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Odczynnik do wykrywania i oznaczania wody
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Przedmiotem wynalazku jest odczynnik do wy-
krywania i oznaczania wody.

Siwierdzono, ze zwiazki krzemoorganiczne, za-
wierajgce grupe tiocyjanianowg lub izotiocyja-
nianowg moga sluzyé w okreslonych warunkach

-do wykrywania i oznaczania zawarto$ci wody,

np. w rozpuszczalnikach organicznych.

Zwigzki krzemoorganiczne z grupg tio- lub
izotiocyjanianowsa sg bezbarwnymi cieczami lub
cialami stalymi, na ogél! dobrze rozpuszczalnymi
w rozpuszczalnikach organicznych. Sg to zwiazki
o wysokiej aktywno$ci chemicznej. W wodzic

nie rozpuszczajg sie, ale pod jej dzialaniem ule--

gaja hydrolizie, ktéra moze byé przy$pieszona
dodatkiem kwaséw, zasad lub czynnikéw homo-
genizujgcych powstaly uklad dwufazowy. Proces
hydrolizy przebiega juz w przypadku obecnosci

$ladéw wody, z utworzeniem wolnego kwasu ro-
danowodorowego i odpowiedniego silanolu. Od~
czynnik wedlug wynalazku sklada sie ze zwigz-
ku krzemoorgsanicznego zawierajgcego grupe tio-
lub izotiocyjanianows, bezwodnego chlorku ze-
lazowego craz bezwodnego rozpuszczalnika orga-
nicznego np. eteru, dioksanu itp. W sklad od-
czynnika poza zwigzkami krzemoorganicznymi
zawierajagcymi grupe tio- lub izotiocyjaniancwa
typu R, Si (NCS),,, gdzie R jest rodnikiem
organicznym a m liczbg calkowitag od 1 do 3,
moga wchodzié tiocyjanianochlorowcosilany,
tiocyjanianochlorowcosiloksany, izotiocyjaniano-
chlorowcosilany, izotiocyjanianochlorowcosiloksa-
ry oraz czteroizotiocyjanianosilan Si (NCS),
Wykrywanie i oznaczanie wody przeprowadza sie
w zakresie od 0 do 4 40°C.



.Powstaly kwas rodanowy wskutek hydrolizy

' gn\&\tlo- lub izotiocyjanianowej reaguje z chlor-
kiem*“zZelazowym w S$rodowisku eteru, tworzac

“egerwony roztwoér rodanku zelazowego, ktérego

-intensywnosé jest proporcjonalna do ilosci wody
zawartej w badanej substancji. Jesli natomiast

$rodowisko jest bebwodne, te wéwezas nie zacho-

dzi wymiana grup rodanowych silanu z grupami
chlorkowymi FeCI3 i odczynnik pozostaje bez-
barwny. Dokladno$§é oznaczania mozna zwigk-
szy¢ przez dobér odpowiedniego zwigzku Kkrze-
moorganicznego o odpowiednio aktywnych giu-
pach organicznych..

Jezeli badana substancja nie tworzy z odczyn-
nikiem ukladu jednofazowego, to nalezy calos¢
shomogenizowaé przez wprowadzenie czynnika
hémogenizujacego np. bezwodnego dioksanu,
bezwodnego acetonu itp. W niektérych przypad-
kach uklad jednofazowy badanej substancj
i odczynnika mozna uzyskaé od razu przez zasto-
sowanie np. dieksanowego roztworu odczynnika.

Odczynnik reaguje rowniez ze zwiazkami or-
ganicznymi zaw1era1acym1 aktywny wodor, jed-
nakze proces ten za wyjatkiem amin, przebicgs
znacznie wolniej niz z wodg. Pod dzialaniem
alkoholi odczynnik ulega procesowi alkoholizy,
ktérej szybko$é jest duza jedynie w przypadku
uzycia alkoholu metylowego lub etylowego. Wy-
nika z tego, ze odczynnik moze byé stosowany
réwniez do wykrywania i oznaczania amin i nie-
ktérych alkoholi z tym, ze w kazdym indywi-
dualnym przypadku powstajagce natezenie barwy
jest jednoczesnie funkcjg zawartosci wody oraz
aminy lub alkoholu.

IloSciowe oznaczanie wody przeprowadza sie
metodami kolorymetrycznymi, wyznaczajac u-
przednio krzywa wzorcows zawartosci wody w
badanej substancji lub stosujac poréwnawcze
prébki o znanej zawartoéci wody.

Przyktlad I. (oznaczanie jakosciowe). W koi-
bie okraglodennej zaopatrzonej w chlodnice
zwrotng i mieszadlo mechaniczne ogrzewa sie
dwufenylodwuchlorosilan z rodankiem otowia-
nym w stosunku molowym 1:1, bez uzycia rcz-
puszczalnika w temperaturze okolo 140° w czasie
okolo 2 godzin. Po zakonczonym procesie uzy-
skany ciekly produkt oddzielano od fazy stalej
przez odwirowanie. 3%,-wy roztwér eterowy o-
trzy‘manego fenyloizotiocyjanianosilanu i ¢,5%,-wy
roztwér eterowy bezwodnego chlorku zelazowe-
go miesza sie w takim stosunku, aby uzyskac¢
jasno z6ita barwe odczynnika. Nastepnie przy-
gotowuje sie 0,5%-we 1oztwory wody w aceto-
nie, dioksanie, fenolu, alkoholu propylowym o-
raz w szeregu mieszanin rozpuszczalnikéw, ta-
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kich jak: aceton i czterochlorek wegla, aceton
i eter, dioksan i eter, dioksan i benzen, chloro-
form i eter itp. Po dodaniu 2 ml odczynnika do
20 ml kazdej z prébek uzyskuje sie poglebienie
barwy w stosunku do prébek wzorcowych, przy-

gotowanych z bezwodnych rozpuszczalnikow
.i tej samej ilo$ci odczynnika.
Przyktad II. (oznaczanie ilosciowe), Do

1¢ ml bezwodnego dioksanu dodaje sie 1 ml ete-

rowego roztworu odczynnika. W identyczny spo-

s6b przyrzagdza sie drugg probke dioksanu, do
ktérej nastepnie dodaje sie kolejno 0,5%, 1%,
20/, 3%, itp. wody. Zabarwienie prébki zmienia
sie stopniowo od zdltej poprzez pomaranczowa
do czerwonej w miare wzrostu ilo$ci dodawa-
nej wody. Po wyznaczaniu foto-kolorymetryczme
wielkosci wspoélezynnika ekstynkecji dla okreslc-
nych zawartosci wody, uzyskuje sie krzywa
wzorcowy zawartosci wody w dioksanie, Posiu-
gujac sie sporzgdzong w powyzszy sposéb krzy-
wa wzorcowg okresla sie w dwéch handlowych
prébkach dioksanu zawarto$é wody.

Zastrzezenia patentowe

1. Odczynnik do wykrywania i oznaczania wo-
dy, znamienny tym, ze sklada sie ze zwigzku
krzemoorganicznego zawierajgcego grupe
tio- lub izotiocyjanianows, z bezwodnego
chlorku zelazowego oraz bezwodnego roz-
puszczalnika organicznego:

2. Odczynnik wedlug zastrz. 1, znamienny tym,
ze jako zwigzek krzemoorganiczny zawiera-
jacy grupe tiocyjanianowg zawiera tiocyja-
nianochlorowcosilan.

3. Odczynnik wedlug zastrz. 1, znamienny tym,
ze jako zwigzek krzemoorganiczny zawiera-
jacy grupe tiocyjanianows zawiera tiocyja-
nianochlorowcosiloksan.

4. Odczynnik wedlug zastrz. 1, znamienny tymn,
ze jako zwigzek krzemoorganiczny zawiera-
jacy grupe izotiocyjanianows zawiera izotio-
cyjanianochlorowcosilan. :

5. Odczynnik wedlug zastrz. 1, znamienny tym,
ze jako zwiagzek krzemoorganiczny zawiera-
jacy grupe izotiocyjanianows zawiera izotio-
cyjanianochlorowcosiloksan.

6. Odczynnik wedlug zastrz. 1, znamienny {ym,
ze jako zwigzek krzemoorganiczny zawiera-
jacy grupe izotiocyjanianows zawiera cztero-
izotiocyjanianosilan Si (NCS),.
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