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5.5. Oznaczanie zawartosci wody w cialach stalych i cieczach

Woda wchodzaca w sklad roznych materiatdw moze by¢ zwigzana z podstawowa
substancja réznymi sposobami:

1. Moze wchodzi¢ w sklad chemiczny substancji (jest to woda konstytucyjna). Woda
konstytucyjna wystepuje w strukturach krysztatdbw w postaci grup hydroksylowych.
Przykladem struktur zawierajacych jony OH™ sa wodorotlenki i kwasy tlenowe.
W strukturach tych zwigzkéw nie mozna wyrdzni¢ rzeczywistych czasteczek wody.
Méwimy o wodzie konstytucyjnej, ale wlasciwie czasteczek wody nie ma w strukturze.
Utrata wody konstytucyjnej podczas prazenia powoduje catkowita zmiang struktury
krysztatu, na przyktad Ca(OH), — uklad heksagonalny, po utracie wody przechodzi
w CaO — uktad regularny.

2. Moze by¢ zwiazana mniej lub bardziej silnymi sitami adsorpcyjnymi (woda higrosko-
pijna, zaokludowana, krystaliczna).

3. Woda swobodna.

5.5.1. Woda w cialach stalych

Woda wchodzaca w sktad skal wypemia pory miedzy ziarnami i wykazuje trzy charak-
terystyczne odmiany o réznym zachowaniu, mimo niezmiennego skfadu chemicznego
(rysunek 5.5.1).
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Rysunek 5.5.1. Rodzaje wody w skatach

Najsciélej z ziarnami mineralnymi zwiazana jest woda kapilarna (wystepujaca w kapila-
rach o $rednicy d<10” m) i blonkowata, tacznie nazywana higroskopijnga. Powleka ona
cienka warstwa poszczegolne ziarna. Oddzielenie takiej warstewki moze wymagal
przekroczenia sit przyciggania majacych wartos¢ 2,5 GPa lub wiecej, jesli woda ta wnika
w kapilary pomiedzy krysztaty o pokroju blaszek, na przyktad, mineraty ilaste w glinach.
Powleczone woda higroskopijna czastki mineralne facza si¢ ze soba kolejna, nieco grubsza
warstwa wody wloskowatej, ktora pozostaje w ciagtym ruchu i przechodzi od jednej
czasteczki skalnej do drugiej. Woda taka wiaze ze soba sktadniki, nadajac skale wysoka
plastycznos¢, charakterystyczna dla gliny. Nawet tak zwigzia i nieplastyczna skala jak
granit zawiera w 1 m’ okolo 9 litrow wody higroskopijnej i wloskowatej. Na adhezyjnym
oddziatywaniu wody z czasteczkami mineralnymi opiera si¢ w gléwnej mierze technologia
ceramiki.
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Zawartos¢ wody higroskopijnej i wloskowatej zalezy od wielkosci ogdlnej powierzchni
ciala stalego i od zwilzalnosci jego powierzchni, jak réwniez od wilgotno$ci fazy gazowej.
Mozna ja usunaé czg$ciowo przez umieszczenie ciala w suchym miejscu, a catkowicie —
przez wysuszenie w temperaturze 105-130°C.

Woda krystalizacyjna zajmuje $cisle okreslone polozenia w sieci krystalicznej 1 jest na
0g6t zwiazana bezposrednio z kationem wiazaniami koordynacyjnymi. Woda krystaliza-
cyjna jest wydzielana podczas ogrzewania w sposob skokowy; wytwarzajg si¢ przy tym
nowe fazy stale. Jej zawartos¢ mozna oznaczy¢ na podstawie ubytku masy przy suszeniu
w temperaturze 105-150°C, o ile nie nastepuje w tych warunkach rozkfad substancji.

Wode w krysztalach jonowych, silnie zwiazang z kationami lub anionami w ilosciach
stechiometrycznych i zajmujaca okreslone miejsce w sieci krystalicznej nazywamy woda
koordynacyjng. Hydraty (zwiazki uwodnione), zawierajace wode koordynacyjng powstaja
szczegdlnie w tych solach, ktore maja mate kationy. Na przykiad, sole sodu przejawiaja
duzo wieksza tendencje do tworzenia hydratéw niz analogiczne sole potasu, rubidu czy
cezu. Liczba koordynacyjna okreslajaca liczbe czasteczek wody otaczajacych kation jest
rézna dla roznych kationdw i typow struktur. Dla Be™ i Li* wynosi zwykle 4. Najczescie]
spotykana jest liczba 6. Dla Sr** znana jest liczba 8. Polozenie czasteczek wody dookota
kationdw nie moze by¢ dowolne. Tworzg one wielosciany koordynacyjne, przy czym
tadunki ujemne czasteczek wody musza by¢ zwrécone w strone jonu dodatniego. Wody
koordynacyjnej nie mozna wydzieli¢ z krysztatu bez zniszczenia calej sieci krystaliczne;.
Sole bezwodne maja zupetnie inng strukturg niz te same sole uwodnione. Przyktadem soli
uwodnionych zawierajacych wodg koordynacyjna zwiazana z kationami sa: AICl;-6H,0,
NiSO,-6H,0, Li,SO4-H,0, MnCl,-6H,0.

Szczegdlnym przypadkiem wody zwiazanej w ilosciach stechiometrycznych jest woda
sieciowa, zajmujaca okreslone miejsce w sieci krystalicznej, lecz nie zwigzana bezposred-
nio z jonami. Woda sieciowa wystepuje w takich zwiazkach jak BaCl,-2H,0, w ktérych ani
kation, ani anion nie wykazuja zdolnosci przyciagania czasteczek wody. Woda sieciowa
wystepuje takze w zwiazkach wysokouwodnionych, na przyklad w alunach
Me'Me"(SO,), 12H,0, (gdzie: Me' = K*, Na¥, NH;* a Me™ = AI**, Fe™*, Cr'"), w ktérych
6 moli wody jest zwigzanych oktaedrycznie z kationami tréjwarto$ciowymi Me'",
a pozostate 6 moli stanowi wodg sieciowa.

Istnieje jeszcze inny rodzaj wody w sieciach krystalicznych jonowych, rézniacy si¢
zasadniczo od dotychczas opisanych, zwany woda luzno zwigzang (zeolityczng, mig¢dzy-
warstwow3, migdzypakietowa, srodweztowq lub Srédwiezbowg). Czasteczki wody luzno
zwiazanej zajmuja miejsca w lukach struktury lub umieszczaja si¢ miedzy warstwami
struktur o charakterze warstwowym. Zwiazki tego typu podczas odwadniania traca wode
w sposob ciagly, bez pojawiania si¢ nowej fazy krystalicznej.

Przyktadem zwiazkow zawierajacych wodg tylko w lukach strukturalnych sg zeolity,
czyli uwodnione glinokrzemiany sodowe i krzemiany, przewaznie wapnia i sodu
(Melee")O-A1203-nSiOz-mHZO. W duzych lukach istniejacych migdzy czworos$cianami
(Si0,) stykajacymi sie narozami mieszcza si¢ swobodne czasteczki wody. 11os¢ wody znaj-
dujacej si¢ w tego rodzaju materiatach zalezy od wilgotnosci otaczajacego Srodowiska
i moze sie zmieniaé w sposob ciagly. Czasteczki wody mozna usunaé z krysztatu
ogrzewajac go do wyzszych temperatur niz w przypadku wody higroskopijnej lub
umieszczajac w suchym srodowisku w eksykatorze. Wodg mozna z powrotem wprowadzi¢
do struktury takich substancji. Materialy tego typu uzywane sa po wyprazeniu jako $rodki
osuszajace.

Wode luzno zwiazana maja rowniez niektore krzemiany, jak montmorylonit, oraz
niektére hydraty. Na przykiad, w strukturze CuSO45H,0 kazdy jon Cu®* jest otoczony
tetraedrycznie przez 4 czasteczki wody. W strukturze tej 4/5 wszystkich czasteczek wody
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otacza jony Cu®, a 1/5 wszystkich czasteczek stanowi wode srédwiezbowa. Te ostatnie
czasteczki wody znajduja si¢ w lukach strukturalnych i kazda z nich ma w swym otoczeniu
dwa aniony SO,> i dwie czasteczki wody otaczajacej jony Cu**.

Obecnie coraz wigcej uwagi poswigca si¢ hydratom metanu, jako potencjalnemu
zrodhu energii. Ocenia sie, ze okoto 10'® m® metanu moze wystepowa¢ w .stanie hydratéw
na terenach wiecznej zmarzliny Alaski, Péinocnej Kanady i Syberii jak réwniez na dnie
oceandéw, na glebokosciach ponizej 400 m. Wysokie ci$nienie lub/i niska temperatura
sprzyjaja tworzeniu si¢ hydratéw lekkich weglowodorow (C—Cy), CO, czy H,S.

Woda okludowana znajduje si¢ we wnetrzu substancji — wewnatrz krysztatkow, bryl
1 do$¢ duzych czastek danej substancji oraz w przestrzeniach wypetionych tugiem pokry-
stalizacyjnym. Gdy maty krysztat rozrasta sig, to przy nawarstwianiu si¢ moze on zamkna¢
w sobie roztwor macierzysty. llo§¢ wody okludowanej zalezy od szybkosci wzrostu krysz-
talow — im wigksza jest szybko$¢ narastania krysztatow tym nawarstwianie substancji prze-
biega mniej regularnie i tym wieksze jest prawdopodobienstwo powstawania szczelin
i wakuoli, ktore wypehiaja si¢ tugiem pokrystalizacyjnym. Wodg okludowang jest woda
kopalniana, spotykana w weglu kamiennym, mineratach i rudach. Ulatnia si¢ ona powoli
dopiero powyzej 100°C.

Woda swobodna wystgpuje w makroporach, w jamach migedzyziarnowych oraz na zwil-
zonych powierzchniach jako woda zaadsorbowana.

5.5.1. Woda w cieczach

Woda jest najczgsciej stosowanym rozpuszczalnikiem i rozcienczalnikiem w stosunku
do bardzo duzej liczby zwiazkéw chemicznych. W przypadku wodnych roztworow
wlasciwych interesujace jest stezenie rozpuszczonych substancji, a nie zawartos¢ w nich
wody. Inaczej jest w przypadku emulsji, zanieczyszczenia woda rozpuszczalnikow orga-
nicznych mieszajacych si¢ z woda 1 wielu roztworéw azeotropowych.

Emulsja jest uktadem koloidalnym, w ktérym zaré6wno o$rodek rozpraszajacy, jak i sub-
stancja rozproszona znajdujg si¢ w stanie cieklym. Emulsjami nazywane sa takze takie
uktady zdyspergowane, w ktérych kropelki substancji rozproszonej posiadaja rozmiary
znacznie wigksze od rozmiarow typowych czastek koloidalnych; w tzw. emulsjach ,,tech-
nicznych” $rednica kropelek substancji rozproszonej dochodzi nawet do 107 cm. Podsta-
wowym warunkiem utworzenia emulsji w uktadzie dwoch cieczy jest zupetny brak lub bar-
dzo mata ich rozpuszczalnosé wzajemna. Z tego wzgledu sa to uktady termodynamicznie
nietrwatle; oznacza to, ze otrzymana przez mechaniczne rozdrobnienie emulsja, na przyktad
oleju w wodzie (lub wody w oleju) rozdzieli si¢ samorzutnie na dwie fazy ciekle, bedace
nasyconymi roztworami oleju w wodzie i wody w oleju. Proces taczenia si¢ kropelek
emulsji w wigksze krople, w wyniku ich zderzen, nosi nazwe koalescencji. Dla zapobieze-
nia koalescencji i utrwalenia emulsji dodaje si¢ do nich substancje powierzchniowo czynne,
emulgatory, ktére ulegajac bardzo silnej adsorpcji na powierzchni zdyspergowanych kro-
pelek sa ich czynnikiem stabilizujacym.

Przyktadem emulsji wody w weglowodorach jest ropa naftowa, w ktorej kropelki wody
sa zdyspergowane do rozmiaréw 0,2-100 um. Emulsje wystgpuja rowniez w szeregu pro-
duktach powszechnego uzytku, na przyktad w ttuszczach spozywczych (masto, margaryna),
kosmetyki (kremy) itp.

Woda moze byc¢ takze sktadnikiem roztworéw azeotropowych, to jest takich roztwo-
réw dwoéch lub wigcej cieczy, ktorych nie mozna rozdzieli¢ poprzez destylacje.
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Podstawowe wiadomo$ci o azeotropach

W przypadku roztworow doskonalych zaleznos¢ ciénienia pary nasyconej od stezenia
sktadnika A w roztworze mozna przedstawic¢ za pomoca prawa Raoulta.

0
Pa=Pa X4
gdzie: py — cisnienic czastkowe pary skladnika A nad roztworem,
p4 — ci$nienie pary nasyconej nad czystym sktadnikiem A,

x4 — ulamek molowy skladnika A w roztworze.

Ci$nienia czastkowe p, i pp par sktadnikow A 1 B roztworu dwuskfadnikowego sa wigc
wprost proporcjonalne do ich utamkéw molowych x4 i xz w roztworze, na wykresie te
zalezno$ci sa liniami prostymi (rysunek 5.5.2).

100% A 100%B

Rysunek 5.5.2. Cisnienia czastkowe skiadnikow i catkowite ci$nienie pary nasyconej nad roztworem doskonatym
w funkcji utamka molowego skladnikow

Roztwory rzeczywiste wykazuja jednak rozne odchylenia od prawa Raoulta. Fakt ten
spowodowany jest wystepowaniem réznych oddziatywan pomigdzy czasteczkami w roz-
tworze. Tylko w przypadku, gdy sily oddzialywan pomigdzy czasteczkami substancji A i B,
fap, sa podobne do sit pomigdzy pojedynczymi sktadnikami, fy4 1 fs, roztwor moze zacho-
wywacé si¢ w sposdb przewidziany prawem Raoulta; wtedy: fap = faa = fps-

Odchylenia od prawa Raoulta dla roztworéw moga mie¢ rézny charakter. Jezeli fyp <
funs fap, t0 W roztworze wzrosng odleglosci migdzyczasteczkowe, przez co czasteczki
zajma w nim wigksza przestrzen. Pomigdzy czasteczkami beda wystgpowac mniejsze sity
i czasteczki beda tatwiej przechodzi¢ do fazy gazowej, co spowoduje wzrost ciSnienia pary
nasyconej (dodatnie odchylenia od prawa Raoulta) — co pokazujg rysunki 5.5.3 15.5.4.
Podobnie jak ci$nienie pary nasyconej, tak i temperatura wrzenia roztworu zalezy od jego
sktadu. Ksztalty izobar sg odwrotne w poréwnaniu z izotermami (poréwnaj rysunek 5.5.4
i rysunek 5.5.5).

Jezeli fap > fuar fzp, WOWCzas ci$nienie pary nasyconej nad roztworem bedzie nizsze niz
w przypadku roztworu doskonatego (ujemne odchylenia od prawa Raoulta). W roztwo-
rze dziataja wtedy wigksze sity migdzyczasteczkowe niz w czystym sktadniku. Czasteczki
skupiaja si¢ w roztworze na mniejszych przestrzeniach i trudniej przechodza do fazy gazo-
wej. Krzywa ci$nienia pary w zaleznosci od sktadu roztworu jest w takim przypadku od-
chylona w dét (rysunek 5.5.6). W przypadku wykresu ilustrujagcego zaleznos¢ temperatury
wrzenia od sktadu roztworu, izobary dla roztworéw wykazujacych ujemne odchylenia od
prawa Raoulta sa wypukte do géry (rysunek 5.5.7).
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Rysunek 5.5.3. Ciénienia czastkowe skladnikéw i calkowite ci$nienie pary nasyconej nad roztworem
wykazujacym dodatnie odchylenia od prawa Raoulta w stalej temperaturze (linie ciagle) oraz cisnienia czastkowe
wynikajace z prawa Raoulta (linie przerywane)

Roztwory nie posiadajace ekstremow na krzywej ci$nienia pary nasyconej lub tempera-
tury wrzenia nazywa si¢ zeotropami. Roztwory wykazujace maksimum lub minimum na
takich krzywych, jak na rysunkach 5.5.4 — 5.5.7, nosza nazw¢ azeotropow. Mozna mowié
0 zeotropach i azeotropach dodatnich lub ujemnych, w zaleznosci od tego, jakie wykazuja
odchylenia od prawa Raoulta. W przypadku azeotropdw, krzywe cieczy i pary maja trzy
punkty wspélne: dwa dla czystych sktadnikéw oraz punkt azeotropowy. W punktach tych
ciecz i para maja identyczny skfad.

Roztwory cieczy wykazujacych nieograniczona rozpuszczalno$é nazywa sie uktadami
homoazeotropowymi, na przyktad, roztwor woda — kwas azotowy, lub homozeotropo-
wymi, na przyklad, roztwory benzen - toluen, pentan — heksan.

Uktad dwoéch cieczy o ograniczonej rozpuszczalno$ci nie wykazujacy maksimum ani
minimum cis$nienia pary (lub temperatury wrzenia) nazywa si¢ ukladem heterozeotropo-
wym. Przykladami heterozeotropéw sa uktady utworzone przez wode i kwas benzoesowy
lub wodg i kwas salicylowy. Uklady cieczy o wzajemnie ograniczonej rozpuszczalnosci
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,Obszary dwufazowe * |
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100% A 100% B 100% A 100% B

Rysunek 5.5.4. Azeotropia dodatnia. Rysunek 5.5.5. Azeotropia dodatnia.

[zotermy skraplania pary (linia przerywana) 1 wrzenia Izobary skraplania pary (linia przerywana) i wrzenia
(linia ciagta); Az — punkt azeotropowy (linia ciagla); Az — punkt azeotropowy
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Rysunek 5.5.6. Azeotropia ujemna. Izotermy skraplania  Rysunek 5.5.7. Azeotropia ujemna. Izobary skraplania
pary (linia przerywana) i wrzenia (linia ciagla); pary (linia przerywana) i wrzenia (linia ciagla);
Az — punkt azeotropowy Az — punkt azeotropowy

wykazujace maksimum lub minimum temperatury wrzenia (i ci$nienia pary) nazywa si¢
uktadami heteroazeotropowymi. W praktyce znane sa tylko heteroazeotropy dodatnie, na
przyktad, woda — furfurol, woda — anilina, woda — butanol, woda — ksylen.

Jezeli ciecze tworza mieszaniny azeotropowe, to nie mozna ich rozdzieli¢ na skiadniki
za pomoca zwyklej destylacji i nalezy stosowa¢ inne metody. Na przyktad, w celu rozdzie-
lenia azeotropu etanol-woda najczg$cie] stosuje si¢ substancje wiazace wode chemicznie,
takie jak tlenek wapnia. Azeotrop etanol — woda mozna rozdzieli¢ takze przez dodanie trze-
ciego skiadnika tworzacego azeotrop trojskladnikowy (na przykiad benzenu) i oddestylo-
wanie azeotropu. Wtedy najpierw oddestylowuje azeotrop trdjsktadnikowy, w wyniku
czego usuwana jest z uktadu woda. Roztwér etanolu i benzenu powstaty po oddestylowaniu
wody tworzy azeotrop dwuskiadnikowy wrzacy w wyzszej temperaturze. Roztwor wskutek
destylacji rozdziela sie na czysty etanol i azeotrop etanol — benzen. Azeotrop etanol — ben-
zen miesza sie pdzniej znowu z azeotropem etanol — woda w celu utworzenia azeotropu
trojsktadnikowego i wydzielenia nastgpnych porcji czystego etanolu.

5.5.3. Metody oznaczania zawartosci wody

Zawarto$¢ wody w substancjach wplywa na wiasciwosci fizykochemiczne materiatu
i niekiedy decyduje o jego przydatnosci, stad tez w przemysle wystepuje potrzeba stale]
kontroli obecnoéci i zawartosci wody w surowcach, pétproduktach oraz produktach
koncowych.

Do oznaczania wody stosowane sg rozne metody, dostosowane do wlasciwosci fizyko-
chemicznych analizowanych substancji, rodzaju oznaczanej wody i konkretnych warunkow
pomiarowych.

Rézne metody oznaczania zawartosci wody mozna sklasyfikowaé w nastepujace
grupy:

1) metody, w ktérych wode usuwa si¢ z materiatu w postaci pary wodnej,
2) metody, w ktorych przeprowadza si¢ reakejg chemiczng z udzialem wody:
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Metoda acetylenowa:
C&CZ + Hzo — CszT + CaO

W metodzie tej o zawarto$ci wody wnioskuje si¢ na podstawie ilosci powstajacego
acetylenu.

Metoda Fischera:
J, +S0,+2H,0 —» 2HJ + H,SOq,

Metoda ta polega na miareczkowaniu probki odczynnikiem Fischera (zawierajacym jod,
pirydyne i metanol). Koniec miareczkowania najfatwiej jest zauwazy¢ potencjometrycz-
nie, ale mozna go takze rozpozna¢ wizualnie, na podstawie brazowego zabarwienia
roztworu, powodowanego nadmiarem wprowadzanego odczynnika Fischera albo tez sto-
sowac specjalny wskaznik.

Metoda magnezowa:
Mg3N2 +6 H2O — 2 NH3T +3 Mg(OH)z

W metodzie tej, o ilosci oznaczanej wody $wiadczy ilo$¢ gazowego amoniaku wydzie-
lajacego si¢ w reakcji, absorbowanego w znanej ilosci kwasu siarkowego, ktérego nad-
miar oznacza si¢ nastgpnie poprzez miareczkowanie za pomoca roztworu NaOH.

3) Metody, w ktorych stosuje si¢ bezwodne rozpuszczalniki do destylacji mieszaniny
azeotropowej zawierajacej wode.

4) Metody fizyczne, na przyklad, oznaczanie wspodtczynnika zalamania $wiatla, stalej
dielektrycznej, przewodnictwa itp. Dla oznaczania matych ilosci wody w rozpuszczalni-
kach organicznych szeregu alifatycznego i do badania substancji statych (nierozpusz-
czalnych w alkoholu) stosuje si¢ metody kriohydratyczne (ebulioskopowe i kriosko-
powe). Metoda kalorymetryczna oparta jest na mierzeniu przyrostu temperatury na sku-
tek reakcji miedzy woda pochodzaca z badanej substancji i dodanym bezwodnym
odczynnikiem, na przyktad H,SOy,.

Zawartos¢ wody moze by¢ wyznaczana przy uzyciu réznych technik analitycznych:
wagowo, objgtosciowo, gazometrycznie itp.

Metody oznaczania wody mozna tez podzieli¢ na posrednie i bezposrednie.

Metody posrednie naleza do najprostszych i polegaja na tym, ze odwazona probke
suszymy lub prazymy w okreslonej temperaturze do statej masy, a strate masy przyjmu-
Jemy za zawartos¢ wody w badanej substancji. Ten sposéb postepowania mozemy stoso-
wac, gdy substancja nie zawiera lotnych sktadnikéw oprocz wody i gdy nie ulega ona roz-
ktadowi, utlenianiu, redukcji, hydrolizie lub innym procesom, ktére powoduja zmiany
masy.

W oznaczaniu wody metoda posrednia, probka substancji jest suszona albo w temperatu-
rze pokojowej w obecnosci $rodkéw pochtaniajacych wilgo¢, albo w suszarkach w tempe-
raturze okoto 110°C lub tez prazona w jeszcze wyzszych temperaturach. Suszenie moze sie
odbywac pod ci$nieniem atmosferycznym lub w prozni. Przed rozpoczeciem analizy nalezy
ustali¢, do jakiej temperatury mozna i nalezy ogrzewac dang substancje, a nastepnie, w ja-
kim czasie da si¢ to wykona¢, poniewaz zbytnie przedtuzanie ogrzewania moze by¢ niepo-
zadane ze wzgledu na ewentualno$¢ ubocznych reakcji rozktadu lub utlenienia probki.
Zwykle substancje organiczne suszy si¢ w temperaturze 103-107°C, nieorganiczne —
w 115-120°C, a czasem w troch¢ wyzszych temperaturach. Nie sa to jednak reguly bez-
wzgledne, gdyz na przyklad usunigcie ostatnich resztek wody z tlenku glinu wymaga pra-
zenia w temperaturach 1000-1100°C. Materialy rozktadajace sie¢ w temperaturze okoto
100°C suszy si¢ w temperaturze pokojowej w eksykatorze zawierajacym substancje
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pochlaniajace wilgo¢ lub w 40-70°C, w suszarce prozniowej. W niektérych przypadkach
stosuje sie suszenie substancji w strumieniu wysuszonego powietrza. Metoda oznaczania
wody przez suszenie badanego materiatu jest najprostsza i najczedciej stosowana, lecz nie
nadaje si¢ zupetnie do badania substancji ciektych.

Oznaczenie zawarto$ci wody metodg bezposrednia polega na odpedzeniu wody
z probki w strumieniu suchego powietrza lub gazu obojetnego, pochionigciu pary wodnej
w odpowiednim odczynniku i okresleniu przyrostu jego masy. Do iloSciowego
zatrzymywania pary wodnej stosowane s3 najczeéciej bezwodny chlorek wapnia
i chloran(VII) magnezu Mg(ClOy),, umieszczone w szeregu. Do bezposrednich metod
oznaczania wody nalezy takze metoda ksylenowa. Jej istota polega na tym, ze do badanej
probki dodaje sie ksylenu i oddestylowuje wode wraz z ksylenem. Poniewaz po skropleniu
obie ciecze tworza nie mieszajace si¢ fazy, mozliwy jest bezposredni pomiar objetosci
wydzielonej z probki wody.

W zaleznosci od warunkéw suszenia i potrzeb charakterystyki substancji, w analizie
technicznej okresla si¢ nastepujace rodzaje wilgotnosci ciat statych:

Wilgotno$é przemijajgca — jest to wyrazona w procentach ta cz¢$¢ wody zawarte]
w ciele statym, ktdra traci ono podczas suszenia w powietrzu w okreslonych warunkach,
osiagajac stan rownowagi z wilgocia atmosferyczna.

Wilgotno$¢ probki powietrzno-suchej — jest to wyrazona w procentach ta czgs¢ zawar-
tej w ciele statym wody, ktora to cialo wstepnie wysuszone w powietrzu traci podczas
suszenia w suszarce w okreslonych warunkach. Wilgotnos$¢ t¢ najczgsciej oznacza si¢ przez
suszenie w suszarce albo metoda ksylenowa.

Wilgo¢ calkowita — jest to wyrazona w procentach suma wilgotnosci przemijajacej
i wilgotnosci probki powietrzno-suchej, odniesiona do wyjsciowej masy probki zupeinie
nie suszonej.

Oznaczanie wody metodg suszarkowg

Metoda ta polega na okresleniu masy badanej substancji przed i po wysuszeniu W su-
szarce. Suszenie i wazenie powtarza si¢ az do uzyskania stalej masy, to jest — dopoki
wyniki dwéch kolejnych wazen nie beda si¢ rézni¢ miedzy soba mniej niz o 0,0002 g.
Procentowa zawarto$¢ wody badanej substancji okresla si¢ z ubytku jej masy w czasie
suszenia.

Dla szybszego wysuszenia substancji zalecane jest maksymalne zwigkszenie jej
powierzchni — w tym celu przed oznaczeniem badany obiekt powinien by¢ rozdrobniony na
proszek albo pocigty na drobne kawatki.

Oznaczanie wody metodg destylacji azeotropowe;]

Metoda ta polega na wydestylowaniu wody z badanej prébki w postaci mieszaniny
azeotropowej (azeotrop dodatni), najczgsciej z weglowodorami aromatycznymi (benzen,
toluen, ksylen) lub z chloroformem albo czterochlorkiem wegla. Sposrod wymienionych
sktadnikow azeotropujacych wode najczgsciej stosowany jest ksylen, ktéry daje mieszaning
azeotropowa o najwigkszej zawartoéci wody, stad nazwa metody — ksylenowa. Sktad
i temperatury wrzenia réznych mieszanin azeotropowych z wodg podano w tabeli 5.5.1.
Analize zawartosci wody ta metoda umozliwia fakt, ze weglowodory azeotropujace nie
mieszaja sie z woda i oznaczenie koficzy sig odczytaniem objgtosci wydestylowanej wody.

Metody destylacji azeotropowej stosowane sa do oznaczania zawarto$ci wody
w artykutach spozywczych, nasionach, proszkach, wszystkich rodzajach paliw statych
i ciektych, smaréw, smoél i innych substancjach organicznych, kiedy badany material
zawiera nie mniej niz 0,2 % wody.
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Tabela 5.5.1. Charakterystyka czesto stosowanych ukladow azeotropowych zawierajacych wode

i Temperatura wrzenia Temperatura wrzenia Zawartos¢ wody w
Sktadniki azeotropu gy . . . . . .
. czystych skladnikow mieszaniny azeotropowej | mieszaninie azeotropowej
(oprécz wody) o o
C C %

Etanol 78,3 78,15 5,0
Etanol-benzen 78,3 - 80,6 64,9 7 (+19 % etanol)
Czterochlorek wegla 77,0 66,0 4,0
Benzen 80,6 69,2 8,8
Toluen 110,7 84,1 19,6
o-ksylen 1443 93,6
m-ksylen 139,0 - 139,6 91,6 - 94,5 okoto 40
p-ksylen 138,4 90,0-91,0 68,2

Oznaczanie wody metoda acetylenowg

Metoda ta polega na gazomierniczym okresleniu iloci acetylenu, ktéry powstaje na
skutek reakcji wody zawartej w badanej substancji z weglikiem wapnia (karbidem).

CaC2 +2H,0 — Ca(OH)2 + C2H2
C&C2 + H,0O — CaO + C2H2

Wytworzony w tych reakcjach acetylen zbiera si¢ do biurety i okresla jego objeto$é.
Poniewaz wzajemny udzial obu reakcji nie jest $cisle okreslony, dla wyznaczenia ilosci
wody w badanej prébce konieczne jest poréwnanie objetosci wytworzonego acetylenu
z jego objetoscia powstala podczas reakcji karbidu ze znana ilo$cig wody, czyli wymagane
jest wstepne okre$lenie tak zwanej wydajnosci acetylenowe;.

Metoda acetylenowa moze by¢ stosowana do oznaczania zawarto$ci wody zaréwno
w sypkich ciatach statych, jak i w cieczach.

5.5.4. Opis ¢wiczenia
Cel ¢wiczenia

Celem ¢wiczenia jest praktyczne zapoznanie z metodami okre$lania zawartosci wody
w roznych substancjach: metoda suszarkowg i gazomierniczg (acetylenowa) dla oceny
zawartosci wody w materiatach statych oraz metoda destylacji azeotropowej (ksylenowa)
dla oceny zawartosci wody w cieczach.

Zadania

1. Oznaczy¢ metoda suszarkowa zawarto$¢ wody w probee piasku i przeanalizowaé
przebieg suszenia — prowadzacy ¢wiczenia podaje temperature (z zakresu 50—160°C)
1 ewentualnie czas suszenia oraz wskazuje jeden z mozliwych sposobow pracy
wagosuszarki. Do wyboru sa trzy metody suszenia probki w wagosuszarce:
— suszenie do uzyskania statej masy probki,
— suszenie do uzyskania statej masy probki lub do uptywu zadanego czasu suszenia,
— suszenie do uptywu zadanego czasu suszenia.

Uwzgledniajac, ze w metodach tych mozliwe jest okreslenie wilgotnosci w stosunku

do poczatkowej masy probki, procentowej zawarto$ci suchej masy w probce lub
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wilgotnosci w stosunku do masy suchej probki, do wyboru jest siedem sposobdw pracy
wagosuszarki.

2. Oznaczy¢ metoda ksylenowa zawartos¢ wody w prébee oleju silnikowego.

3. Oznaczyé metoda acetylenowa zawarto$¢ wody w probee piasku.

Wode, kidrej ilosé¢ nalezy oznaczyé, dodaje do odwazonych prébek analizowanych
substancji (olej i piasek) prowadzqcy ¢wiczenia.

Sprzet i odczynniki

Do zadania 1:

1) wagosuszarka, pokazana na rysunku 5.5.8,

2) szalka jednorazowa, szkietko zegarkowe lub jedna z czgsci szalki Petriego,

3) komputer z oprogramowaniem do wagosuszarki

4) instrukcja obshugi wagosuszarki oraz wspotpracujacego z nia programu komputerowego.

Do zadania 2:

1) zestaw do destylacji pokazany na rysunku 5.5.9,
2) plaszcz grzejny,

3) autotransformator,

4) bagietka szklana,

5) ksylen nasycony woda.

Do zadania 3:

1) zestaw pokazany na rysunku 5.5.10,

2) barometr ci$nienia atmosferycznego,

3) termometr do pomiaru temperatury otoczenia,

4) techniczny sproszkowany weglik wapniowy (karbid),
5) granulki otowiane.

Analiza wilgotno$ci metodg suszarkowg

Tradycyjna metoda suszarkowa wymaga wazenia, suszenia, chtodzenia probki, ponow-
nego wazenia, obliczenia wynikoéw i, dla pewnosci pomiaru, cykl taki powtarzany jest
wielokrotnie. Jest to wiec metoda czasochtonna i moze wprowadza¢ kumulujace si¢ bledy.
Znacznie szybciej (przecietnie w czasie 3 do 20 minut) i dokfadniej zawartosc wilgoci
w ciatach stalych mozna okresli¢ w wagosuszarkach. Pozwalaja one unikna¢ bledow waze-
nia i bledéw zwiazanych ze zmiang wilgotnosci w metodzie tradycyjnej, w ktorej probka
przenoszona jest wielokrotnie migdzy piecem a waga, zmiany masy probki w trakcie susze-
nia mozna rowniez przekazaé do komputera i sporzadzi¢ dokumentacj¢ pomiaru.

Wagosuszarka sklada si¢ z precyzyjnej wagi laboratoryjnej oraz potaczonej z nig
komory suszenia, zapewniajacej stabilng temperatur¢ podczas pomiaru (rysunek 5.5.8).
Istota jej dzialania sprowadza si¢ do:

— wazenia badanej probki: przed suszeniem, w trakcie suszenia i po wysuszeniu,

— suszenia prébki bez potrzeby przenoszenia jej do komory suszenia,

— automatycznego zakonczenia pomiaru, gdy nastapi catkowite odparowanie wody
z probki (suszenie do statej masy) lub gdy uptynie nastawiony, zadany czas suszenia,

— automatycznego wyliczenia wynikéw suszenia wedtug przyjetego sposobu pracy i celu
analizy (wilgotno$¢ okreslana w stosunku do masy poczatkowej probki, procentowa
zawarto$¢ suchej masy w probee lub wilgotno$é okreslana w stosunku do masy suchej
prébki),
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Rysunek 5.5.8. Schemat budowy wagosuszarki

— przekazania danych z pomiaréw do komputera dla sporzadzenia krzywej suszenia (takze
na biezaco w trakcie pomiaru, co wazne jest dla stwierdzenia czy suszenie przebiega bez
zakltocen), tworzenia raportu z pomiaréow i zapisania go na dysku komputera oraz dla
dokonywania obliczen statystycznych.

Szczegdtowy opis obstugi wykorzystywanego w Cwiczeniu modelu wagosuszarki oraz
wspolpracujqcego z niq programu komputerowego znajduje si¢ przy przyrzqdzie. Przed
wykonaniem zadania nalezy zapozna¢ sie z instrukcjami ich obstugi.

Przed wykonaniem pomiaru wilgotnosci probki nalezy przygotowaé wagosuszarke do
pracy. Po wypoziomowaniu wagi otworzy¢ gorna pokrywe komory suszenia i wlaczyc
zasilanie elektryczne. Na wyswietlaczach wagi ukaza si¢ nastgpujace napisy:

— na wys$wietlaczu temperatury — aktualna temperatura w komorze,

— na wysSwietlaczu gtéwnym (masy 1 wilgotno$ci) — napis -tESt-,

— na wyswietlaczu czasu suszenia — zmieniajaca si¢ od 0 do 3 minut wartos¢ czasu. Jest
to czas niezbedny do unormowania si¢ parametréw cieplnych urzadzenia. Nastgpnie
wyswietlacz odmierza kolejne 3 minuty — jest to czas niezbedny dla temperaturowe;j
stabilizacji komory wazenia,

— wyswietlacz sposobu pracy pozostaje ciemny.

Czekajac na przygotowanie wagosuszarki do pracy, nalezy uruchomi¢ program kompu-
terowy zbierajacy z niej dane pomiarowe i dokonujacy stosownych obliczen. Sprawdzic¢
czy opcje ustawienia programu sa prawidtowe, zgodne z instrukcja znajdujaca si¢ przy
komputerze. Dla zapoznania si¢ z praca programu mozna skorzysta¢ z wczesniejszych
pomiaréw suszenia, wczytujac przyktadowe zbiory z dysku komputera.

Po wstepnych czynnosciach rozruchowych wagosuszarka przeprowadzi swoj test.
W tym czasie beda wyswietlane rézne sekwencje znakow, a nastgpnie na wyswietlaczu
masy pokaze si¢ 0.000 — co oznacza, ze urzadzenie jest juz gotowe do pracy.

W celu przeprowadzenia pomiaru wilgotnosci nalezy wprowadzi¢ do wagosuszarki
sposob jej pracy i parametry suszenia. Doktadny opis ich ustawiania i zapamigtania dla
modelu wagosuszarki wykorzystywanego w ¢wiczeniu znajduje si¢ przy przyrzadzie. (Dla
materiatow, ktore tatwo oddaja wodg zaleca si¢ ustawi¢ krotki czas probkowania, tj. czas
pojedynczego cyklu wazenia, a dla materiatdw, ktore trudniej oddaja wodg — czas prébko-
wania powinien by¢ dtuzszy i dobrany eksperymentalnie. Zakres czaséw probkowania dla
modelu wagosuszarki wykorzystywanego w ¢wiczeniu wynosi od 1 do 59 sekund — dla
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wykonania ¢wiczenia zalecany jest czas probkowania okoto 10 sekund.) Po zapamigtaniu

wprowadzonych wartosci beda one przechowywane w pamigci przyrzadu i przy kolejnych

pomiarach i uruchomieniach wagosuszarki nie trzeba ich ponownie wprowadzac.

Po zaprogramowaniu wagosuszarki nalezy wykona¢ nastgpujace czynnosci:

1. Polozy¢ na talerzyku wagi jednorazowa szalk¢ lub inne ptaskie naczynie, w ktérym
umieszczona bedzie badana probka. Jezeli wskazanie wyswietlacza masy jest rézne od
zera, nalezy wytarowaé wage przez nacisnigcie przycisku TARE na konsoli przyrzqdu

2. Zdja¢ jednorazowa szalke i rownomiernie roztozy¢ na niej okoto 5-10 em’ (minimum
4 ¢ dla modelu wagosuszarki wykorzystywanego w ¢wiczeniu) badanej probki (piasku)
— wodg do piasku dodaje prowadzacy ¢wiczenia.

3. Ponownie umiesci¢ jednorazowa szalke z badang probka na talerzyku wagi. Na wyswie-
tlaczu cyfrowym masy i wilgotnosci zostanie wyswietlona masa netto probki — masa
poczatkowa.

4. Zamkna¢ gorng pokrywe wagosuszarki.

5. Nacisna¢ przycisk START na konsoli wagi — na poszczegdlnych wyswietlaczach poja-
wig sie nastawione wczesniej parametry pracy.

6. Uruchomi¢ opcje zbierania danych przez program komputerowy, wybierajac na ekranie
monitora opcje WYKRES i, klikajac” mysza na przycisk START.

7. Po ponownym naci$nigciu przycisku START na konsoli wagosuszarki rozpocznie sig
proces oznaczania ilosci wody w badanej probcee:

— zas$wieca sie zarowki halogenowe ogrzewajace komor¢ suszenia — regulator tempera-
tury bedzie powodowat ich okresowe wylaczanie,

— na wyswietlaczu temperatury wskazywana be¢dzie aktualna temperatura w komorze
suszenia (orientacyjny czas nagrzewania komory suszenia do 100°C wynosi okolo
1 minuty),

— na wyswietlaczu wilgotnosci wyéwietlana bedzie warto$¢ wyliczona dla wybranego
i zaprogramowanego sposobu pracy,

— na wy$wietlaczu czasu suszenia wyswietlany bedzie, w zaleznoéci od wybranego i za-
programowanego sposobu pracy, czas od rozpoczecia pomiaru lub czas pozostaty do
zakonczenia pomiaru,

— na ekranie monitora komputerowego wyswietlany bedzie biezacy obraz procesu
suszenia probki.

8. Po automatycznym zakonczeniu suszenia (po uzyskaniu statej masy probki lub po upty-
nieciu zaprogramowanego czasu suszenia — w zaleznosci od wybranego sposobu susze-
nia) wynik pomiaru zostanie zapamigtany na wyswietlaczu wilgotnosci wagoszuszarki.

9. Naci$niecie przycisku TARE na konsoli wagi spowoduje zakonczenie pomiaru, a na
wyswietlaczu masy zostanie wyéwietlona koficowa masa probki.

10. Zakonczy¢ zbieranie danych przez program komputerowy , klikajac” mysza na przycisk
KONIEC na ekranie monitora.

Po zakonczeniu pomiaru wydrukowa¢ jego wyniki w postaci raportu z suszenia,
zawierajacego wykres przebiegu suszenia i statystyke pomiaru. W sprawozdaniu z wykona-
nego ¢éwiczenia poda¢ rowniez masg probki wilgotnej i suchej, zawarto$¢ wody w probee
oraz skomentowac przebieg suszenia i doktadno$¢ pomiaru wilgotnosci.

Analiza zawartosci wody metodg ksylenowa
Zestaw destylacyjny do analizy zawarto$ci wody metoda ksylenowa, pokazany na

rysunku 5.5.9, sklada si¢ z okraglodennej kolby (1) o pojemnosci 250 cm’ polaczone;j
z chtodnica wodna (3) i wykalibrowanym odbieralnikiem (2).
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1 W kolbie (1) odwaza si¢ (na wadze technicznej
A z doktadno$cia do 0,01 g) probke okoto 25 g bada-

L: nego oleju, dodaje 60—70 cm® klarownego ksylenu
nasyconego woda i kilka kawatkow porcelanki. Po
wprowadzeniu przez prowadzacego ¢wiczenia
probki wody zawartos¢ kolby miesza si¢ a nastep-
nie poddaje destylacji. W tym celu montuje si¢ ze-
nk staw wedlug rysunku 5.5.9, umieszczajac kolbeg

i i w plaszczu grzejnym zasilanym przez autotransfor-
szli

Nea

mator.

Pierwsze 5 cm’ mieszaniny wody 1 ksylenu na-
lezy oddestylowa¢ powoli (napigcie na autotrans-
formatorze nastawi¢ na okoto 110 V), po czym
ogrzewa si¢ kolbg mocniej, tak aby destylat sptywat
z chtodnicy (3) do odbieralnika (2) z szybkos$cia
2~4 kropli na sekunde. Destylacj¢ konczy sie, gdy
zbierajacy si¢ w odbieralniku i przelewajacy si¢
ponownie do kolby (1) ksylen jest klarowny, a ob-
jetos¢ dolnej warstwy wodnej w ciagu 5 minut nie
powieksza sig. Na kilka minut przed koncem

. ogrzewania zamyka si¢ doptyw wody do chtodnicy,

Rysunelf _5.5‘9. Zestaw do oznaczania b orace parv ksvlenu zmvivy krople wod
zawartosci  wody metodg ksylenowg aby gorg pary . Sylenu ,yy‘ p_ . y
(1 - kolba, 2 — odbieralnik destylatu, z wewnetrznych $cianek chtodnicy 1 odbieralnika.
3 — chtodnica wodna) Po wylaczeniu ogrzewania i ostygnieciu zestawu
odlacza si¢ chtodnice i bagietka spycha kropelki
wody przylegajace do wewngtrznych $cianek odbieralnika, tak aby potaczyly sie ze znaj-
dujaca si¢ na jego dnie warstwa wodna. Gdy destylat w odbieralniku osiggnie temperature
pokojowa, po dokfadnym rozwarstwieniu si¢ obydwu faz (wody i ksylenu), odczytuje sie

objetos¢ wody oddestylowanej z badanej probki oleju.

Odpedzony ksylen, przesaczony przez bibule, stuzy do dalszych oznaczen. Przy prowa-
dzeniu oznaczenia wody metoda ksylenowa bardzo istotne jest przestrzeganie czystosci
zestawu destylacyjnego; krople wody przylegaja do brudnych $cianek powodujac btedy
oznaczenia. Dlatego, jesli zestaw wykazuje oznaki zanieczyszczenia, nalezy go doktadnie
odttusci¢ 1 umy¢, a nastgpnie wysuszy¢ strumieniem czystego, najlepiej cieplego powietrza.

Analiza zawarto$ci wody metodg acetylenowg

Zestaw do oznaczania wody metoda acetylenowa, pokazany na rysunku 5.5.10, sktada
sie z erlenmajerki o pojemnosci 250 ecm’ z bocznym tubusem (1), polaczonej od gory
elastycznym wezem z mala probéwka (4) zawierajaca sproszkowany karbid a poprzez
boczny tubus z biureta (2), stuzaca do mierzenia objetosci gazu. Dolna czg$¢ biurety pota-
czona jest z naczyniem poziomujacym (3) z zabarwiong solanka, stuzacym do wyrowny-
wania ci$nienia w biurecie.

Przed przystapieniem do oznaczania zawartosci wody w badanej substancji nalezy
okresli¢ tzw. wydajnos¢ acetylenowg karbidu. W tym celu do naczynia reakcyjnego odwaza
sig 25 g wysuszonego piasku, 100 g suchych granulek otowianych i dodaje okoto 1,5 g
wody odwazonej z dokfadnoscia do 0,0002 g. Wode odwaza si¢ “na wylew”, to znaczy
wazy si¢ naczynko z woda i mokre naczynko po wylaniu wody. W malej probéwce odwaza
sie na wadze technicznej okoto 5 g sproszkowanego karbidu. Nastepnie, za pomoca naczy-
nia poziomujacego (3) wypetnia si¢ solanka biurete (2) do kreski zerowej a probdéwke (4)
z karbidem faczy si¢ szczelnie z naczyniem reakcyjnym (1) w ten sposob, aby karbid nie
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Rysunek 5.5.10. Zestaw do oznaczania wody metoda
acetylenowg (1 — naczynie reakcyjne, 2 — biureta,
3 - naczynie poziomujace, 4 — probéwka ze
sproszkowanym karbidem, 5 — kran taczacy biurete
z atmosfera)

dostatl si¢ do wngtrza naczynia (zapewnia
to zgiecie dlonia weza taczacego pro-
bowke z naczyniem).

Po potaczeniu naczynia reakcyjnego
z biuretg otworzy¢ kran (5) przy biurecie,
aby cisnienie wewnatrz przyrzadu wy-
rownato si¢ z ci$nieniem atmosferycz-
nym, w razie potrzeby ponownie dopro-
wadzi¢ poziom cieczy do kreski zerowej
1 zamknac¢ kran (5).

Teraz mozna wsypywa¢ malymi
porcjami karbid z probéwki (4) do naczy-
nia reakcyjnego (5) wstrzasajac nim ener-
gicznie. Wytworzony w wyniku reakcji
acetylen zaczyna wypeknia¢ biurete (2),
wyplerajac z niej solanke do naczynia
poziomujacego (3). Podczas oznaczania
nie nalezy dopuszcza¢ do nadmiernego
wzrostu ci$nienia gazu w zestawie, gdyz
moze to powodowal straty acetylenu
wskutek nawet drobnych nieszczelnosci

aparatury. Zapobiega si¢ temu przez réwnoczesne opuszczanie naczynia poziomujacego (3)
wraz ze wzrostem objetosci wydzielonego acetylenu i spadkiem poziomu cieczy w biurecie
(2). Koniec reakcji karbidu z woda zawartg w probce piasku poznaje si¢ po statym, nie
zmieniajacym si¢ poziomie cieczy w biurecie, pomimo dodawania nowych porcji karbidu.
Po wyrownaniu si¢ temperatury gazu w biurecie z temperaturg otoczenia, co trwa okoto
5 minut, nie rozlaczajac zestawu, przez podnoszenie lub opuszczanie naczynia poziomuja-
cego (3) doprowadza si¢ poziomy cieczy w biurecie (2) i naczyniu poziomujacym do jed-
nakowej wysokosci. Odczytuje si¢ objeto$¢ zebranego acetylenu oraz cisnienie atmosfe-
ryczne 1 temperatur¢ na termometrze znajdujacym si¢ w poblizu biurety.

Tlo$¢ wody réwnowazna 1 cm® acetylenu w warunkach normalnych — wydajnos¢ acety-
lenowa a — oblicza si¢ wedlug nastgpujacego wzoru:

a:c-(273+t)-760

v-p-273

©a - wydajnosé¢ acetylenowa [g H,O/cm® CoHs),
¢ - odwazka wody [g],
! —_
v — objetos¢ wydzielonego acetylenu [cm’],
p — ci$nienie barometryczne [mm Hg].

temperatura otoczenia — dokladniej: temperatura wydziclonego acetylenu [°C],

Po okre$leniu wydajnosci acetylenowej mozna przystapi¢ do oznaczenia zawartosci
wody w analizowanym ciele statym. W tym celu nalezy doktadnie odwazy¢ probke bada-
nego materiatu sypkiego (piasek) — probke wody dodaje do odwazonego materiatu prowa-
dzacy ¢wiczenia — 1 dalej postepowac jak przy okreslaniu wydajnosci acetylenowe;.
Procentowg zawarto$¢ wody w badanej probcee oblicza si¢ wedtug wzoru:

_100-273-a-v-p

X =
(273+t)-¢c-760

gdzie: v, t, p — jak przy obliczaniu wydajnosci acetylenowej,
a — ilos¢ wody odpowiadajaca 1 cm’ acetylenu, j. wydajnosé acetylenowa {g H,O/cm® CoHa),

¢ - odwazka analizowanej substanc.g [g].
riq'.bku
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Oprocz procentowej zawartosci wody w badanej probce nalezy réwniez okreslic bez-
wzgledna ilo$¢ wody dodanej przez prowadzacego ¢wiczenia, takze postugujac sie war-
toscia wydajnosci acetylenowe;j.

Przy wykonywaniu analizy na zawarto$¢ wody w rzeczywistych, a nie modelowych
materiatach, wielko$¢ ich probki dobiera si¢ w zaleznosci od przewidywanej zawartosci
wody. I tak, dla przewidywanej zawartosci wody 0,2-3,0 % masa probki powinna wynosi¢
okoto 100 g, dla zawartosci wody 3,1-6,0 % stosuje si¢ probki okoto 50 g, a przy wigksze]
niz 6,0 procentowej zawarto$ci wody — okolo 20 g. W przypadku prébek o masie powyzej
50 g, pojemno$¢ naczynia reakcyjnego (1) powinna by¢ wigksza niz w opisanym zestawie
i wynosi¢ 500 cm”’.
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