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Gyogyszerbomlas sebességének homérsékletfiiggése

1. Bevezetés

A gyakorlat soran a Kalmopyrin hidrolizisének hémérsékletfiggését vizsgaljuk. A
Kalmopyrin hidrolizise kinetikailag elsérendii reakcid. A kinetikailag elsérendii reakciok

sebességi allanddja a kovetkezOképpen adhatd meg:

M

ahol ¢ az id6, z a reagens (jelen esetben a Kalmopyrin) kezdeti koncentracioja, x pedig az
elbomlott reagens koncentracioja.

A reakcié sebessége vagy a sebességi allando értéke fligg a hémérséklettol. A
hémérsékletfliggést az Arrhenius egyenlet irja le:

dnk _ E

= 2
dt  RT? @
melynek integralt alakja:
k=4 -E/RT (3)
Igk = IgA - E/2.303RT 4

Az egyenletben 4 a preexponencialis tényez0, E az aktivalasi energia, R a gazallando
(R = 8.314 J/Kmol). Az aktivalasi energia meghatarozhat6 grafikus uton, ha az lgk - 1/T
fliggvény meredekségét megmérjiik és azt szorozzuk 2.303 * 8.314-el, amikor az E-t J/mol -
ban kapjuk meg. Ha két hdmérsékleten megmérjiik a reakciosebességi allandot (ki-t és ko-t

T, és T, hdmérsékleten) az aktivalasi energia a kovetkezd képlettel szamithato ki:

E =2.303*83141g%§1£ %)
00 -1,
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2. A gyakorlat kivitelezése

A Kalmopyrin (acetilszalicilsav-Ca sdja) hidrolizise kinetikailag elsérendii folyamat és

az alabbiak szerint jatszodik le:
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A reakcid szobahdmérsékleten igen lassu, ezért a méréseket magasabb hdmérsékleten
végezziik. A reakcid sebességi alland6janak meghatarozasahoz ismerni kell a reaktans vagy a
termék koncentraciojanak valtozasat a reakcioidével. Jelen reakcioban a képzddd
acetilszalicilsav Fe®™ ionokkal alkotott stabil ibolyaszinti komplexét hatarozzuk meg
spektrofotometrias modszerrel. A lugos kozegben lejatszodo reakcidelegybdl meghatarozott
reakci6idonél ismert mennyiségli mintakat vesziink, a reakciot befagyasztjuk a hdmérséklet és
a [OHT] hirtelen lecsokkentésével. Az eldirt higitasokat kovetden az acetilszalicilsav Fe(III)-
komplexének koncentraciojat spektrofotometrias uton meghatarozzuk. A t = végtelen
reakcioidéhoz tartozd termékkoncentraciokat, amelyek megfelelnek a Kalmopyrin kezdeti

koncentracidjanak, igen nagy reakcioidénél vett mintabol lehet meghatarozni.

A méréseket két homérsékleten kell végrehajtani, ezeket a gyakorlatvezeté hatdarozza
meg a gyakorlat kezdetén. (A reakcid Arrhenius paramétereinek meghatarozasa érdekében

ajanlott hdmérséklet 313 és 353 K (40 ¢s 80 °C).)

2 db Kalmopyrint kiilon-kiilon dorzsmozsarban elporitunk, és kiilon-kiilon f6z6poharban
kevés desztillalt vizben oldunk, majd 25 cm’-es mérélombikokba sziirjiik és jelig toltjiik (I. és
II. tdrzsoldat). A térzsoldatokon kiviil még az alabbi oldatokat kell elkésziteni: 50-50 cm®
térfogatt 0.25 M HCI, 0.25 M NaOH, és 0.1 M HCl-ben oldott 0.1 M FeCls.

Reakcid alacsonyabb hémérsékleten, pl. 313 K-en

a) A Kalmopyrin kezdeti koncentracidéjanak (z) meghatarozasa:
Az 1. sz. torzsoldatbol 2 cm’® mintat csiszolatos dugds Erlenmeyer lombikba pipettizunk,
hozzdadunk 3 cm® 0.25 M NaOH oldatot és a lombikot belehelyezziik a pontosan ismert

hémérsékletli termosztatba. A 60. percben a reakciot befagyasztjuk (a lombikot jeges vizbe
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allitva), tartalmat 500 cm’-es mérélombikba toltjik és kevés desztillalt vizzel mossuk,
hozzdadunk 5 cm® 0.25 M HCI-t és 10 cm® FeCls alapoldatot és desztillalt vizzel 500 cm’-re
higitjuk.

Az 1. torzsoldat maradékat a mérélombikbol csiszolatos dugds Erlenmeyer lombikba toltjiik at
(nem mossuk!), termosztatba helyezziik (t=0 perc), és a lombik kivétele nélkiil a bomlas 15,
20, 25, 30 és 35. percében 2 cm’-es mintdkat vesziink, amelyet az el6készitett 25 cm’-s
mér8lombikokba tSltiink. A mintikhoz hozzaadunk 0.5 cm’ 0.25 M HCl-at, 0.5 cm’® 0.1 M

FeClz-at és 25 cm® dssztérfogatra higitjuk Sket desztillalt vizzel.

Reakcié magasabb hémérsékleten, pl. 353 K-en

a) A Kalmopyrin kezdeti koncentracidjanak meghatarozasa:
A 1L sz. torzsoldatbol 2 cm’-t csiszolatos dugés Erlenmeyer lombikba pipettizunk,
hozzaadunk 0.6 cm’ 0.25 M NaOH-t és 15 cm’ desztillalt vizet, majd a lombikot
belehelyezziik az ismert hémérsékletii termosztatba. A 60. percben a reakciot befagyasztjuk,
a lombik tartalmat 100 cm’-es mérlombikba t5ltjik és kevés deszt.vizzel atmossuk, s a
mintdhoz hozzdadunk 1 cm® 0.25 M HCI-t, 2 em® 0.1 M FeCls-at, majd desztillalt vizzel 100
cnr’-re higitjuk.

b) A tid6pontig elbomlott Kalmopyrin koncentraciéjanak meghatarozasa:
A 1. torzsoldat maradékat a mér6lombikbol csiszolatos dugds Erlenmeyer lombikba toltjiik at
(nem mossuk!), termosztatba helyezziik (t = 0 perc) és a lombik kivétele nélkiil a bomlas 10,
15, 20, 25 és 30. percében 2 cm’ mintékat vesziink. A 10, 15 és 20. percben vett mintakhoz
hozzdadunk 0.5 cm® 0.25 M HCL-t és 0.5 cm® 0.1 molos FeCly-at és 25 cm’-re higitjuk
desztillalt vizzel. A 25 és 30. percben vett mintakhoz 0.5 cm’ 0.25 M HCI-t és 2 em’ 0.1 M
FeCls-ot adunk és 100 cm®-re higitjuk desztillalt vizzel.

Figyelem! A kisérleteket célszerli ugy végezni, hogy a megadott térfogati mérélombikba
elére bepipettazzuk a megfelelé mennyiségii sosavat és a FeCl; oldatot, a lombikot 2/3-ad
részéig feltoltjik desztillalt vizzel, s jeges vizbe allitjuk. Az Osszes minta fogadasara

sziikséges mérélombikot készitsiik igy el6 €s tegyiik 6ket jeges vizbe.

Mindkét hémérsékleten a kezdeti koncentracio és a ¢ id6pillanatig elreagalt Kalmopyrin

meghatarozasahoz sziikséges oldatokat helyezziik egyidoben a termosztatba.
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Fényabszorpcié mérése

Mind a kezdeti, mind a ¢ iddpillanatban 1évé koncentracid6 meghatarozasa
spektrofotometridsan torténik. A Spekol spektrofotométer kezelése a gyakorlat végén
talalhato.

A gyakorlat kezdetén kapcsoljuk be a késziiléket, hogy kb. fél oran at melegedjen!

a d rétegvastagsaggal, valamint /b aranyossagi tényezOvel. 1/b jelenti annak az

egységéiil az (acetilszalicilsav mg)/(100 cm® oldat)-ot valasztjuk, akkor b= 8.3.

A=x"d/b illetve x'=bA/d

A reakcidedényben 1évé x koncentraciét a higitasi arany figyelembevételével
szamitjuk ki (pl. x = 25%x"2, x = 100*x/2, x = 500*x’/2), aszerint, hogy a kivett 2 cm’-es
mintékat fotometralds el6tt hany cm’-re higitottuk.

A Spekol fotométernél hasznalt kiivettak rétegvastagsagat a kiivettarol olvassa le. A

méréseket 552 nm hullimhosszon végezziik.

3. Beadand6 eredmények

1. A mérési és szamitott adatok tablazatosan

mg/100cm’

HOmérséklet: K; 7=
Reakcioido Higitas A X (z-x) k
Perc s mg/100 cm® | mg/100 cm’ 5!

2. A sebességi allandd homérsékletfiiggése

Hémérséklet 1/T Kstlag lgk A mérések standard
e

K K s devidcidja*
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3. A sebességi allandé hémérsékletfliggésébdl hatarozzuk meg a sebességi allando értékét

20°C-on (293 K) grafikusan, abrazolva a Ig k-t az 1/T figgvényében.

4. Az Arrhenius egyenlet integralt alakjaba torténé behelyettesitéssel szamitsuk ki az E
aktivalasi energiat és a preexponencialis tényezot.

E [kJ mol]=

IgA[s"] =

INCH

*standard deviaci6 szamitasa

_=\2
o= > (xi -X)

- n—1
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Melléklet
A SPEKOL fotométer kezelése

A késziilek bekapcsolasa:

1. Csatlakoztassuk a késziiléket a 220 V-os halozatba.

2. Kapcsoljuk a transzformatoron 1év6 kapcsolot "Be" allasba (Ein).

3. A késziiléken 1. jelii fényelzarolemezt "0" allasra allitjuk és a miszer skalajan a mutatot a
sOtétaram szabalyozé gombbal (1) a skalan beliilre kell hozni.

A késziilék hasznalata:

1. A kiivettakba a mérend$ oldatot illetve az oldoszert ontve, helyezziik el az 5. jeli
kiivettatartoba.

2. A 6. jelt fényretesz "0" allasa mellett a 1. jelii szabalyozdval a mutatot allitsuk a skala
bal szélén 1évé 0 T%, illetve a végtelen extinkcio értékéhez.

3. Allitsuk be a 4. jelii gombbal a kivant hullimhossz értékét.

4. Az oldészert vigyiik a fényutba, s allitsuk at a 6. jelii fényreteszt "I" allasba, s a 2. jelii
szabalyozogombbal 4llitsuk be a mutatot a 100 T% (illetve a 0 extinkcio) értékre a skala jobb
oldalan.

5. A fényreteszt allitsuk vissza "0" allasba. A mutatonak ekkor vissza kell térnie a 0%-ra.
Ha ez nem torténik meg (+ 1%-on beliil), akkor az 1. jelii gombbal korrigaljuk, de ilyenkor a
4. pontban leirtak szerint ujra el kell végezni a 100 T% beallitasat. (Ezt addig kell ismételni,
mig +1%-on beliil marad az eltérés.)

6. A. mérendé oldatot a fényutba helyezve a 6. jelii fényreteszt allitsuk "I"-re. A mutato
kilendiil. Olvassuk le abszorbancia értékét a tikros (fels6) skala segitségével, majd a
fényreteszt allitsuk vissza "0"-ra.

7. Amennyiben mérésiinket azonos hullamhosszon végezziik, a mintatartdban 1évo
kiivettat 1j mérendd oldatot tartalmazora cseréljik és az abszorbancia értéket leolvassuk.
Kiilonboz6 hullamhosszok esetén a szinkép tovabbi pontjait a 3.-6. pont ismétlésével kell
felvenni

r ~

—]| O

‘,’7 // o|-

[ \ i
6 5 4 3

1. abra SPEKOL alapmiszer kezeldszervei: 1 - alapmiiszer nullpont beallitoja, 2 - skala
100% beallitdja, 3 - alapmiiszer, 4 - hullamhossz beallité gomb, 5 - mintavalto kar, 6 -
fényretesz




