ANALIZA TECHNICZNA - LABORATORIUM
Studia stacjonarne, rok III, semestr V

CWICZENIE NR 8

Cwiczenia prowadzone sa przez
Dr inz. Joann¢ Wolska i Dr hab. inz. Dorot¢ Jermakowicz-Bartkowiak

W trakcie zaje¢ prowadzone sg jednoczesnie dwa ¢wiczenia cw.7 1 cw.8.

Grupa studencka dzielona jest losowo na dwie podgrupy.

Studenci zobowigzani sg do znajomosci tre$§ci obu instrukcji oraz zakresu
tematycznego dotyczacego danego ¢wiczenia.

Przed przystgpieniem do zaj¢¢ studenci piszg krotkie kolokwium sprawdzajace.
Niezaliczone kolokwium musi by¢ zdane w terminie 7 dni w godzinach konsultacji.
Sprawozdania muszg by¢ dostarczone w terminie 1 tygodnia od daty ¢wiczenia.
Sprawozdania studenci dostarczaja 1 umieszczaja w oznakowanej skrzynce na listy w
budynku H-6, 1 pi¢tro obok korkowe;j tablicy ogloszen.

SREDNI LICZBOWY CIEZAR CZASTECZKOWY POLIAMIDU 6

W niektorych polimerach na koncach makroczasteczek wystepuja grupy funkcyjne

zdolne do reakcji chemicznej. W polimerach kondensacyjnych najczes$ciej wystepuja
koncowe grupy: karboksylowe, aminowe, hydroksylowe lub aldehydowe. IloSciowa analiza
grup jest podstawg metody oznaczania $redniego liczbowego ciezaru czasteczkowego —
metoda grup koncowych. Ograniczenia w zastosowaniu tej metody: moze by¢ ona stosowana
jedynie do oznaczania ci¢zaréw czasteczkowych polimerow liniowych i do polimerow
o ciezarach ponizej 5 x 10* (im wickszy cigzar czasteczkowy tym mniejsza dokladnosé
pomiaru). Istotng zaletg tej metody jest brak wstepnego kalibrowania (metoda bezposrednia)
1 niezalezno$¢ uzyskanych wynikow od stezenia i stanu polimeru w roztworze.

Wykonanie ¢wiczenia:

a.

Przygotowac roztwor poliamidu w alkoholu benzylowym

0,5 g poliamidu rozpusci¢ w 25 cm® alkoholu benzylowego ogrzewajac na tazni
olejowej do temperatury do 170 — 180°C pod chtodnicg zwrotna,

uzyskany roztwor oziebia si¢ do 60°C i wlewa do 25 cm® mieszaniny metanol-woda
(2:1).

przeprowadzi¢ miareczkowanie roztworu polimeru metoda konduktometryczng (w tej
samej probce grupy aminowe 1 karboksylowe),

stezenie grup aminowych przez miareczkowanie metanolowo-wodnym (2:1)
roztworem kwasu solnego o stezeniu 0,1 N,

nastgpnie stezenie grup karboksylowych przez miareczkowanie alkoholowym
roztworem wodorotlenku potasu o stezeniu 0,1 N.

Obliczenia:

Wyznaczony $redni  liczbowy cigzar czasteczkowy (My) obliczy¢ ze wzoru:
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w ktorym:

m — masa polimeru [g], V7 — liczba cm® HCI zuzyta na miareczkowanie grup aminowych,
Ni — stezenie HCI, V2 - liczba cm® KOH zuzyta na miareczkowanie grup karboksylowych,
N — stezenie KOH.

Sprawozdanie:

Sprawozdanie ma zawierac:
e wszystkie wyniki miareczkowania w tabeli,
e wykres miareczkowania — przewodnictwo jako funkcja objetosci roztworow
stosowanych do miareczkowania,
e wyliczong warto$¢ ciezaru czasteczkowego.

Literatura:
1. J.F. Rabek, ,,Podstawy fizykochemii polimerow”, Pol. Wroct. , Wroctaw 1977, str.
117-119.

2. J. Ostrowska i in., ,,Podstawy chemii i fizykochemii polimeréw, pod red. A.
Narebskiej, UMK Torun 1984m str. 191-194.

3. A. Bledzki i in. , ,,Oznaczanie mas czasteczkowych polimeréw i ich rozktadu, Pol.
Szczecinska 1981, str. 12-23 1 65-72.

Zagadnienia:

e Metody oznaczania cig¢zaru czasteczkowego, rodzaje ciezaréw czasteczkowych

e Znajomosci skladu, budowy, otrzymywania, zastosowania i wlasciwosci polimeru
uzytego podczas ¢wiczenia

e Metodyka pomiaréw konduktometrycznych, budowa elektrody, zasada dzialania
konduktometru



% tej samej prdboe poliamidu oznacza s8lq atqfenle grup aeminowyoh
preer misreogkowanie metanolowo-wodnym /2:1/ roztworem kwasu solnego o
stezeniu 0,1 n, a nastepnie stet2enie grup karboksylowych prze:s miarecr-
kowanie alkoholowym 0,1 n roztworem KOH.

Opér poozgtkowy elektrolitu galezy ol stnlej pojemnofiol opurove] na-
ozyhka, stetenia polismidu 1 jego mnsy ozpsteoskowej i mose siq wahné »
granicaoh od 100 do 1000 oméw, Orientnoyjnie kreymg misreogkowania
preedstawia rye.22, Ersywa ta ma kilka odoinkdéw i punktéw prregiqois.
Punkt & od powiesda punktowi rémnowaznikowego wyasycenia po szobojqtnieniu
gruvp aminowych. Na odoinku ab przewodniotmo rodnie skutkiea dodania nad
miaru kwasu solnego. % punkeie L rozpoezyne 2ia mlareorzkowanie wodoro -
tlenkiem potasowym 1 ns odoinku bo,gobojgtnieniu ulega nadmiar dodanego
kwasu. Doplero dalsgy olgg krsywej, od punktu ¢ do d odpomiada gobojat-
nieniu grup kserboksylowyoh. :

Tak, Jak poprzednio, podstawg do obliozenis stqsenia grup aminowych
jest liosba miliwali HC1l gugyte na egmiareorkowanie na odoinku od poorat
ku do punktu 2, podogas gdy stqtenie grup ksrboksylowych odpowisda lion
bie miliwall KOH susytyoh na gmiareoegkowanie na odoinku od. Jezell  po
roboJetnieniu nedmiaru AC1l, dla gwigezania grup aminowych, doda sleg for-
maliny, to krsywa mo#e ulen przesuniqoiu /punkt e/, leor oalkowita i-
loéé XOH, mufywans ne smisreoskowmanie grup karboksylowyoh porostaje ta-
ks sema., Blgd mofe wprowadzié jedynie obeonodé kwasu mriéwkowego w for -
malinie, lub utlenienie siq alkoholu bensylowego do kwasu. Obydwa te
bledy motna uwsglednid prres prseprowadrzenie préb élepyoh.
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