POLARYMETRIA
Temat: Identyfikacja węglowodanów i ilościowe oznaczanie glukozy w preparacie farmaceutycznym
Cel ćwiczenia –  ilościowe i jakościowe oznaczania cukrów opartych na zjawisku 
                         skręcania płaszczyzny polaryzacji światła  spolaryzowanego 

Podstawą polarymetrii jest pomiar kąta skręcania płaszczyzny światła spolaryzowanego w temperaturze 200C, w świetle sodowym o długości fali 589,3 nm. 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
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w którym: ( - zmierzony kąt skręcania płaszczyzny światła  spolaryzowanego w stopniach,

  [(] – skręcalność właściwa wyrażona w stopniach i wyznaczona dla 1% roztworów, 

    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. Po przekształceniu wzoru, otrzymuje się wzór na wartość stężenia badanego roztworu:
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Ćwiczenie 1 – zależność kąta skręcenia i skręcalności

                          właściwej od długości rurki 

                          polarymetrycznej 
Aparatura
Polarymetr Polax 2L

Odczynniki:

· 10 % roztwór sacharozy

· woda destylowana

Wykonanie:

1. Rozcieńczyć dwukrotnie 10 % roztwór sacharozy (25 ml), w celu uzyskania 50 ml 5 % roztworu sacharozy.

2. Przeprowadzić kalibrację polarymetru za pomocą wody destylowanej.

3. Odczytać kąt skręcania płaszczyzny światła spolaryzowanego 5 i 10 % roztworu sacharozy w rurkach 1 i 2 dm. Każde oznaczenie powtórzyć trzykrotnie. 

Opracowanie wyników:
· Wyniki pomiarów umieścić w tabeli. Obliczyć skręcalność właściwą sacharozy.

	Stężenie sacharozy [%]
	Długość rurki [dcm]
	 α  kąt skręcenia
	[α] skręcalność właściwa

	5 %
	1 dm
	1.

2.
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średnia = 
	

	5 %
	2 dm
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	10 %
	1 dm
	1.

2.
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średnia = 
	

	10 %
	2 dm


	1.
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· Wyciągnąć wniosek: czy długość rurki polarymetrycznej wpływa (jeżeli tak, to w jaki sposób) na kąt skręcenia i skręcalność właściwą
Ćwiczenie 2 – zależność kąta skręcenia płaszczyzny 

                         polaryzacji od stężenia 

Odczynniki:

· Podstawowy roztwór glukozy – 25%

· Woda destylowana
· Roztwór badany glukozy do oznaczenia ilościowego
Wykonanie:

· Sporządzić wzorcowe roztwory glukozy:

· odmierzyć do kolejnych, ponumerowanych zlewek po 3, 6, 12, 30 ml roztworu podstawowego glukozy

· próbki uzupełnić wodą destylowaną do 30 ml, roztwory wymieszać

· uzyskuje się roztwory wzorcowe glukozy o stężeniu: 2,5; 5, 10, 25%.

· Odczytać kąt skręcania płaszczyzny światła spolaryzowanego roztworów wzorcowych glukozy oraz roztworu badanego (zadanie). Każde oznaczenie powtórzyć trzykrotnie. Pomiary należy wykonywać w rurce polarymetrycznej o tej samej długości.

Opracowanie wyników:
· Wyniki pomiarów umieścić w tabeli.
	c [%]
	α –  kąt skręcenia
	α – kąt skręcania

(wartość średnia) 
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· Sporządzić wykres kalibracyjny przedstawiający zależność kąta skręcania płaszczyzny polaryzacji α od stężenia glukozy.
· Z wykresu kalibracyjnego odczytać stężenie próby badanej

· Obliczyć błąd bezwzględny i błąd względny pomiaru.
Błąd bezwzględny ((x) - bezwzględna wartość różnicy między wartością rzeczywistą  (x) a wartością otrzymanego wyniku (xi).
                                     (x = (x – xi (
Błąd względny ((x wzgl.), wyraża stosunek wielkości błędu bezwzględnego ((x) do mierzonej wartości prawdziwej (x).
                         (x
       (x wzgl =                 x 100%     
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· Wyciągnąć wniosek: czy stężenie wpływa (i w jaki sposób) wpływa na kąt skręcenia i skręcalność właściwą?
Ćwiczenie 3– polarymetryczna identyfikacja

 węglowodanu i ilościowe oznaczanie  stężenia glukozy       

Polarymetryczna identyfikacja węglowodanu

Odczynniki:

· 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.

Tabela. Skręcalność właściwa cukrów.

	Cukier
	[α]D20
	Cukier
	[α]D20

	D-arabinoza
	( 105o
	Laktoza
	( 52o

	D-fruktoza
	( 93o
	Sacharoza
	( 66o

	D-deoksyryboza
	( 56o
	D-galaktoza
	( 82o

	D-ryboza
	( 24o
	L-arabinoza
	( 105o

	Cukier inwertowany
	( 20o
	(-D-glukoza
	( 109,1o

	D-mannoza
	( 15o
	Maltoza
	( 130o

	(-D-glukoza
	( 19,8o
	Skrobia
	( 196o

	D-glukoza
	( 52,7o
	Glikogen
	( 198o


Ilościowe oznaczenie stężenia glukozy w preparacie farmaceutycznym Glucosum
Odczynniki:

· Preparat farmaceutyczny Glucosum
· 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.
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wiedząc, że: [(] - skręcalność właściwa D-glukozy (+52,70)

                        l - długość rurki polarymetrycznej (dcm)

                       ( - zmierzony kąt skręcania płaszczyzny światła spolaryzowanego

· Obliczyć błąd bezwzględny i błąd względny oznaczenia, przyjmując jako wartość rzeczywistą, zawartość glukozy deklarowaną przez producenta.

Ćwiczenie 4 – badanie mutarotacji glukozy       

Odczynniki:

· glukoza 

· 10 % Na2CO3
Wykonanie:

· Odważyć 2,5 g glukozy, rozpuścić w 50 ml wody destylowanej w kolbie miarowej, otrzymuje się 5% roztwór glukozy. Roztwór glukozy sporządzić bezpośrednio przed wykonaniem pomiaru.

· Natychmiast po sporządzeniu roztworu odczytać kąt skręcania płaszczyzny polaryzacji. Odczyty powtarzać co 10 minut, aż do czasu ustalenia się kąta skręcania.

· Identyczne doświadczenie wykonać z 5 % roztworem glukozy do którego należy dodać 5-6 kropli 10 % Na2CO3. 

· Pomiary dla roztworu glukozy i roztworu glukozy z Na2CO3 należy wykonywać w rurce polarymetrycznej o tej samej długości.

Opracowanie wyników:
Wyniki pomiarów umieścić w tabeli.

	czas [min]
	5% glukoza

α – zmierzony kąt skręcania płaszczyzny polaryzacji
	5% glukoza z Na2CO3
α – zmierzony kąt skręcania płaszczyzny polaryzacji
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Wyciągnąć wnioski.
