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5.5 . Ozn czunie zawartoSci wody w cialach stalych i cieczach

Woda wchodz4ca w sklad rohnych materialow mohe by. zwiqzana z podstawowq

substancj qr ohnymi sposobam i :
l. Moze wchodzic w sklad chemiczny substancji fiest to woda konstytucyjna). Woda

konstytucyjna wystqpuje w strukturach krysztalow w postaci grup hydroksylowych.

Przykladem struktur zawieraj4cych jony OH- sq wodorotlenki i kwasy tlenowe.

W strukturach tych zwiqzkow nie fflozna wyroznii rzeczywistych czqsteczek wody.

M6wimy o wodzie konstytucyjnej, ale wlaSciwie cz4steczek wody nie ma w strukturze.

Utrata wody konstytucyjnej podczas prahenia powoduje calkowit4 zmianq struktury

krysztalu, na przyklad Ca(OH)2 - uklad heksagonalny, po utracie wody przechodzi

w CaO - uklad regularny.
2. MoZe byc zwiqzana mniej lub bardziej silnymi silarni adsorpcyjnyrni (woda higrosko-

prj na, zaokludowana, krystalic zna).
3. Woda swobodna.

5.5.1. Woda w cialach stalYch

Woda wchodz4ca w sklad skal wypelnia pory migdzy ziarnami i wykazuje trzy charak-

terystyczne odmiany o roZnym zachowaniu, mimo niezmiennego skladu chemicznego
(rysunek 5.5.  1).
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Rysunek 5.5.1.  Rodzaje wody w skalach

NajSciSlej z ziarnami mineralnymi zwiEzanajest woda kapilarna (wystEpuj4ca w kapila-

rach o Srednicy d<10 7 m) i blonkowata, lqcznie nazywana higroskopijn4. Powleka ona

cienk4 warstw4 poszczeg6lne ziarna. Oddzielenie takiej warstewki moZe wymagac

przekroczenia sil przyci4gania maj4cych wartoSe 2,5 GPa lub wigcej, jeSli woda ta wnika

w kapilary pomipdzy krysztaly o pokroju blaszek, na przyklad, mineraly i laste w glinach.

Powleczone wod4 higroskopUn4 cz4stki mineralne lqczqsiq ze sob4 kolejn4 nieco grubsz4

warstw4 wody wloskowatej , ktora pozostaj e w ci4glyrn ruchu i przech odzi od j ednej

czqsteczki skalnej do drugiej. Woda taka wiqze ze sob4 skladniki, nadaj4c skale wysok4

plastycznoSi, charakterystyczn4 dla gliny. Nawet tak zwrqzla i nieplastyczna skala j ak

granit zawiera w I m3 okolo 9 l i trow wody higroskoprjnej iwloskowatej. Na adhezyjnym

oddzialywaniu wody z czqsteczkami mineralnymi opiera sip w glown ej mierze technologia

ceramiki.
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ZawartoSc wody higroskopUnej i wloskowatej zaleZy od wielkoSci ogolnej powierzchni

ciala stalego i od zwrlzalnoSci jego powierzchni, jak r6wniez od wilgotnoSci fazy gazowej.

Mozna j4 usun4c czqsciowo przez umieszczenie crala w suchym miejscu, a calkowicie -

przez wysuszenie w tempera lurze 105- 1 3OoC.

Woda krystalizacyjna zajmuje SciSle okreSlone polozenia w sieci krystalicznej i jest na

ogol zwiEzana bezpoSrednio z kationem wi4zaniami koordynacyjnymi. Woda krystaliza-

cyjna jest wydzielana podczas ogrzewania w sposob skokowy; wytwarzajq siE przy tym

nowe fazy stale. Jej zawartoSc mozna oznaczyc na podstawie ubytku masy przy suszeniu

w temperaturze 105-150oC, o i le nie nastqpuje w tych warunkach rozklad substancji.

Wodg w krysztalach jonowych, silnie zwiryanE z kationami lub anionami w iloSciach

stechiometrycznych i zajmuj4c4 okreSlone miejsce w sieci krystalicznej nazywamy wod4

koordynacyjn4. Hydraty (zwiqzki uwodnione), zawieraj4ce wodq koordynacyjn4 powstaj4

szczeg5lnie w tych solach, ktore majq male kationy. Na przyklad, sole sodu przejawiaj4

duzo wiqksz4 tendencjq do tworzenia hydratow niL analogiczne sole potasu, rubidu czy

cezu. Ltczba koordynacyjna okreSlaj qca liczbp cz4steczek wody otaczaj4cych kation jest

roZnadla roznych kation6w i typow struktur. Dla Be2* iLi* wynosi zwykle 4. Najczqsciej

spotykana jest liczba 6. Dla Sr2* znanajest liczba 8. Polozenie czqsteczek wody dookola

kationow nie moze byi dowolne. Tworz4 one wieloSciany koordynacyj ne, przy czym

ladunki ujernne czqsteczek wody muszE byc zwrocone w strong jonu dodatniego. Wody

koordynacyjnej nie mozna wydzielic z krysztalu bez zniszczenia calej sieci krystalicznej.

Sole bezwodne rnaj4 zupelnie inn4 strukturE niz te same sole uwodnione. Przykladem soli

uwodnionych zawieraj4cych wodq koordynacyjn4 zwiqzanq z kationami s4: AlCl3'6H2O,

NiS O4.6HzO, Li2SO4'H2O, MnClz'1HzO .
Szczegolnym przypadkiem wody zwiqzanej w iloSciach stechiometrycznych jest woda

sieciowa, zajmuj4ca okreSlone miejsce w sieci krystalicznej, Iecz me zwiqzanabezpoSred-

nio zjonami. Woda sieciowa wystqpuje w takich zwiqzkach jak BaCly'2H2O, w kt6rych ani

kation, ani anion nie wykazujE zdolnoSci przyci4gania czqsteczek wody. Woda sieciowa

wystqpuje takae w zwiqzkach wysokouwodnionych, na przyklad w alunach

MerMertt(Soo)r. I2H.O, (gdzie: Mel - K*, Na*, NHo* a MeIII - Al'*, F"'*, Cr'*), w kt6rych

6 moli wody jest zwiqzanych oktaedry cznie z kationami trojwartoSciowymi M.ttt,

a pozostale 6 moli stanowi wodq sieciow4.
Istnieje jeszcze inny rodzaj wody w sieciach krystalicznych jonowych, roZniqcy siQ

zasadniczo od dotychczas opisanych, zwany wodq luZno zwi4zan4 (zeolityczn1, mipdzy-

warstwowA, migdzypakietow4, Sr6dwgzlow4 lub Sr6dwigZbowq). Cz4steczki wody luzno

zwiEzanej zalmujq miejsca w lukach struktury lub umieszczaiq- siQ miqdzy warstwami

struktur o charakterze warstwowym. Zwiqzki tego typu podczas odwadniania tracq wodg

w sposob ci4gly , bez poj awiania sig nowej fazy krystalic znei.

Przykladem zwi4zkow zawieraj4cych wodq tylko w lukach strukturalnych s4 zeolity,

czyh uwodnione glinokrzemiany sodowe i krzemiany, przewahnie wapnia i sodu

(MerrMett;O.Al2O3.nSiO2.mH2O. W duzych lukach istniej4cych miqdzy czworoScianami
(SiO4) stykaj4cymi siq naroZami mieszczq siQ swobodne cz4steczki wody. IloSc wody znaJ-

duj4cej siQ w tego rodzaju materialach zalety od wilgotnoSci otaczaj4cego Srodowiska

i moze siE zmieniac w spos6b ciagly. Cz4steczki wody mozna usun4c z krysztalu

ogrzewaj4c go do wyaszych temperatur niz w przypadku wody higroskoprjnej lub

umieszczaj4c w suchym Srodowisku w eksykatorze. Wodg mozna z powrotem wprowadzic

do struktury takich substancji. Materiaty tego fypu uzyrvane sQ po wypraZeniu jako Srodki

osuszaj4ce.
Wodq luzno zwiqzanq majq r6wniez niektore krzemiany, juk montmorylonit, oraz

niektore hydraty. Na przyklad, w strukturze CuSOa.5HzO kazdy jon Cu2* jest otoczony

tetraedrycznie przez 4 cz4steczki wody. W strukturze tej 415 wszystkich cz4steczek wody
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otacza jony Cu'*, a 115 wszystkich cz4steczek stanowi wodq SrodwigLbowq. Te ostatnie
czqsteczki wody znajdujE siq w lukach strukturalnych ikahda z nich ma w swym otoczeniu
dwa aniony SOo'- i dwie czEsteczki wody otaczajecej jony Cu2*.

Obecnie coraz wigcej uwagi poSwipca siQ hydratom metanu, jako potencjalnemu
2rodlu energii. Ocenia siq, ze okolo 1018 m3 metanu moze wystEpowai w,stanie hydratow
na terenach wiecznej zmarzliny Alaski, P6lnocnej Kanady i Syberii jak r6wniez na dnie
ocean6w, n? glgbokoSciach ponizej 400 m. Wysokie ciSnienie lub/i niska temperatura
sprzyjaj4 tworzeniu siE hydrat6w lekkich wqglowodor6w (Cr-Co), COz czy H2S.

Woda okludowana znajduje siE we wnptrzu substancji - wewnqtrz krysztalk6w, bryl
i doSi duzych cz4stek danej substancj i oraz w przestrzeniach wypetnionych lugiern pokry-
stalizacyjnym. Gdy maty krysztal rozrasta sig, to przy nawarstwianiu siq moze on zamknqc
w sobie roztwor macierzysty. IloSi wody okludowanej zaleZy od szybkoSci wzrostu krysz-
talow - im wiEksza jest szybkoSi narastania krysztalow tym nawarstwianie substancji prze-
biega mniej regularnie i tym wipksze jest prawdopodobieristwo powstawania szczelin
i wakuoli, ktore wypetniaj4 siq lugiem pokrystalizacyjnym. Wod4 okludowan4 jest woda
kopalniana, spotykana w wqglu kamiennym, mineralach i rudach. Ulatnia sip ona powoli
dopiero powyzej 100"C.

Woda swobodna wystQpuje w makroporach, w jamach miEdzyziarnowych oraz na zwil-
zonych powierzchniach j ako woda zaadsorbowana.

5.5.1. Woda w cieczach

Woda jest najczgsciej stosowanym rozpuszczalnikiem i rozcieficzalnikiem w stosunku
do bardzo duzej liczby zwiEzkow chemicznych. W przypadku wodnych roztwordw
wlaSciwych interesuj4ce jest stqzenie rozpuszczonych substancji, a nie zawartoSi w nich
wody. lnaczej jest w przypadku emulsji, zanieczyszczenia wod4 rozpuszczalnikow orga-
nicznych mieszaj4cych siq z wod4 i wielu roztwor6w azeotropowych.

Emulsja jest ukladem koloidalnyffi, w ktorym zar6wno oSrodek rozpraszajEcy,jak i sub-
stancja rozproszona znajduj4 siq w stanie cieklym. Emulsjami nazywane sq takle takie
uktady zdyspergowane, w ktorych kropelki substancj i rozproszonej posiadaj 4 rozmiary
znacznie wigksze od rozmiarow typowych cz4stek koloidalnych; w tzw. emulsjach ,,tech-
nicznych" Srednica kropelek substancji rozproszonej dochodzi nawet do 10-'cm. Podsta-
wowym warunkiem utworzenia emulsji w ukladzie dwoch cieczy jest zupelny brak lub bar-
dzo mala ich rozpuszczalnoSi wzajemna. Z tego wzglqdu s4 to uktady termodynamicznie
nietrwale; oznacza to, 2e otrzymana przez mechaniczne rozdrobnienie emulsja, na przyklad
oleju w wodzie (lub wody w oleju) rozdzieli sip samorzutnie na dwie fazy ciekle, bpd4ce
nasyconymi roztworami oleju w wodzie i wody w oleju. Proces lEczenia siQ kropelek
emulsji w wiqksze krople, w wyniku ich zderzefi, nosi nazwq koalescencji. Dla zapobieZe-
nia koalescencji i  utrwalenia emulsji dodaje sig do nich substancje powierzchniowo czynne,
emulgatory, kt6re ulegajqc bardzo silnej adsorpcji na powierzchni zdyspergowanych kro-
pelek s4 ich czynnikiem stabil izujqcym.

Przykladem emulsji wody w wQglowodorach jest ropa naftowa, w kt6rej kropelki wody
s4 zdyspergowane do rozmiar6w 0,2-100 pm. Emulsje wystqpuj4 rownie? w szeregu pro-
duktach powszechnego uzytku, na przyklad w tluszczach spozywczych (maslo, margaryna),
kosmetyki (kremy) itp.

Woda moze byc takZe skiadnikiern roztwor6w azeotropowych, to jest takich roztwo-
r6w dwoch lub wipcej cieczy, ktorych nie moznarozdzieli i  poprzez desrylacjE.
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Podstawowe wiadomoSci o azeotropach

W przypadku roztworow doskonalych zaleZnoSc ciSnienia pary nasyconej od stqzenia

sktadnika A w roztworze mobna przedstawii za pomoc4 prawa Raoulta.

P e =  P ' e ' x e

gdzie. p,t - ciSnienio cz4stkowe pary skladnika A nad roztworem,

p' i  -  c iSnienie pary nasyconej  nad czystyrn skiadnik ient A ,

Xyt, - ulamek rnolowy skladnika A w roztworze.

Ci$nienia cz4stkowe pa I ps par skladnikow A i B roztworu dwuskladnikowego s4 wiqc

wprost proporcjonalne do ich ulamkow molowych x1 | xs w roztworze, na wykresie te

zalehnoSci s4 l iniami prostymi (rysunek 5.5.2).

l 0 0 % o  A 100%B

Rysulek 5.5.2. CiSnienia cz4stkowe skladnikow icalkowite ciSnienie pary nasyconej nad roztworem doskonalym

w funkcji ulamka molowego skladnikow

Roztwory rzeczywiste wykazuj4 jednak roZne odchylenia od prawa Raoulta. Fakt ten

spowodowany jest wystQpowaniem roZnych oddzialywan pomiqdzy czEsteczkami w roz-

tworze. Tylko w przypadku, gdy sily oddzialywafi pomiqdzy cz4steczkami substancji A iB,

fes, s4podobne do sil pomiEdzy poj edynczymi skladnikami, foe i fp, roztwor mohe zacho-

wywai siq w sposob przewidziany prawem Raoulta;wtedy:fas = fet = fss.
Odchylenia od prawa Raoulta dla roztwor6w mog4 miei roLny charakter. Jezeli fou <

fot, fss, to w .roztworze wzrosn4 odlegloSci miqdzyczEsteczkowe, przez co czqsteczki

zajmqw nim wiqksz4 przestrzen. Pomigdzy czqsteczkami bgdq wystgpowa( mniejsze sily

i cz4steczki bEd4latwiej przechodzic do fazy gazowej, co spowoduje wzrost ciSnieniapary

nasyconej (dodatnie odchylenia od prawa Raoulta) - co pokazuj4 rysunki 5.5.3 i 5.5.4.

Podobnie jak ciSnienie pary nasyconej, tak i temperatura wrzenia roztworu zaleZy od jego

skladu. Ksztahy tzobar s4 odwrotne w por6wnaniu z izotermami (porownaj rysunek 5.5.4

i  rysunek 5.5.5).
Jeaeli fou > f*, fns, wowczas ciSnienie pary nasyconej nad roztworem bgdzie nizsze ntZ

w przypadku roztworu doskonalego (ujemne odchylenia od prawa Raoulta). W roztwo-

rze dzialaj4 wtedy wiqksze sily migdzyczEsteczkowe niz w czystym sktadniku. Cz4steczki

skupiaj4 siQ w roztworze na mniejszych przestrzeniach i trudniej przechodzqdo fazy gazo-

wej. Krzywa ciSnienia pary w zalehnoSci od skladu roztworu jest w takim przypadku od-

chylona w dol (rysunek 5.5.6). W przypadku wykresu ilustruj4cego zaleznoSi temperatury

wrzenia od skladu roztworu, rzobary dla roztwor6w wykazuj4cych ujemne odchylenia od

prawa Raoulta s4wypukle do gory (rysunek 5.5.1).
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Rysunek 5.5.3. CiSnienia cz4stkowe skladnikow i calkowite ciSnienie pary nasyconej nad roztworem
wykazuj4cym dodatnie odchylenia od prawa Raoulta w stalej temperaturze (l inie ci4gle) oraz ciSnienia cz4stkowe
wynikajqce zprawa Raoulta (l inie przerywane)

Roztwory nie posiadaj4ce ekstrem6w na krzywej ciSnienia pary nasyconej lub tempera-
tury wrzenia nazrya sig zeotropami. Roztwory Wkazuj4ce maksimum lub minimum na
takich krzywych, jak na rysunkach 5.5.4 - 5.5.7, noszEnazwe azeotrop6w. Mozna mowii
o zeotropach r azeotropach dodatnich lub ujemnych, w zaleZnosci od tego, jakie wykazujE
odchylenia od prawa Raoulta. W przypadku azeotropow, krzywe creczy i pary majE trzy
punkty wsp6lne: dwa dla crystych skladnikow oraz punkt azeotropowy.W punktach tych
crecz i para majq identyczny sklad.

Roztwory cteczy wykazuj4cych nieograniczonE rozpuszczalnoSc nazywa sig ukladami
homoazeotropowymi, na przyklad, roztw6r woda - kwas azotowy, lub homozeotropo-
wymi, naprryklad,, roztwory benzen - toluen, pentan - heksan.

Uklad dw6ch cieczy o ograniczonej rozpuszczalnoSci nie wykazuj4cy maksimum ani
minimum ciSnienia pary (lub temperatury wrzenia) nazywa siE ukladem heterozeotropo-
wym. Przykladami heterozeotropow s4 uklady utworzone przez wodq i kwas benzoesowy
lub wodq i kwas salicylowy. Uktady cieczy o wzajemnie ograniczonej rozpuszczalnoSci

100% A t 0 0 %  B

Rysunek 5.5.4.  Azeotropia dodatnia.
Izotermy skraplania pary (l inia przerywana) i wrzenia
( l in ia c i4gla);  Az -  punkt azeotropowy
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Rysunek 5.5.5.  Azeotropia dodatnia.
Izobary skraplania pary ( l in ia przerywana) i  wrzenia
( l in ia c i4gla);  Az -  punkt azeotropowy
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Rysunek 5.5.6. Azeotropia ujemna. Izoterrny skraplania Rysunek 5.5.7. Azeotropia ujemna. Izobary skraplania

piry (l inia przerywatra) i wrzenia (l inia ci4gla); pary (l inia przerywana) i wrzenia (l inia ci4gla);

Az - punkt azeotropowy Az - punkt azeotropowy

wykazuj4ce maksimum lub minimum temperatury wrzenia (i ciSnienia pary) nazywa siQ

ukladami heteroazeotropowymi. W praktyce znane s4 tylko heteroazeotropy dodatnie, na

przyklad, woda - furfurol, woda - anilina, woda - butanol, woda - ksylen.

Je4eli ciecze tworzqmieszaniny azeotropowe, to nie moZna ich rozdzielic na skladniki

za pomoc4 zwyklej destylacji i naleay stosowai inne metody. Na przyklad, w celu rozdzie-

lenia azeotropu etanol-woda najczgsciej stosuje siq substancj e wiqzqce wodE chemicznie,

takie jak tlenek wapnia. Azeotrop etanol - woda molnarozdzielic takle przez dodanie trze-

ciego skladnika tworz4cego azeotrop trojskladnikowy (na przyklad benzenu) i oddestylo-

wanie azeotropu. Wtedy najpierw oddestylowuje azeotrop trojskladnikowy, w wyniku

czego usuwana jest z ukladu woda. Roztwor etanolu i benzenu powstaly po oddestylowaniu

wody tworzy azeotrop dwuskladnikowy wrzEcy w wylszej temperaturze. Roztwor wskutek

destylacj i rozdziela siE na czysty etanol i azeotrop etanol - benzen. Azeotrop etanol - ben-

zen miesza siE pofuniej znowu z azeotropem etanol - woda w celu utworzenia azeotropu

trojskladnikowego i wydzielenia nastgpnych porcj i czystego etanolu.

5.5.3. Metody ozn rczania zawarto Sci wody

ZawartoSc wody w substancjach wplywa na wlaSciwoSci fizykochemiczne materialu

i niekiedy decyduje o jego przydatnoSci, stEd teZ w przemy5le wystqpuje potrzeba stalej

kontroli obecnoSci i zawartoSci wody w surowcach, polproduktach oraz produktach

koricowych.
Do ozna czania wody stosowane sq roZne metody, dostosowane do wlaSciwoSci fizyko-

chemicznych analizowanych substancji, rodzaju oznaczanej wody i konkretnych warunk6w

pomiarowych.
Rozne metody oznaczania zawartoSci wody mozna sklasyfikowai w nastqpuj4ce

grupy:
l) metody, w ktorych wodE usuwa sig z materialu w postaci pary wodnej,

2) metody, * ktorych przeprowadza sig reakcjg chemicznqzudzialem wody:
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Metoda acetylenowa:

CaC2+ H2O -+ CzHzI + CaO

W metodzie tej o zawartoSci wody wnioskuje siQ na podstawie iloSci powstaj4cego
acetylenu.

Metoda Fischera:

J2 + SO2 + 2H2O -+ zHI + H2SOa

Metoda ta polega na miareczkowaniu probki odczynnikiem Fischera (zawieraj4cym jod,
pirydynq i metanol). Koniec miareczkowania nallatwiej jest zauwa|yc potencjometrycz-
nie, ale molna go takle rozpozna1 wizualnie, na podstawie br4zowego zabarwienia
roztworu, powodowanego nadmiarem wprowadzanego odczynnika Fischera albo tez sto-
sowai specj alny wskaZnik.

Metoda magnezowa:

Mg:N, + 6 HzO -) 2 NH3l + 3 Mg(OH),

W metodzie tej, o iloSci oznaczanej wody Swiadczy ilosc gazowego amoniaku wydzie-
laj4cego siq w reakcji, absorbowanego w znanej iloSci kwasu siarkowego, ktorego nad-
miar oznacza sig nastEpnie poprzezmiareczkowanie za pomocqroztworu NaOH.

3) Metody, w ktorych stosuj e siE bezwodne rozpuszczalniki do destylacji mieszaniny
azeotropowej zawieraj4cej wodg.

4) Metody frzyczne, fl& przyklad, oznaczanie wspolczynnika zalamania Swiatla, statej
dielektrycznej, przewodnictwa itp. Dla oznaczania malych iloSci wody w rozpuszczalni-
kach organicznych szeregu alifatycznego i do badania substancji stalych (nierozpusz-
czalnych w alkoholu) stosuje siQ metody kriohydratyczne (ebulioskopowe i kriosko-
powe). Metoda kalorymetryczna oparta jest na mierzeniu przyrostu temperatury na sku-
tek reakcji mipdzy wod4 pochodz4c4 z badanej substancji i dodanym bezwodnym
odczynnikiem, na przyklad HzSO+.
Zawartosc wody mole byc wyznaczana przy uzyciu roZnych technik analitycznych:

wagowo, obj qtoSciow o, gazotnetrycznie itp.
Metody oznaczania wody moZnateZpodzieli i  na poSrednie i bezpoSrednie.
Metody po5rednie nalez4 do najprostszych i polegaj4 na tym, 2e odwazon4 probkq

suszymy lub prazymy w okreSlonej temperaturze do stalej masy, a stratq masy przyimu-
j.my za zawartoSi wody w badanej substancji. Ten sposob postqpowania mozemy stoso-
wai, gdy substancja nie zawiera lotnych skladnikow oprocz wody i gdy nie ulega ona roz-
kladowi, utlenianiu, redukcji, hydrolizie lub innym procesom, kt6re powoduj4 zmiany
masy.

W oznaczanru wody metod4 po5redni4 probka substancji jest suszona albo w temperatu-
rze pokojowej w obecnoSci Srodkow pochlaniaj4cych wilgoi, albo w suszarkach w tempe-
raturze okolo I 10"C lub tez prahona w jeszcze wyZszych temperaturach. Suszenie moze sip
odbywai pod ciSnieniem atmosferycznym lub w prozni. Przed rozpoczqciem analizy naleZy
ustalic, do jakiej temperatury moLna i nalely ogrzewac dan4 substancjQ, a nastgpnie, w ja-
kirn czasie da siE to wykonai, poniewa? zbytnie przedluZanie ogrzewania moze byc niepo-
Zqdane ze wzglEdu na ewentualnoSi ubocznych reakcji rozkladu lub utlenienia probki.
Zwykle substancje organiczne suszy siQ w temperaturze 103-107oC, nieorganrczne
w 115-l20oc, a czasern w troch q wyZszych temperaturach. Nie s4 to jednak reguly bez-
wzglpdne, gdyZ na przyklad usuniEcie ostatnich resztek wody z t lenku glinu wymaga pra-
lenia w temperaturach 1 000- I 100"C. Materialy rozkladaj 4ce s iQ w temp eraturze okolo
100"C suszy siQ w temperaturze pokojowej w eksykatorze zawierajqcyrn substancje
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pochlaniaj4ce wilgoi lub w 40-70'C, w suszarce prozniowej. W niekt6rych przypadkach

stosuje siQ suszenie substancji w strumieniu wysuszonego powietrza. Metoda oznaczanra

wody przez suszenie badanego materialu jest najprostsze i najczgsciej stosowan4 lecz nie

nadaje siq zupelnie do badania substancji cieklych.
Oznaczente zawartoSci wody metodq bezpoSredni4 polega na odpqdzeniu wody

z probki w strumieniu suchego powietrza lub gazu obojEtnego, pochloniqciu pary wodnej

w odpowiednim odczynniku iokresleniu przyrostu jego masy. Do i loSciowego

zatrzymywania pary wodnej stosowane s4 najczqsciej bezwodny chlorek wapnia

i chloran(Vll) magnezu Mg(C1O+)2, umieszc zone w szeregu. Do bezpoSrednich metod

oznaczania wody naleZy takae metoda ksylenowa. Jej istota polega na tym, Ze do badanej

probki  dodaje siE ksylenu ioddestylowuje wodq wraz z ksylenem. Poniewaz po skropleniu

obie ciecze tworz4 nie rnieszaj4ce siq fazy, mozliwy jest bezpoSredni pomiar objqto6ci

wydzielonej z pr6bki wody.
W zalehnolct od warunk6w suszenia i potrzeb charakterystyki substancj i, w analtzie

technicznej okreSla sig nastqpuj Ece rodzaje wilgotnoSci cial stalych:

WilgotnoSi przemijaj4ca - jest to wyralona w procentach Ia czpsc wody zawartel

w ciele stalym, ktor4 traci ono podczas suszenia w powietrzu w okreSlonych warunkach,

osi4gaj4c stan r6wnowagr z wilgociE atmosferyczn4.
Wilgotno5d pr6bki powietrzno-suchej - jest to wyralona w procentach ta cz95c zawar-

tej w ciele stalym wody, ktor4 to cialo wstqpnie wysuszone w powietrzu traci podczas

suszenia w suszarce w okreslonych warunkach. WilgotnoSd tE najczqsciej oznacza siq przez

suszenie w suszarce albo metod4 ksylenow4.
Wilgoi calkowita - jest to wyralona w procentach suma wilgotnoSci przernijaj4cej

i wilgotnoSci probki powietrzno-suchej, odniesiona do wyjSciowej masy probki zupelnie

nie suszonej.

Oznaczanie wody metod4 suszarkowA

Metoda ta polega na okresleniu masy badanej substancji przed i po wysuszeniu w su-

szarce. Suszenie i wazenie powtarza siQ aZ do uzyskania stalej masy, to jest - dop5ki

wyniki dwoch kolejnych wazefi nie bpdE siq roznic miqdzy sob4 rnniej niz o 0,0002 g.

Procentow4 zawartoil( wody badanej substancji okresla sip z ubytku jej masy w czasie

suszenia.
Dla szybszego wysuszenia substancj i zalecane j est maksymalne zwiqkszenie j.j

powierzchni - w tym celu przed oznaczeniem badany obiekt powinien byi rozdrobniony na

proszek albo pociqty na drobne kawalki.

Oznaczanie wody metod4 destylacj i azeotropowej

Metoda ta polega na wydestylowaniu wody z badanej pr6bki w postaci mieszaniny

azeotropowej (azeotrop dodatni), najczqsciej z wqglowodorami aromatycznymi (benzen,

toluen, ksylen) lub z chloroformem albo czterochlorkiem wqgla. SpoSrod wymienionych

skladnikow azeotropuj4cych wodQ najczEsciej stosowany jest ksylen, ktory daje mieszaninp

azeotropowq o najwiEkszej zawartoSci wody, st4d nazwa metody ksylenowa. Sktad

i temperatury wrzenia roanych mieszanin azeotropowych z wod4 podano w tabeli 5.5.1.

Analizp zawartoSci wody t4 metod4 umoLliwia fakt, ze wgglowodory azeotropuj4ce nie

mieszaj4 siQ z wod4 i oznaczenie konczy siq odczytaniem objgtoSci wydestylowanej wody.

Metody destylacj r azeotropowej stosowane s4 do oznaczania zawarloSci wody

w artykulach spozywczych, nasionach, proszkach, wszystkich rodzajach paliw stalych

icieklych, smar6w, sm6l i innych substancjach organlcznych, kiedy badany material

zawiera nie mniej niL 0,2 o/o wodY .
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Tabela 5.5.1. Charakterystyka czgsto stosowanych ukladow azeotropowych zawieraj4cych wodq

Skladniki azeotropu
(opr6cz wody)

Temperatura wrzenia
czystych skladnikow

NC

Temperatura wrzenia
mieszani ny azeotropowej

UC

ZawartoSc wody w
mi eszani n i e azeotropowej

o/o

Etanol
Etanol-benzen
Czterochlorek wEgla
Benzen
Toluen
o-ksylen
m-ksylen
p-ksylen

78,3
78,3 -  80,6

77,0
80,6

1 1 0 , 7
144,3

139,0 - 139,6
1 3 9 , 4

7 8 , 1  5
64,9
66,0
69,2
84 ,1
93,6

91.6 -  94,5
90,0 -  9 l  ,0

5 ,0
7 (+19 %o etanol)

4,0
8 , 8

1 9 , 6

okoto 40
68,2

Oznaczanie wody metod4 acetylenow4

Metoda ta polega na gazomierniczym okresleniu iloSci acetylenu, ktory powstaje na
skutek reakcji wody zawartej w badanej substancji z wqglikiem wapnia (karbidem).

CaC2 + 2 HzO -+ Ca(OH) 2 + C2H2

CaC2+ H2O -) CaO + C2H2

Wytworzony w tych reakcjach acetylen zbiera sig do biurety i okresla jego objqtoSi.
Poniewa2 wzajemny udzial obu reakcji nie jest SciSle okreSlony, dla wyznaczenia iloSci
wody w badanej pr6bce konieczne jest por6wnanie objqtoSci wytworzonego acetylenu
z jego objqtoSci4 powstal4 podczas reakcji karbidu ze znanEiloSci4 wody, czyli wymagane
jest wstQpne okreSlenie tak zwanej wydajnoSci acetylenowej.

Metoda acetylenowa moze byc stosowana do oznaczania zawartosci wody zarowno
w sypkich cialach stalych, jak i w cieczach.

5.5.4. Opis iwiczenia

Cel dwiczenia

Celem iwiczenia jest praktyczne zapoznanie z rnetodami okreSlania zawartoSci wody
w roznych substancj ach: metod4 suszarkow4 i gazomrernicz4 (acetylenow4) dla oceny
zawartoSci wody w materialach stalych oraz metod4 destylacji azeotropowej (ksylenow{
dla oceny zawartoSci wody w cieczach.

Zadania

1. Oznaczyc metod4 suszarkow4 zawartolc wody w probce piasku i przeanalizowac
przebieg suszenia - prowadzqcy iwiczenia podaje temperaturq (z zakresu 50-160"C)
i ewentualnie czas suszenia oraz wskazuj e j eden z mozliwych sposobow pracy
wagosuszarkr. Do wyboru s4 trzy metody suszenia probki w wagosuszarce:

suszenie do uzyskania stalej masy probki,
suszenie do uzyskania stalej masy probki lub do uplywu zadanego czasu suszenia,
suszenie do uplywu zadanego czasu suszenia.
Uwzglgdniaj4c, Ze w metodach tych mozliwe jest okreSlenie wilgotnoSci w stosunku

do pocz4tkowej masy probki, procentowej zawarto(ci suchej masy w pr6bce lub
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wilgotnoSci w stosunku do masy suchej probki, do wyboru jest siedem sposobow pracy

wagosus zarki.
Z. Oznaczyc rnetod4 ksylenow4 zawartoSc wody w probce oleju silnikowego.

3. Oznaczyd rnetod4 acetylenow4 zawartoSi wody w probce piasku.

Wodq, ktorej iloi6 nalezy oznaczyt, dodaje do odwazonych probek analizowanych

substancji (olei i piasek) prowadzqcy cwiczenia.

Sprzgt i  odczynniki

Do zadania  I :
1) wagosuszarka, pokazana na rysunku 5.5.8,

Z) szalka j ednor azowa, szkielko zegarkowe lub j edna z czpici szalki Petriego,

3) komputer z oprogramowaniem do wagosuszarki

4) instrukcja obslugi wagosuszarkt orazwspolpracuj4cego zntqprogramu komputerowego.

Do zadanta 2:
1) zestaw do destylacj i  pokazany na rysunku 5.5'9,

2) plaszcz grzeiny,
3) autotransformator,
4) bagietka szklana,
5) ksylen nasyconY wod4.

Do zadania 3:
1) zestaw pokazany na rysunku 5.5.10,

2) barometr ciSnienia atmosfe ry cznego,

3) termometr do pomiaru temperatury otoczenia,

4) techn iczny sproszkowany wEglik wapniowy (karbid),

5) granulki olowiane.

Anal iza wi lgotnoSci metod4 suszarkowA

Tradycyjna metoda suszarkowa wymaga wazenia, suszenia, chlodzenia probki, ponow-

nego wa1ema, obliczenia wynikow i, dla pewnoSci pomiaru, cykl taki powtarzany jest

wielokrotnie. Jest to wigc metoda czasochlonna i moze wprowadzac kumuluj4ce siq blqdy.

Znacznie szybciej (przeciqtnie w czasie 3 do 20 minut) i dokladniej zawartol( wilgoci

w cialach stalych mozna okreSlii w wagosuszarkach. Pozwalajqone unikn46 btqd6w waze-

nia i blqdow zwiEzanych ze zmtanEwilgotnoSci w metodzie tradycyjnej, w kt6rej probka

przenos zonajest wielokrotnie miqdzy piecem a wag% zmiany masy probki w trakcie susze-

niu .orna r6wn teL przekazac do komputera i sporz4dzii dokumentacjq pomiaru.

Wagosuszarka sktada sig z precyzyjnej wagi laboratoryjnej oraz pol4czonej z ni4

komory suszenia, zapewniaj4cej stabilnE temperaturq podczas pomiaru (rysunek 5.5.8).

Istota jej dziatania sprowadza siq do:

waZeniabadanej probki: przed suszenieffi, w trakcie suszenia i po wysuszeniu,

suszenia pr6bki bez potrzeby przenoszenia jej do komory suszenia,

automatycznego zakonczenia pomiaru, gdy nast4pi calkowite odparowanie wody

z probki (suszenie do stalej masy) lub gdy uptynie nastawiony,Zqdany czas suszenia,

automarycznego wyliczenia wynik6w suszenia wedlug przyjqtego sposobu pracy i celu

anayzy (wilgotnoSi okreslana w stosunku do masy pocz4tkowej probki, procentowa

zawartoSi suchej masy w probce lub wilgotnoSi okreSlana w stosunku do masy suchej

pr6bki),

a a a
J J J



grzejnik halogenowy czujnik temperatury

badana
probka

komora
suszenia

szalka
jednorazowa

dolna oslona
komory suszenia

wspornik
szalk i
mechanizm
wagi

Rysunek 5.5.8. Schernat budowy wagosuszarki

przekazania danych z pomiar6w do kornputera dla sporz4dzenia krzywej suszenia (takze
nabielqco w trakcie pomiaru, co walne jest dla stwierdzenia czy suszenie przebiegabez
zaklocen), tworzenia raportu z pomiarow i zapisania go na dysku komputera oraz dla
dokonywania ob I iczen statystyc zny ch.

Szczegolowy opis obslugi wykorzystywanego w twiczeniu modelu wagosuszarki oraz
wspolpracujqcego z nicl programu komputerowego znajduje siq przy przyrzqdzie. Przed
wykonaniem zadania nale|y zapoznat siq z instrukcjami ich obslugi.

Przed wykonaniem pomiaru wilgotnoSci probki nale?y przygotowai wagosuszarkp do
pracy. Po wypoziomowaniu wagi otworzyc gorn4 pokrywg komory suszenia i wlEczyc
zasilanie elektryczne. Na wySwietlaczach wagi ukal4siq nastqpuj4ce napisy:

na wySwietlaczu temperatury - aktualna temperatura w komorze,
na wySwietlaczu glownym (masy i wilgotnoSci) - napis -tE,St-,

na wySwietlaczu czasu suszenia - zmieniaj4ca sig od 0 do 3 minut wartoSc czasu. Jest
to czas niezbgdny do unormowania siq parametr6w cieplnych urzqdzenia. Nastqpnie
wySwietlacz odmierza kolejne 3 minuty - jest to czas niezbqdny dla temperaturowej
stabil izacj i komory w aZenia,
wySwietlacz sposobu pracy pozostaje ciemny.

Czekaj4c na przygotowanie wagosuszarki do pracy, naleZy uruchomic program kompu-
terowy zbierajqcy z niej dane pomiarowe i dokonujqcy stosownych obliczen. Sprawdzic
czy opcje ustawienia programu s4 prawidlowe, zgodne z instrukcjq znajduj4c4 siE przy
komputerze. Dla zapoznanra siE z prac4 programu rlozna skorzystai z wczeSniejszych
pomiarow suszenia, wczytuj4c przykladowe zbiory z dysku komputera.

Po wstppnych czynnoSciach rozruchowych wagosus zarka przeprow adzi swoj test.
W tym czasie bEdq wySwietlane rolne sekwencje znak6w, a nastqpnie na wySwietlaczu
masy pokaze siq 0.000 - co oznacza,2e urzEdzeniejest juz gotowe do pracy.

W celu przeprowadzenia pomiaru wilgotnoSci naleZy wprowadzic do wagosuszarki
sposob jej pracy i parametry suszenia. Dokladny opis ich ustawiania i zapatniptania dla
modelu wagosuszarki wykorzystywanego w cwiczeniu znajduje siE przy przyrz4dzie. (Dla
material6w, kt6re latwo oddaj4 wodq zaleca siq ustawii krotki czas probkowania, tj. czas
pojedynczego cyklu wahenia, a dla materialow, ktore trudniej oddaj4 wodp - czas pr6bko-
wania powinien byi dluZszy i dobrany eksperymentalnie. Zakres czasow probkowania dla
modelu wagosuszarki wykorzystywanego w iwiczeniu wynosi od 1 do 59 sekund - dla
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wykonania iwiczenia zalecany jest czas probkorvania okolo i 0 sekund.) Po zapamiqtaniu

wprowadzonych waftoSci bedE one przechowywane w pamigci przyrzqdu i przy kolejnych

pomiarach i uruchomieniach wagosuszarki nie trzeba ich ponownie wprowadzac.

Po zapro gramowan i u wago s us zarkt naleZy wykon ai nastqpuj 4ce c zyn noS c i :

1. Pololyc na talerzyku wagi jednorazowq szalkg lub inne plaskie nacrynie,, w ktoryrn

umieszczona bqdzie badana probka. Ieheli wskazanie wySwietlacza masy jest rozne od

zera, naleZy wytarowai wagp przez naciSniqcte przycisku TARE na konsoli przryrzqdu.

2 Zdi4c jednorazowEszalkp i rownomiernie rozloZyc na niej okolo 5-10 cm'' (minimum

4 g dla modelu wagosuszarki wykorzystywanego w cwiczeniu) badanej pr6bki (piasku)
- wodq do piasku dodaje prowadzqcy iwiczenia.

3. Ponownie urnieScii j ednorazow4 szalkq z badanqprobk4 na talerzyku wagi. Na wySwie-

tlaczu cyfrowym masy i wilgotnoSci zostanie wySwietlona masa netto probki masa

pocz4tkowa.
4. Zamkn4c gorn4 pokrywQ wagosuszarki.
5. NacisnEc przycisk START na konsoli wagi - na poszczegolnych wySwietlaczach poja-

wi4 siq nastawione wczeSniej parametry pracy.
6. Uruchomii opcj g zbierania danych przez program kornputerowy, wybieraj4c na ekranie

monitora opcjg WYKRES i ,,kl ikaj4c" mysz4 naprzyeisk START.
7. Po ponownym naciSniqciu przycisku START na konsoli wagosuszarki rozpocznie siE

proces oznaczania iloSci wody w badanej probce:
zaSwiec4 siQ zarowki halogenowe ogrzewajEce komorQ suszenia - regulator tempera-

tury bpdzie powodowal ich okresowe wylqczanie,
na wySwietlaczu temperatury wskazywana bqdzie aktualna temperatura w komorze

suszenia (orientacyjny czas nagrzewania komory suszenia do l00oc wynosi okolo

1 minuty),
na wySwietlaczu wilgotnoSci wySwietlana bgdzie wartoSd wyliczona dla wybranego

i zaprogramowanego sposobu pracy,
na wySwietlaczu czasu suszenia wySwietlany bgdzie, w zalelnoSci od wybranego i za-

programowanego sposobu pracy , czas od rozpo czpcia pomiaru lub czas pozostaty do

zakonczenia pomiaru,
na ekranie monitora komputerowego wySwietlany bqdzie biez4cy obraz procesu

suszenia pr6bki.
8. Po automafycznym zakohczeniu suszenia (po uzyskaniu stalej masy probki lub po uply-

niqciu zaprogramowan ego czasu suszenia - w zalehnoSci od wybranego sposobu susze-

nia) wynik porniaru zostanie zapamiqtany na wySwietlaczu wilgotnoSci wagoszuszarki.

9. NaciSniqcie przycisku TARE na konsoli wagi spowoduje zakohczenie pomiaru, a na

wySwietlaczu masy zostanie wySwietlona koricowa masa probki.

10. Zakohczyc zbieranie danych przez program komputerowy ,,klikaj 4c" mys z4 na przycisk

KONIEC na ekranie monitora.

Po zakonczeniu pomiaru wydrukowai jego wyniki w postaci raportu z suszenia,

zawieraj4cego wykres przebiegu suszenia i statysfyke pomiaru. W sprawozdaniu z wykona-

nego cwiczenia podai rowniez masQ probki wilgotnej i suchej , zawartoSc wody w probce

oraz skomentowai przebieg suszenia i dokladnoSi pomiaru wilgotnoSci.

Analiza zawartoSci wody metod4 ksylenowA

Zestaw destylacyjny do analizy zawarto$ci wody metod4 ksylenow4 pokazany na

rysunku 5.5.9, sklada siE z okr4glodennej kolby (1) o pojemnoSci 250 cm' pol4czonej

z chlodnic4wodnE (3) i wykalibrowanym odbieralnikiem (2).
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W kolbie (l) odwaZa siE (na wadze technicznej
z dokladnoSci4 do 0,01 g) propkq okolo 25 e bada-
nego oleju, dodaje 60-10 cm' klarownego ksylenu
nasyconego wod4 i kilka kawalkow porcelanki. Po
wprowadzeniu przez prowadz4cego iwiczenia
probki wody zawartoSi kolby miesza siq a nastqp-
nie poddaje destylacji. W Um celu montuje siq ze-
staw wedlug rysunku 5.5.9, umieszczajqc kolbq
w plaszczu grzejnym zasilanym przez autotransfor-
mator.

Pierwsze 5 crn' mieszaniny wody i ksylenu na-
leZy oddestylowai powoli (napiqcie na autotrans-
formatorze nastawii na okolo I 10 V), po czym
ogrzewa siE kolbp mocniej, tak aby destylat splywal
z chlodnicy (3) do odbieralnika (2) z szybkoSci4
2-4 kropli na sekundq. Destylacjq konczy siE, gdy
zbierajEcy siE w odbieralniku i przelewaj4cy siQ
ponownie do kolby (1) ksylen jest klarowny, a ob-
jqtoSi dolnej warstwy wodnej w ci4gu 5 minut nie
powiqksza sip.Na ki lka minut przed kor icem
ogrzewanta zanryka siE doplyw wody do chlodnicy,
aby gor4ce pary ksylenu zmyly krople wody
z wewnqtrznych Scianek chlodnicy i odbieralnika.
Po wyl4czeniu ogrzewania i ostygniqciu zestawu
odl4cza sip chlodnicq i bagietk4 spycha kropelki

wody przylegaj4ce do wewngtrznych Scianek odbieralnika, tak aby polqczyty siE ze znaj-
duj4c4 siq na j.go dnie warstw4 wodn4. Gdy destylat w odbieralniku osi4gnie temperaturq
pokojow% po dokladnym rozwarstwieniu siq obydwu faz (wody i ksylenu), odczytuje siq
objgtoSi wody oddestylowanej zbadanej probki oleju.

Odpqdzony ksylen, przes4czony przez bibulg, sluzy do dalszych ozn aczeh. Przy prowa-
dzeniu oznaczenia wody metod4 ksylenowq bardzo istotne jest przestrzeganie czysto5ci
zestawu destylacyjnego; krople wody przylegaje do brudnych Scianek powoduj4c blqdy
oznaczenia. Dlatego, jeSli zestaw wykazuje oznaki zanieczyszczenia, naleZy go dokladnie
odtluScii iumyi, a nastqpnie wysuszyi strumieniem czystego, najlepiej cieplego powietrza.

Analiza zawartoSci wody metod4 acetylenowg

Zestawdo ozna 
"tun)wody 

metod4 acetylenow% pokazany na rysunku 5.5.10, skfada
siQ z erlenmajerki o pojemnoSci 250 cm' z bocznym tubusem (1), pol4czonej od gory
elastycznym wQzem z mal4 probowkE @) zawieral4c4 sproszkowany karbid a poprzez
boczny tubus z biuret4.(2), sluz4c4 do mierzenia objEtoSct gazu. Dolna czpsc biurety potq-
czonajest z naczyniern poziomuj4cym (3) z zabarwion4 solank4, sluz4cyrn do wyrowny-
wania ciSnienia w biurecie.

Przed przyst4llieniem do oznaczania zawarto$ci wody w badanej substancj i nale?y
okreSli i  tzw. wydajnoSi acetylenow4 karbidu. W tym celu do naczynia reakcyjnego odwala
sig 25 g wysuszonego piasku, 100 g suchych granulek olowianych idodaje okolo 1,5 g
wody odwazonej z dokladnoSciq do 0,0002 g. Wodq odwaaa siq "na wylew", to znaczy
waZy sig naczynko z wod4 i mokre naczynko po wylaniu wody. W matej probowce odwala
siq na wadze technicznej okolo 5 g sproszkowanego karbidu. NastEpn te, za pomoc4 naczy-
nia poziomuj4cego (3) wypetnia siE solank4 biureta (2) do kreski zerowej a probowkq (a)
z karbidem lqczy siQ szczelnie z naczyniem reakcyjnym (l) w ten sposob, aby karbid nie
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Rysunek 5.5.9. Zestaw do oznaczanra
zawartoSci wody metod4 ksylenowq
(1 - kolba, 2 - odbieralnik destylatu,
3 - chiodnica wodna)
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dostal sip do wngtrza naczynia (zapewnia
to zgiqcie dloni4 wqZa lqczEcego pro-
bowkp z naczyniem).

Po pol4czeniu naczynia reakcyjnego
z biuret4 otworzyi kran (5) przy biurecie,
aby ciSnienie wewn4trz przyrz4du wy-
r6wnalo siQ z ciSnieniem atmosferyez-
nym, w razte potrzeby ponownie dopro-
wadzic poziom eteczy do kreski zerowej
i zamkn4i kran (5).

Teraz moZna wsypywai malymi
porcjami karbid z prob6wki (a) do naczy-
nia reakcyjnego (5) wstrzqsaj4c nim ener-
gicznie. Wytworzony w wyniku reakcji
acetylen zaczyna wypelniai biuretg (2),
wypieraj 4c z niej solankq do naczynia
poziomuj4cego (3). Podczas oznaczania
nie na\e?y dopuszczai do nadmiernego
wzrostu ciSnienia gazu w zestawie, gdyL
mole to powodowa(, straty acetylenu
wskutek nawet drobnych nieszczelnoSci

aparatury. Zapobiega siq temu przez r6wnoczesne opuszczanie naczynia poziomuj4cego (3)
wraz ze wzrostem objqtoSci wydzielonego acetylenu i spadkiem poziomu cleczy w biurecie
(2). Koniec reakcji karbidu z wodq zawartq w probce piasku poznaje sig po stalym, nie
zmieniaj4cym siq poziomie cieczy w biurecie, pomimo dodawania nowych porcji karbidu.

Po wyrownaniu sig temperatury gazu w biurecie z temperatur4 otoczenia, co trwa okolo
5 minut, nie rozlqczajqc zestawu, przez podnoszenie lub opuszczanie naczynia poziomuj4-
cego (3) doprowadza siq poziomy cieczy w biurecie (2) i naczyniu poziomuj4cym do jed-
nakowej wysoko6ci. Odczytuje siQ objqtoSi zebranego acetylenu oraz ciSnienie atmosfe-
ryczne i temperaturE na termometrze znajduj4cym siq w poblizu biurety.

IloSi wody r6wnowalnq 1 cm'acetylenu w warunkach normalnych - wydajnoSc acety-
lenow4 a - oblicza siq wedlug nastgpujqcego wzoru:

,  .Q73 + t ) .760

Rysrrnek 5.5.10. Zestaw do on'taczania r,vody rnetodq
acetylenow4 (l - naczynie reakcyjne, 2 - biureta,
3 - naczynie poziorluj4ce, 4 prob6wka ze
sproszkowanym karbidem, 5 - kran l4cz,4cy biuretE
z atmosfera)
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gdzie: a - wydajnoSi acetylenowa [g H:Olcm'CrHr],
r: - odwazka wody [g],
/ - temperatura otoczenia - dokladniej. temperatura wydzielonego acetylenu ["C],
v - objgtoSc wydzielonego acetylenu [cm31,
p - ciSnienie barometryczne [mm Hg].

Po okreSleniu wydajnoSci acetylenowej molna przyst4pii do oznaczenia zawartoici
wody w analtzowanym ciele statyrn. W tym celu naleZy dokladnie odwa?yc probkq bada-
nego materialu sypkiego (piasek) - probkq wody dodaje do odwazonego materialu prowa-
dzqcy (wiczenia - i dalej postgpowac jakprzy okreslaniu wydajnoSci acetylenowej.

ProcentowqzawartoSc wody w badanej probce oblicza siq wedlug wzoru:

1 0 0 . 2 7 3 ' a . v . p
(  273 +  t  ) . c  .760

lak przy ob|iczaniu wydajnoSci acetylenowej,
i lo56 wody odpowiadaj4ca I cm3 acetylenu, t1 wydajnoSc acetylenowa [g HzO/cm'CrH.],
odwazka analizowanej substancg tgJ

p r<slru

gdzie: v, t, p
u

c
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Oprocz procentowej zawartoSci wody w badanej pr6bce naleZy rowniez okreSlic bez-
wzglqdn4 iloSc wody dodanej przez prowadz4cego iwiczenia, takle posluguj4c siq war-
toSc i4 wydaj noSc i acetylenowej .

Przy wykonywaniu analizy na zawartoSc wody w rzeczywistych, a nie rnodelowych
materialach, wielkoSc ich probki dobiera siE w zalelnoSci od przewidywanej zawartoSci
wody. I tak, dla przewidywanej zawartoSci wody 0,2-3,0 o masa pr6bki powinna wynosic
okolo 100 g, dla zawartoSci wody 3,1-6,0 % stosuje siq probki okolo 50 g, aprzy wiqkszej
niz 6,0 procentowej zawartoSci wody - okolo 20 g.W przypadku probek o masie powyzej

50 g, pojemnoSc naczynia reakcyjnego (1) powinna byi wiEksza niL w opisanym zestawie
i  wynosi i  500 cm'.
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