniem pierwszej porcji titranta, zgodnie z instrukcją obsługi konduktometru.

3. Roztwór miareczkować z biurety 0,02 mol/l roztworem HCl dodając każdorazowo 1mL titranta. Po dokładnym wymieszaniu zmierzyć przewodnictwo i zapisać
w zeszycie laboratoryjnym.

4. Miareczkowanie należy prowadzić do uzyskania co najmniej 40 punktów (40 mL titranta).

Opracowanie wyników:

· Dla każdej porcji titranta wyliczyć poprawkę na rozcieńczenie roztworu spowodowane dodawaniem HCl. Poprawkę obliczyć ze wzoru
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gdzie:
V0 - wyjściowa objętość roztworu miareczkowanego


V1 – sumaryczna objętość dodanego HCl

· Obliczyć skorygowane przewodnictwo właściwe (
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Przewodnictwo skorygowane = przewodnictwo odczytane 
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· Wyniki zestawić w tabeli:

	VHCl [mL]
	χ [S
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· Sporządzić krzywą miareczkowania konduktometrycznego - wykres ilustrujący zależność skorygowanego przewodnictwa od objętości dodanego titranta.
                                                                                                                                        
Wyznaczyć punkt równoważnikowy miareczkowania (w tym celu należy poprowadzić styczne do prostoliniowych odcinków krzywej, punkt ich przecięcia się zrzutować na oś odciętych).

· Obliczyć stężenie molowe wodorotlenku sodu w produkcie kosmetycznym (mydło w płynie) ze wzoru: 
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gdzie:
CHCl - stężenie titranta [0,02 mol/L]

VPR -
objętość titranta w punkcie równoważnikowym (objętość kwasu solnego zużyta na zobojętnienie wodorotlenku sodu)

V - objętość badanego roztworu odmierzona do oznaczenia (10 mL)
1,333
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