Лабораторна робота №4

Тема: термічний аналіз системи аспірин-фенацетин.

Мета: провести термічний аналіз на прикладі суміші аспірин-фенацетин; навчитись знімати криві охолодження і будувати на їх основі діаграму плавкості.

Обладнання: набір пробірок; водяна баня; термометри на 150 Со, секундомір; технохімічні вани.

Матеріали та реактиви: Чисті речовини аспірину та феноцитин та суміші на їх основах

Контрольні запитання (див.лаб.роб. №3).
Завдання роботи.

1. Визначити температури початку і кінця плавлення сумішей рідкого складу

2. Збудувати діаграму плавкості, визначити евтектичну точку та склад евтектичної суміші.

3. Відмітити чотири області на діаграмі, описати склад фаз в кожній з них, визначити ступінь свободи в цих областях, , на лініях діаграми та в евтектичній точці

термічний аналіз може бути заснований для аналізу бінарних сумішей. Для цієї цілі служить спрощений метод спостереження початку та кінця  плавлення невеликої кількості сумішей у вузьких капілярах.

Температури плавлення і кристалізації співпадають між собою тільки для чистих речовин, а для сумішей вони різняться

Якщо взяти розплави, що відрізняються за складом, то кристалізація їх почнеться при різних температурах, закінчиться вона для всіх сумішей при одній і тій же температурі, температурі евтектики.

Якщо, навпаки, нагрівати тверді суміші різного складу, то початок плавлення буде проходити при найбільш низький евтектичній температурі, однаковій для всіх сумішей, а кінець плавлення – при різних температурах, що співпадають с температурами початку кристалізації тих же сумішей.

Експериментальна частина

Приготувати 10 сумішей аспірин-фенацетин різного складу по 0,2-0,5 г кожна у співвідношеннях, що вказані в таблиці 1. Приготовлені суміші ретельно розтерти у ступці і щільно заповнити ними капіляри (1 мм діаметром та довжиною 3 см), що запаяні з одного боку. Для щільного заповнення капіляру використовують тонкі скляні нитки.

Визначення температури плавлення проводять за звичайною методикою. капіляр прикріпляють гумовим кільцем до термометру (на 150 Со) так, щоб запаяний його кінець був на рівні кульки термометру. Термометр с капіляром опускають в пробірку, що служить повітряною сорочкою. Пробірка поміщається в масляну або гліцеринову баню, яка нагрівається дуже повільно так, щоб за 1 хвилину температура піднялась приблизно на 4 Со. Спостереження ведуть при інтенсивному освітлені капіляра.

Відмічають показання термометра в момент початку плавлення (евтектична точка) та кінця плавлення (лінія ліквідусу). Вимірювання проводять для всіх сумішей. отримані дані заносять у таблицю.

Таблиця 1 

	склад суміші
	Аспірин
	100
	80
	70
	60
	50
	40
	30
	20
	10

	
	Фенацитин
	0
	20
	30
	40
	50
	60
	70
	80
	90

	
	Температура початку плавлення
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	Температура кінця плавлення
	
	
	
	
	
	
	
	
	


Евтектична точка цієї системи лежить при 102,5о  склад евтектики 47 % аспірину та 53 % фенацетину.

Аналогічні діаграми можна побудувати й для інших лікарських емульсій, що наведені у табл. 2.

	Склад суміші
	температура евтектики 
	склад евтектики, %

	І                       ІІ
	
	І
	ІІ

	пірамідон-аспірин
	73
	47
	53

	Пірамідон-фенацетин
	8,6
	64
	36

	люмінал-фенацетин
	122,5
	40
	60


Звіт по роботі повинен обов’язково мати

1. Описану методику використання роботи

2. Таблиці з розрахунками вимірів

3. Побудована на міліметрівці діаграма плавкості дослідженої системи.

4. Склад евтектики, евтектична температура.

5. Висновки

