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Celeméwiczenia jest oznaczenie wybranych wikgiwosci fizykochemicznych polieteroli:
1. liczby kwasowej,

2. temperatury zaptonu w tyglu otwartym meiddarcussona,

3. zawartéci wody,
4

gestasci metod, piknometryczn lub areometryczy

Zagadnienia do kolokwium:

Metody miareczkowe stosowane do oznaczania zaseartwznych grup funkcyjnych
(karboksylowych, hydroksylowych, epoksydowych, igaaianowych),

Wptyw budowy chemicznej polieterolu na jego paramétykochemiczne,

Podstawowe metody oznaczania parametrow fizykoatmmech polieteroli (gstasé, lepkasé,

temperatura zaptonu, zawaitavody).
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1. Oznaczanie liczby kwasowe]

Odczynniki:
Wodorotlenek potasu, r-r 0,1n w alkoholu
Chloroform

Fenoloftaleina, r-r 1%

Wykonanie oznaczenia:

W naczyiku wagowym odway¢é na wadze analitycznej okoto 0,2 g polieterolu
z doktadnécia do 0,0001 g. Prolkkwraz z naczkiem umigci¢ w kolbie stakowej
0 poj. 250 ml i doda 15 ml chloroformu. Po rozpuszczeniu polieteroluaosiec 3 krople
fenoloftaleiny i miareczkowa 0,1 n alkoholowym roztworem wodorotlenku potasoweg
do wystpienia rGowego zabarwienia, utrzynmugego s¢ przez 15 sekund.
Liczbe kwasowy (LK) oblicza s¢ ze wzoru:
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V- objetos¢ 0,1n roztworu KOH zzytego do miareczkowania [ml]
n- normalné¢ roztworu KOH,
m- odwaka polieterolu [g]

0,00561 — ilé¢ wodorotlenku potasowego zawartego w 1ml 0,21nK@H [g]



2. Oznaczanie temperatury zaptonu w tyglu otwartym

metoda Marcussona

Wprowadzenie
Ogrzewanie cieczy organicznych, do ktorych zalicge wieksza¢ ptynow

eksploatacyjnych powoduje wydzielaniee st nich lotnych sktadnikbw. Twosz one
Z powietrzem mieszaniny, ktore w zetdriu z ptomieniem lub iskr mog ulec zaptonowi.
Warunkiem powstania zaptonu jest, albyzehie par w mieszance z powietrzem byto zawarte
w okreslonych granicach, zwanydjranicami zaptonpa iskra lub ptomig wnosity do uktadu
energé wiekszy od niezlednej do wywotania reakcji palenia. Wyrdia st dolng i gorm
granie zaptonu.Dolna granica zaptongest to minimalne gkenie par produktu w powietrzu,
przy ktérym wprowadzenie ptomienia lub iskry, o eqiewickszej ni energia zaptonu,
spowoduje zaptonGoérna granica zaptonyest to s¢zenie par produktu, powvigj ktérego
zapton nie wysipi. Granice zaptonu zate od wielu czynnikdw, z ktorych najuaiejsze to:

- sktad chemiczny par substancji,

- cisnienie,

- stkzenie tlenu,

- stkzenie i rodzaj gazéw obginych,

- ksztalt przestrzeni otacaapj obszar, w ktorym wysgbi zapton,

- umiejscowienie ptomienia.

Temperatura zaptonuyest to najnisza temperatura, w ktorej ciecz ogrzewana

w znormalizowanych warunkach wydzieli §to par, wystarczajca do wytworzenia
Z powietrzem mieszaniny zapaileg] st po zblizeniu ptomienia. W tych warunkach ko
wytwarzanych par jest niewystarczeg do podtrzymania palenia, gdyw stan pary
przedostaje gizbyt mato czstek produktu w jednostce czasu. Po wypalenjutyaih par,
ptomien ganie. Dalsze podnoszenie temperatury prowadzi dggogcia stanu, w ktérym
ilos¢ wydzielanych par w jednostce czasu jest rownécilpar spalanych. Wystarcza to
do podtrzymywania palenia. Temperatuw ktorej nasfpi taka rOwnowaga nazywaesi

temperatug palenia.



Rys. 1. Aparat do oznaczenia temperatury zaptotygiu otwartym metogl Marcussona
Wykonanie ¢wiczenia
Pomiar oznaczania temperatury zaptonu w tyglu dywarmetod Marcussona
nalery wykonywa przy wyhczonej wentylacji i zamkatych oknach
1. Napeiné tygielek wymagam iloscia badanej cieczy, tj. do poziomu dolnej kreski przy

badaniu produktéw o temperaturze zaptonu p@yy250°C, a do gornej kreski dla

pozostatych cieczy.
2. Napetniony tygiel umig w urzadzeniu na ptycie grzejnej waai powietrznej.
UWAGA:

Temperatura aparatu przed umieszczeniem w nim lkggipowinna by mniejsza

0 60°C od temperatury zaptonu.



3. Zanurzy w prébce termometr o odpowiednim zakresie skali:

- zakres pomiarowy 40-260°C - dla substancji o terafurze zaptonu parej 230°C,

- zakres pomiarowy 190-410°C - dla substancji operaturze zaptonu povsj 230°C.
Termometr powinien znajdowaie w odlegt@ci 5 mm odscianki i 2 mm od dna tygielka
oraz nie powinien utrudnégprzesuwu palnika.

4. Whczy¢ ukiad nagrzewania ustawaaj szybkd@¢ nagrzewania za pomsaakiadu regulacji

mocy. Przyrost temperatury w patikowej fazie (do ok. 30°C poiej przewidywanej

temperatury zaptonu) powinien wynésik. 6 °C /min.

5. Przy temperaturze paliwa ok. 30 °C pepi przewidywanej temperatury zaptonu

zmniejszy wartas¢ pradu przeptywajcego przez transformator tak, aby przyrost tempeyat

wynosit 3°C /min.

6. Zapalt i wyregulowa palnik tak, aby dtug@ ptomienia wynosita 1cm.

7. Wykona prolky zapalnéci przesuwajc palnik nad otwartym tyglem. Czas przebywania

ptomienia nad zwierciadtem cieczy powinien wyrdask. 1 s.

8. Préke zapalnéci powtarzé co 1 °C przyrostu temperatury cieczy.

9. Odczytan najnizsza temperatuy, przy ktérej pary paliwa zapadgjsic od ptomienia

i natychmiast gasnpo odsungciu palnika przyi¢ jakotemperatue zaptonu

10. Kontynuowa ogrzewanie probki powtarzaj proke zapalnéci az do momentu, gdy pary

cieczy zapalac sk od ptomienia nie gaarpo oddaleniu palnika. Jestt@mperatura palenia

substancji ciektych.

11. Wyjp¢ termometr i zgasi pakca sic problke nakladajc ptytke metalows na otwor

tygielka.

12.Wylkcz\¢ zasilanie grzaiki elektryczne,.

13. Po ostygriciu probki wyp¢ tygielek i przelé jego zawarté¢ w wyznaczone miejsce.

14. Po zakfaczeniu wszystkich oznaczeupewnté sig, ze zostat zamkety gtowny zawor

doptywu gazu sieciowego.



3. Oznaczanie zawartéci wody

Wprowadzenie

Metoda destylacji azeotropowej zaliczana jest depb&ednich metod oznaczania
zawartdci wody. Polega ona na wydzieleniu wody z badaméplki na drodze destylaciji
Z cieczami niemieszggymi sk z wody, lecz tworacymi z na mieszaniny azeotropowe
0 temperaturze wrzenia powgj 100°C. Oznaczenie przeprowadza 8 specjalnych
aparatach, gdzie skroplony w chiodnicy destylat fbierany w kalibrowanej probowce,
stad obgtos¢ warstwy wodnej odczytuje sbezpdrednio na skali probéwki (po rozdzieleniu
si¢ destylatu na dwie warstwy).

Stosowane w tej metodzie rozpuszczalniki powinn§ psaktycznie nierozpuszczalne

w wodzie, powinny charakteryzowai¢c dostatecznie wysak(ale nie za wysal) temperatuy
wrzenia oraz mié gestai¢ znacznie réna od 1 g/cmi (najczsciej ponizej 1 g/ cm), jest to
np. toluen (temp. wrz. 111°C, d — 0.867 gfrory ksylen (temp. wrz. 140°C, d — 0.862 g/
cm®). Metoda ta jest najbardziej przydatna do ozndezamwartéci wody w produktach
nieulegagcych rozktadowi w temperaturze wrzenia zastosowanegzpuszczalnika oraz
niezawierajcych sktadnikow lotnych rozpuszczalnych w wodziegololestylowaniu. Badany
produkt powinien zawietanie mniej nk 0,5% i nie wgcej niz 40% wody.

Zrodiem bedéw w tej metodzie me@ by niedoktadne odczytanie aipsci wody
w odbieralniku na skutek tworzenig gmulsji rozpuszczalnika z wedbadz zatrzymywanie

si¢ kropelek wody w gérnej g%ci aparatury.

chtodnica zwrotna/|'*+
_—

nasadka
azeotropowa

_ kolba destylacyjn

Tutaj odpuszczamy wed
zbierajca sic w nasadce
Rys. 2. Aparat do oznaczania zawéetavody metod destylacji azeotropowej



Wykonanie ¢wiczenia

W kolbie kulistej okagtodennej o poj. 250cfrzaopatrzonej w nasaglazeotropow
i chtodnia: zwrotmy umiesci¢ 60cn? ksylenu i 100g badanej cieczy. Kelmgrzewa za
pomoa ptaszcza grzejnego do temperatury wrzenia rozgaszika. Skroplona w chtodnicy
mieszanina azeotropowa zbierag sv wyskalowanej rurce nasadki. Ngsije w niej
oddzielenie wody odzejszego ksylenu. Uwaie zla& wodg do odbieralnika (mge tworzy
sig emulsja rozpuszczalnika z wgd Nastpnie oszacowailos¢ zebranej wody wagowo
lub obgtosciowo. Pozostaty w kolbie roztwér poliolu w ksylenkzla do odpowiedniego

pojemnika i pozostawido kolejnych oznacze



4. 0Oznaczanie gstosci

a. metoda piknometryczna

Wprowadzenie

Masa pozorna w powietrztio wartg¢ otrzymana przez wanie w powietrzu,
z wyciem standardowych odwaikow, bez uwzgidnienia poprawki na wypor powietrza
dla odwanikéw i wazonego obiektu.

Gestas¢ zmierzonato wartg¢ otrzymana przy zyciu piknometru ze szkta sodowo-
wapniowego w temperaturze pomiaruzméj od temperatury wzorcowania piknometru,

bez poprawek na rozszerzadtidub kurczliwa¢ szkia.

Gestas¢ wzgkdnato stosunek masy danej etgsci substancji w temperaturze to
masy takiej samej oftjosci innej substancji w temperaturzg. fTemperaturytit, mog by¢
réwne. Czsto t inna substang jest woda, co oznaczze gstas¢ wzgledna jest stosunkiem

gestasci substancji w temperaturze do g:stasci wody w temperaturze, t

Rys. 3. Piknometr

Wykonanie ¢wiczenia

1. Przed wykonanierfwiczenia naley upewnt si¢ czy piknometr jest suchy.

2. Czysty i suchy piknometr nalezwazy¢ z doktadnécia 0,0001g.

3. Wypelnt piknometr badanym roztworem przyygiu pipety do petna, po czym starannie
umiesci¢ korek uwaajac, aby nie pozostaty pod ninegherzyki powietrza.

4. Nadmiar cieczy, ktéry wyptynie z korka zettzabutka tak, aby menisk w kapilarze byt

na poziomie gornej powierzchni korka.



5. Zabrudzenia na zewinz piknometru wytrzé recznikiem nagczonym acetonem.
UWAGA: Star& si¢ nie dotyk& piknometru ¢koma, aby nie spowodowaogrzania
cieczy.

6. Napetniony badanym roztworem piknometr wraz ziesaczonym korkiem zwgc
na wadze analitycznej.

7. Zla badany roztwor i oczgi¢ piknometr.

8. Napeiné piknometr wod (przy napetnianiu piknometru wedalery stosowé te same

zasady jak przy wypetnianiu go badarnecz).

©

Napetniony wosl piknometr zway¢ na wadze analitycznej.

Opracowanie wynikow

Gestas¢ cieczy wyznaczoqprzy wyciu piknometru naley obliczy¢ ze wzoru:

_ (m,-m)p,
p = D _ S/ L
(m, -m,)

gdzie:

ms - masa suchego, czystego piknometru [g];

my, - masa piknometru napetnionego badanym roztworgm [
my, - masa piknometru napetnionego wdd;

O, - Gestos¢ wody.



b. metoda areometryczna

Aparatura:

- areometr,

- termometr

- cylinder do pomiaréw areometrycznych,

wykonany z przezroczystego szkia lub tworzywa sataego, lub metalowy, &rednicy
wewrgtrznej co najmniej 25 mm wkszej ni zewrgtrznasrednica areometru i 0 wysol®
takiej, aby areometr ptywat w badanej probce, &pvit miedzy dolnym kéicem areometru a

dnem cylindra wynosit co najmniej 25 mm.

Wykonanie ¢wiczenia

1. Do cylindra wprowadzibez rozpryskiwania, unikag tworzenia si peccherzykow
powietrza ok. 250chbadanej cieczy.

2. Usung¢ pecherzyki powietrza, ktore zbietagiec na powierzchni probki przez dotykanie
ich kawatkiem czystej bibuty filtracyjnej.

3. Odpowiedni areometr zanutzyv cieczy i pozwok na swobodne ustalenie jego
potozenia w rownowadze, uwajac aby nie zostata zwibna czs¢ trzpienia areometru
znajdupca st powyzej poziomu, na ktorym areometr ptywa swobodnie. éDvewa
ksztatt menisku, kiedy areometr jest naciskany &k zanurzyt i 1 mm lub 2 mm
ponizej poziomu rownowagi i uwalniany, aby wrocit do mewagi. Jéli ksztatt menisku
zmienia s¢, naley oczyci¢ trzpien areometru. PowtérZyprocedug do chwili, kiedy
ksztalt menisku pozostanie bez zmian.

4. W przypadku cieczy nieprzezroczystych poziyaby areometr spokojnie ustalit swoje
potozenie w cieczy.

5. W przypadku cieczy przezroczystych, o matej 68pknacisa¢ areometr ,tak aby

zanurzyt s¢ w cieczy o okoto dwie dziatki elementarne i zwolnacisk. Pozostata ¢
trzpienia areometru, ktéra znajduje powyzej powierzchni cieczy powinna pozosta
sucha, poniewaniepazadana ciecz na trzonie wptywa na wskazania areaomet

6. Wprowadzt areometr w lekki obrét i gei¢ go, co pomge mu swobodnie unassie
z dala odcian cylindra. Pozostawidostateczny czas na ustaleniessvobodnego
potaenia areometru i na wyphgtie na powierzchriwszystkich gcherzykow.
Przed odczytem usainwszystkie gcherzyki z powierzchni areometru.

7. Kiedy areometr zacznie spokojnie i swobodnyevpt z dala odscian cylindra,
odczyté wskazanie areometru na poziomie przeia podziatki areometru i ptaszczyzny
swobodnej powierzchni cieczy (Rys 4).



8. W przypadku cieczy nieprzezroczystych zanotowskazania areometru na poziomie
do ktérego podnosiggprobka obserwowana przy ustawieniu wzroku nieceyaej
ptaszczyzny powierzchni cieczy (Rys 5).

Rys. 4. Odczyt wskazania areometru Rys. 5. Odczyt wskazania areometru
w przypadku cieczy przezroczystych w przypadku cieczy nieprzezroczystych
Objanienia:

badana ciecz

pozioma ptaszczyzna powierzchni cieczy
dolna krawdz menisku

miejsce odczytu wskazania areometru
pozioma ptaszczyzna powierzchni cieczy
menisk

ok wNE



