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Sposéb oznaczania kwasu Cyjanurowego w cyjanuranie melaminy

Przedmiotem wynalazku jest sposéb oznaczania kwasu cyjanurowego w cyjanuranie melaminy.

Znanych jest kilka sposobdw oznaczania kwasu cyjanurowego w réznych produktach chemicznych.

Sposéb wagowy polega na rozpuszczeniu probki w wodzie, dodaniu wodnego roztworu melaminy, co
powoduje wytracanie sie osadu cyjanuranu melaminy, odsgczeniu tego osadu, wysuszeniu i zwazeniu (Kazar -
nowskij S.N., Lebiediew G.l. Trudy Gorkowskogo Pclitechniczeskogo Instituta 11, N 3,52,1955; norma
ZN-72/MPChem. (Az-55).

Sposéb miareczkowy polega na rozpuszczeniu probki w wodzie iodmiareczkowaniu jej w obecnosci
wskaznika wodnym mianowanym roztworem zasady (Houben-WeyI. Methoden der organischen Chemie Band 11.
Analytische Methoden, Stuttgart 1953).

Sposéb spektrofotometryczny polega na rozpuszczeniu prébki w wodzie, doprowadzeniu roztworu do
odpowiedniego pH i zmierzeniu za pomocg spektrofotometru absorpcji wtasnej roztworu (Bejcow E.N. Finkel-
sztejn A.l. Zurnat Anal. Chimii 748/1962 ).

Spos6b jodometryczny posredni polega na rozpuszczeniu prébki w wodzie, dodaniu wodnego roztworu soli
miedzi, co powoduje wytracanie si¢ osadu zwigzku miedziowo-cyjanuranowego, odsaczeniu tego osadu i jodo-
metrycznym oznaczeniu miedzi w oddzielnym zwiazku (Marek R.W. patent USA nr 298645 z 30.05.61).

Sposéb nefelometryczny polega na rozpuszczeniu prébki w wodzie, dodaniu wodnego roztworu melaminy,
co w przypadku bardzo matej zawartosci kwasu cyjanurowego powoduje zmetnienie roztworu, nefelometrycz-
nym pomiarze intensywnosci zmetnienia (Wajnsztejn Ju.l., Palmat |.M. Zukowa L.A. Lab. N 1,20 /1974.).

Wymienione sposoby nadajg si¢ do oznaczania zawartosci kwasu cyjanurowego jedynie w prébach
niezawierajacych wolnej melaminy, gdyz w tych metodach analitycznych stosuje sie roztwory wodne.

W $rodowisku wodnym kwas cyjanurowy i melamina bardzo tatwo reaguja z powstaniem praktycznie
nierozpuszczalnego w wodzie cyjanuranu melaminy wedtug nastgpujacego schematu reakc;ji: :

C3H303N3 + C3H5N6 = J—CgHgOgNgXCgHGN(,
Oznaczenie kwasu cyjanurowego w prébach zawierajacych melamine z zastosowaniem $rodowiska wodnego
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daje nieprawidtowe wyniki — nie rzeczywistg zawartos¢ kwasu cyjanurowego, a tylko jego nadmiar w stosunku
do melaminy. Na przyktad gdy prébka wodna zawiera.3 mole kwasu cyjanurowego i 2 mole melaminy, wynik
oznaczenia kwasu cyjanurowego w Srodowisku wodnym nioze byé réwny 1 mola (3 mole —2 mole) wskutek
powstania 2 moli cyjanuranu melaminy.

Wymienione metody analityczne nie nadaja sie do oznaczania zawaitosci kwasu cyjanurowego w cyjanura-
nie melaminy w obecnosci melaminy, gdyz otrzymane wyniki beda nieprawidtowe — zanizone.

Nieprawidtowosci oznaczenia mozna unikna¢ stosujac oznaczenie zawartosci kwasu cyjanurowego w cyjan-
uranie melaminy sposobem wedtug wynalazku.

Istot3 wynalazku jest sposéb oznaczania kwasu cyjanurowego w cyjanuranie melaminy za pomoca
miareczkowania’ potencjometrycznego w srodowisku niewodnym to znaczy w srodowisku pirydyny lub dwume-
tyloformamidu.

Sposéb wedtug wynalazku polega na wykorzystanlu do ilosciowego oznaczenia kwasu cyjanurowego jego
wiasnosci kwasowych w srodowisku niewodnym, ktére nie sprzyja powstawaniu cyjanuranu melaminy i nie
reaguje z cyjanuranem melaminy. Analize przeprowadza sie w ten sposéb, ze do odpowiedniej odwazki
analizowanego cyjanuranu melaminy dodaje sie pirydyne lub dwumetyloformamid, cato$¢ miesza aby rozpuscit
- sie kwas cyjanurowy, ktéry nastgpnie odmireczkowuje sie potencjometrycznie mianowanym roztworem
wodorotlenku potasu w alkoholu. Z objetosci roztworu miareczkujgcego odpowiadajacej punktowi réwnowazni-
) kowqmu oblicza sie procentowg zawarto$¢ kwasu cyjanurowego wedtug nastepujgcego wzoru:

V+29,08-0,1-100

% kwasu cyjanurowego =

1000°z
V  —ilo$¢ cm® scisle 0,1 normalnego roztworu wodorotlenku potasu
odpowiadajaca punktowi réwnowaznikowemu,
129,08 - - N '
1000 miliréwnowaznik kwasu cyjanurowego,
0,1 — normalnos¢ roztworu wodorotlenku potasu,
z —odwazka cyjanuranu melaminy wzigta do analizy.

Sposéb wedtug wynalazku jest szczegétowo omodwiony w ponizszych przyktadach.

Przyktad |. Przy zawartosci kwasu cyjanurowego w badanym cyjanuranie melaminy od 0,6% do 5%
odwaza sie odpowiednio od 2g do 0,5g zdoktadnosciag £0,0002 g w naczynku do miareczkowania, dodaje
40cm® pirydyny i cato$é miesza sie. Po 20 minutach mieszania zanurza si¢ w roztworze elektrody i miarecz-
kuje potencjometrycznie 0,1 normalnym mianowanym alkoholowym roztworem wodorotlenku potasu. Po
zakoriczeniu miareczkowania wyznacza sie punkt rdwnowaznikowy, odczytuje objetosé roztworu miareczkujace-
go-w tym punkcie i podstawia odczytang wartos¢ do wzoru.

Przyktad 1l. Do prébki jak w przyktadzie | dodaje sie 40 cm® dwumetyloformamidu i cato$é miesza
sie. Dalej postepuje sie jak w przyktadzie I. .

Wykonanie analizy sposobem wedtug wynalazku daje dobra powtarzalno$é¢ wynikéw; powtarzalno$é
metody przy zawartosci kwasu cyjanurowego w prébce ponizej 1% wynosi 0,12, a przy zawartosci od 1% do 10%
wynosi 0,30.

Przy zawartosci kwasu cyjanurowego w prébce ponizej 2% btad metody nie przekracza 10%.

Zastrzezenie patentowe \

- Spos6b oznaczania kwasu cyjanurowego w cyjanuranie melaminy, metoda miareczkowania potencjomet-
rycznego polegajacq na rozpuszczeniu probki, odmiareczkowaniu jej roztworem zasady i okre$leniu zawartosci
kwasu cyjanurowego w zaleznosci od ilosci zuzytego roztworu miareczkujgcego, znamienny tym, e
probke rozpuszcza si¢ w srodowisku niewodnym o charakterze zasadowym, korzystnie stosujac do rozpuszczenia
pirydyne lub dwumetyloformamid w ilosci nie mnlejszej niz 20-krotny nadmiar w stosunku do wielkosci
odwazki, w ktérym kwas cyjanurowy imelamina nie tworza cyjanuranu melaminy, a uzyskang mieszaning
miareczkuje si¢ alkoholowym roztworem wodorotlenku potasu.
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