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Sposob wyznaczania ciezaru czasteczkowego zwiazkow
organicznych i przyrzad do stosowania tego sposobu

1
Przedmiotem nunie)szego wynalazku jest sposéb
wyznaczania z duzg dokladno$cig ciezaru czastecz-
kowego zwigzkéw organicznych w mikro i pétmikro
warto$ciach oraz przyrzad do stosowania tego spo-
sobu.

Znana metoda destylacji izotermicznej umozliwia
uzyskanie pewnych mikro i pélmikro wynikéw w
pomiarach molekularnych materialéw w stanie sta-
fym i cieklym o niewielkim stezeniu. Metoda ta
opiera sie na zasadzie, Zze roztwory o réznym ste-
zZeniu molowym i znajdujgce sie we wspélnej zam-
knietej kumorze gazowej — sg wzajemnie zwigzane
tak, ze w wyniku destylacji izotermicznej rozpusz-
czalnik pochodzi z roztworu bardziej rozcienczo-
nego do bardziej stezonego i to tak dlugo, az ste-
Zenie molowe obydwu roztwor6w nie wyréwna sie.
Wyznaczenie ciezaru czgsteczkowego przeprowadza
si¢ w praktyce w ten sposéb, ze z jednej serii roz-
tworu o réznych stezeniach molowych substancji
0 znanym ciezarze czasteczkowym, a réwnoczes$nie
substancji o nieznanym ciezarze czgsteczRowym
przez mieszanie ich rozpuszczalnikéw uzyskuje sie
roztwor o okre§lonym stezeniu molowym.

Roztwory substancji o znanym i nieznanym cieza-
rze czasteczkowym wprowadzane sg naprzemian do
kapilary miarowej az zostanie osiggnieta taka para
-rozfworow, ktoérej dlugoéé kropli bedzie jednakowa.
W tym przypadku stezenie molowe obydwu kropli
jest w duzym przyblizeniu jednakowe i moze by¢
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obliczany nieznany ciezar wlasciwy. Dlugo$é kropli
sprawdza sie pod mikroskopem.

Jako uzupelnienie do tego pracochlonnego i po-
wolnego sposobu znany jest przyrzad, w ktérym
pomiary objetosci zastapione sg przez destylacje
izotermiczng.

Dokladno$é tego znanego sposobu jest w zasadzie
ograniczona przez dwa czynniki: z jednej strony
przez pomiary ilo§ciowe stanowigce podstawe wy-
znaczania ciezaru czgsteczkowego i osiggalny sto-
pien ich dokladno$ci. Okre§lenie ciezaru czastecz-
kowego opiera si¢ bowiem w tym znanym sposobie
na pomiarach dlugosci lub objeto$ci, bowiem uzy-
wane dotychczas przyrzady umozliwiajg tylko tego
rodzaju pomiary. Z drugiej strony za§ dokladno$é
te ogranicza sama charakterystyka destylacji izo-
termicznej. Poniewaz destylacja izotermiczna stano-
wi w zasadzie dgzenie do wyr6wnania stezen, pro-
ces ten jest zawsze bardzo powolny i uzyskanie
pelnej réwnowagi ciezar6w wymaga w zasadzie
niezwykle dlugiego okresu czasu.

Powyzsze wady i niedogodno$ci usuwa réwno-
cze$nie sposéb wyznaczania ciezaru czasteczkowego
zwigzkéw organicznych w mikro i pélmikro warto$-
ciach i przyrzad do stosowania tego sposobu, we-
dlug wynalazku, on bowiem umozliwia znaczne
skrocenie czasu pomiaréw oraz wyeliminowanie
tych czynnikéw, ktére ograniczaja dokladno$é zna-
nych dotychczas przyrzgdéw- pomiarowych. ‘
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Istota wynalazku sposobu wyznaczania ciezaru
czasteczkowego zwigzkéw organicznych w mikro
i p6éilmikro wartoSciach polega na tym, ze odwaza
sie przynajmniej w dwoch naczyniach wagowych
rézne iloSci substancji wzorcowej, a jednocze$nie
odwaza sie w trzecim naczyniu wagowym okres§long
iloéé substancji o nieznanym giezarze czgsteczko-
wym, po czym do tych odwazonych w naczyniach
wagowych substancji wprowadza sie znang ilo§é od-
powiedniego rozpuszczalnika i nie przykryte naczy-
nia wagowe umieszcza sie¢ we wspélnym zamknie-
tym zbiorniku prézniowym. Nastepnie, nie tylko w
celu wyréwnania stezenia molowego, ale réwniez
dlaé}?&kox"ﬁ‘sfﬁn‘ia ~dgzenia do wyréwnania réznic
steqeri molowych' w zaleznos$ci od temperatury wrze-
nia‘ rozpuszczalnika — przeprowadza sie destylacje
izofermieznge Pq .destylacji izotermicznej wyjmuje
si¢. naczyniarwagowe zg zbiornika i pojedynczo wa-
zy sie je, a"hastepnie‘oblicza sie na podstawie wy-
hik6w pomiaréw ciezar czgsteczkowy nieznanej sub-
stancji — z ciezaré6w substancji i odpowiadajgcych
im rozpuszczalnikéw. A mianowicie, je§li okreSlany
ciezar czasteczkowy ma warto$¢ zawartg miedzy
wartoSciami ciezaru czasteczkowego znanych sub-
stancji, to ciezar czasteczkowy nieznanej substancji
réwny jest $Sredniej arytmetycznej otrzymanych
wartosci. Jezeli jednak okreslany ciezar czasteczko-
wy jest mniejszy lub wiekszy od znanego ciezaru
czasteczkowego, to przyjmuje sie dodatnig lub
ujemng korekte okreS§lanego ciezaru czasteczkowego.
Mianowicie oblicza sie jg jako wielko$§é stosunku
wzajemnie obliczonych réznic ciezaru czasteczkowe-
go znanych substancji i Sredniej arytmetycznej cie-
zaru czasteczkowego wyznaczanej substancji.

Obliczanie przeprowadzé sie¢ wedlug wzoru ogél-
nego.

Ay-0Oz-M:
) M=—
AZ'OI

gdzie: M; — ciezar czasteczkowy nieznanej sub-
stancji
M, — ciezar czgsteczkowy substancji wzor-
cowej
A; — ciezar probki substancji o nieznanym
ciezarze czgsteczkowym
A, — ciezar probki substancji wzorcowej
O; — ciezar rozpuszczalnika, w ktérym roz-
puszczona jest proébka
0 nieznanym ciezarze czasteczkowym
O, — ciezar rozpuszczalnika, w ktérym roz-
" puszczona jest prébka substancji
wzorcowej
Obliczanie ciezaru czgsteczkowego sposobema we-
dlug wynalazku przeprowadza sie w przypadku sto-
sowania dwoch prébek substancji wzorcowej, two-
rzgc dwa ciggi rachunkowe wedlug wzoré6w szcze-
gélowych:

A;:02 - M,
(1a) My=—-—"—
Az O
Oraz:
A0 M,
(1b) M, =

substancji.
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w ktérych:

My i My, — przyblizone wielko$ci ciezaru cza-
steczkowego badanej substancji o nie-
znanym ciezarze czasteczkowym

A; — ciezar prébki substancji badanej
0 nieznanym ciezarze czgsteczkowym

Ay — ciezar pierwszej prébki substancji
wzorcowej

Ay, — ciezar drugiej prébki substancji
wzorcowej

O, — ciezar rozpuszczalnika, w ktéorym zo-
stala rozpuszczona probka . badanej
substancji o nieznanym ciezarze czg-
steczkowym

Og — ciezar rozpuszczalnika, w ktérym zo-
stala rozpuszczona pierwsza proébka
substancji wzorcowej

Og; — ciezar rozpuszczalnika, w ktérym zo-
stata rozpuszczona druga probka sub-
stancji wzorcowej

W przypadku, gdy w sposobie wedlug wynalazku
zastosowano wiekszg ilo§¢é probek substancji wzor-
cowej, na przyklad trzy, nalezy utworzyé analo-
gicznie trzy ciggi rachunkowe wedlug wyzej po-
danej zasady; ogélnie nalezy utworzyé¢ tyle ciggéw
rachunkowych, ile zastosowano prébek substancji
WZOorcowej.

Ciezary rozpuszczalnikéw po destylacji izotermi-
cznej moga ukladaé sie w ciggi o réznych kolejno-
Sciach. Ogdlnie biorgc mogg wystgpi¢ cztery takie
uklady:

I 021 > Ol > ng lub Ozz > 01 > 021
II 021 > Ozz > 01 lub ng > 021 > 01
III 01 > 021 > 022 lub 01 > Ozz > 021
Iv 01 = 021 > 022 lub 01 = 022 > 021 lub

01 = 021 < Ozz lub 01 = Ozz < 021

W przypadku uzyskania kolejnosSci I, ciezar cza-
steczkowy badanej substancji okresla sie¢ wprost ja-
ko S$rednig arytmetyczng przyblizonych wielkoSci

My i M;; wedlug wzoru:
M11+M12
(2a) 1= T

W przypadku uzyskania kolejnosSci II, III, IV na-
lezy obliczyé poprawke wed_!ug WZOrow:

. Aj - Oy
(33) ref. Mu = . Mz
22+ Oz
oraz
Az - Oy
(3b) ref. Mlz = Mz
AZl * 02?

a nastepnie obliczy¢é jej wielko§é w procentach
wedlug wzoru:

(Mz —ref Mn) + (Mz —ref Mlz)
2-M,

- 1009/,

(3c) p=
gdzie:
M, — ref Mu| oraz IM’ —ref Mlz‘ oznaczaja bez-
wzgledne wielko$§ci roznic My —ref M;; i M; —ref
M.
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Wielkos$é calkowityg poprawki oblicza sig¢ ze wzoru:
My +M;. P
3d) p=—"T—""°-""—"
2 100

Obliczong wedlug wzoru (3d) calkowita wielko$é
poprawki w przypadku otrzymania kolejnoSci we-
dlug ciggu II nalezy dodaé do wiekszej z dwdch
wielko$ci My; i M;, oraz doda¢ podwojnie do mniej-
szej z tych wielko$ci a nastepnie obliczyé cigzar
czasteczkowy jako $rednig arytmetyczng, a wigc

(Mjy; + 2P) + (M;, + P)

(4a) M, =
) 2
albo
(My; + P) + (My; + 2P)
(4b) M, = :

2

jezeli My > My,

W przypadku, gdy kolejnos$é ciezar6w rozpuszczal-
nik6w wypadnie wedlug ciggu III, obliczong wedlug
wzoru (3d) wielko$§é calkowitg poprawki nalezy od-
jaé od mniejszej z wielkoSci My i M;, oraz pod-
wojnie odjaé od wiekszej z tych wartodci a nastep-
nie obliczyé ciezar czgsteczkowy jako $§rednig aryt-
metyczng, a wiec:

(My; — P) + (M, — 2P)
2

(5a) M=

jeieli M11 < M12 lub

(My; — 2P) + (M2 —P)
{5b) M, = 5 .

jezeli Mu > M12

Wreszcie w przypadku, gdy kolejnos¢ ciezaréow
rozpuszczalnikow zostanie uzyskana wedlug ciggu
IV, wielko$¢é calkowitg poprawki odejmuje sie od
wiekszej z dwoch wielkoSci My; i M;; a z rezulta-
téw uzyskuje sie szukany ciezar czgsteczkowy jako
§rednig arytmetyczng, a wiec

Mu —P + MlZ

(6a) M, =
2
]ezeh Mu > M12 lub
M + Mp—P
(6b) M, = —

]ezell Mu < Mlg

Przyrzad sluzacy do stosowania sposobu wedlug
wynalazku jest zaopatrzony przynajmniej w dwa
naczynia wagowe, zawierajace zwigzek wzorcowy
0o znanym ciezarze czasteczkowym, lecz réownym
stezeniu molowym, oraz przynajmniej jedno naczy-
nie wagowe z substancjg o okreS§lanym ciezarze
czgsteczkowym — umieszczone w zbiorniku two-
rzacym lgcznie z otwartymi naczyniami wagowymi
wspolng przestrzen, poddawang dzialaniu prézni.

Sposéb i przyrzad wedlug wynalazku umozliwia
z jednej strony zastosowanie najdokladniéjszego
sposobu pomiaru, a mianowicie pomiaru masy, zas
z drugiej strony zmienia charakterystyke destylacji
izotermicznej, ktéra w znanych dotychczas sposo-
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6
bach pomiaru ciezaru czgsteczkowego dziata hamu-
jaco, za$§ wedlug wynalazku ma te zalete, Ze w na-
czyniach wagowych zamiast roztworéw o niezna-
nym stezeniu stosuje sie roztwory o znanych lecz
réznych stezeniach molowych.

Sposéb wedlug wynalazku wykorzystuje wiec nie
tylko dazenie do wyréwnania stezeh molowych, ale
takze dazenie do wyréwnania réznic stezen molo-
wych, przy czym zaleta jego jest fakt, ze ciezar
czgsteczkowy moze by¢ obliczony takze bez osigg-
niecia pelnej rownowagi molowej w czasie desty-
lacji izotermicznej.

Mozliwosé wykorzystania w wyznaczaniu ciezaru
czgsteczkowego najdokladniejszego znanego w prak-
tyce sposobu pomiaru masy i korzystne wyzyskanie
charakterystyki destylacji izotermicznej zapewniaja
uzyskanie za pomocg sposobu i urzgdzenia wedlug
wynalazku wynikéw pomiaru o znacznie wyzszej do-
kladnoSci w poréwnaniu do wszystkich znanych
dotychczas sposob6w i urzgdzen.

Wynalazek jest blizej wyja$niony na podstawie
podanych przykladéw jego zastosowania i przedsta-
wionego na rysunku przykladowego rozwigzania
przyrzadu, przy czym fig. 1 przedstawia przyrzad
w osiowym przekroju podluznym, a fig. 2 — ten
sam przyrzgd w przekroju poprzecznym wzdluz linii
II-II na fig. 1.

Przyrzagd sklada sie z cylindrycznego zbiornika 1,
zamknietego szczelnie za pomoca pokrywy 3, polg-
czonej z nim zamknieciem Srubowym lub bagneto-
wym i uszczelnionej za pomocg uszczelki 2. W
zbiorniku 1, ktéry jest uksztaltowany najkorzyst-
niej w ten sposéb, aby zapelnié najmniejszg prze-
strzen wewnetrzng i najwiekszg pojemno$é ciepl-
ng — znajdujg sie naczynia wagowe 4a, 4b, 4¢c. Dol-
na powierzchnia pokrywy 3 jest uksztallowana
wkleslo, natomiast w goérnej czeSci tej pokrywy
znajduje sie polgczona z nig za pomocg gwintu na-
sada 6 z kréécem 8. W pokrywie 3 znajduje sie
réowniez kanal 5 wspoélpracujgcy. z zaworem Kkul-
kowym umieszczonym w nasadzie 6 i zakonczonym
pokretlem 7, ktére umozliwia otwieranie lub zamy-
kanie kanalu 5. Kréciec 8 umozliwia polgczenie
wnetrza nasady 6 z nieuwidoczniong na rysunku
pompg prézniows.

Wyznaczanie ciezaru czasteczkowego sposobem
wedlug wynalazku za pomocg przedstawionego
przykladowo na rysunku przyrzgdu ma przebieg
nastepujacy.

W naczyniach wagowych 4a i 4b odwaza sie réz-
ne ilo$ci substancji wzorcowej o znanym ciezarze
cza,S‘teczkoWym, natomiast w naczyniu wagowym
4¢ — okreslong ilo$é substancji o nieznanym cieza-
rze czasteczkowym. W przypadku gdy przyrzad jest
zaopatrzony w wiekszg ilo§¢é naczyn wagowych 4
mozna oczywiScie odwazy¢é wigkszg liczbe prébek
iloSciowych substancji o znanym ciezarze czastecz-
kowym. Nastepnie do odwazZonych w naczyniach
wagowych 4a i 4b oraz 4e¢ substancji zostaje wpro-
wadzona za pomocg Dpipety mnajkorzystniej jedna-
kowa ilo$§¢é odpowiedniego rozpuszczalnika, po czym
naczynia wagowe umieszczone zostajg w zbiorniku 1
przyrzadu i zamkniete za pomocg pokrywy 3
uszczelnionej uszczelky 2, przez co eliminuje sig qo-
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Step powietrza do wnetrza zbiornika. Wreszcie
otwiera sie za pomocg pokretla 7 zawoér kulkowy
i przez kréciec 8 polgczony z nieuwidoczniong na
rysunku pompg prézniowsg wypbmpowuje sie ze
zbiornika powietrze, przy czym wskutek odparo-
wania czeSci rozpuszczalnika zostaje ono catkowicie
usunigte ze zbiornika, za§ wewnetrzna przestrzen
gbiornika jest wypelniana calkowicie przez pary

8

Przyklad 1. Wyznaczenie ciezaru czgsteczko-
wego acetanilidu.

Jako substancji wzorcowej uzyto benzylu, a jako
rozpuszczalnika acetonu. Przyrzad trzymano przez
85 godzin w temperaturze 36°C.

Otrzymane nastepnie po przewazeniu, wartoSci,
a mianowicie:

rozpuszczalnika. Po usunieciu powietrza zamyka sie Ay = 122 mg — p.rébka substar}cﬁ badanej .
za pomoca pokretla 7 zawér kulkowy znajdujgcy 10 An= 2291 mg — pierwsza ] prébka  substancji
sie w nasadzie 6 i umieszcza si¢ przyrzad w ter- Wzorcowe_] B
mostacie na okres czasu zalezny zaréwno od tempe- Ap= 178 mg — druga_ prébka substancji wzor-
ratury termostatu jak i punktu wrzenia zastosowa- cowe) . L .
nego rozpuszezalnika. Znajdujace sie w przyrzadzie O; =533,18 mg — rozpuszczaln}ka p.I'Obkl b‘adarllej.
substancje zastang wskutek tego poddane destylacji 15 On = 638,90 mg — rozpuszczz?.lmka pierwszej probki
izotermicznej. Réznice dwoéch réznych stezen wy- Om — Wzorcowej . . o
réwnywuja sie w tym czasie z duzym przyblize- 22 = 505,09 mg —rozpuszcza.lmka drugiej prébki
niem w tym samym stopniu. _ wzorcowe]
i i . . . przy znanym cigzarze czasteczkowym substancji
Po zal'(onczone] destyl.ac;u izotermicznej .wpro- 20 wzorcowej (benzylu-CsHsCO - CO - CsHs) M, = 210,23
wfadza Sle przez otw.'.irc1e. zaworu ponowm(? p?- wstawione zostaly do wzoru (la) i (1b) skad:
wietrze do wnetrza zbiornika 1, po czym zdejmuje
sie pokrywe 3 i wazy sie zamkniete naczynia wa- 12,2 - 638,9 - 210,23
gowe pojedynczo na wadze analitycznej. My = 22,91 - 533,18 = 134,05
Po przeprowadzonej we wspoélnej przestrzeni de- -
stylacji izotermicznej dwéch roztworéw o znanych 12,2 - 505,09 - 210,23
ilosciach i znanym ciezarze czasteczkowym oraz roz- M, = = 136,50
tworu o znanej iloSci ale nieznanym ciezarze czg- 17,8 - 533,18
steczkowym mozna na podstawie znanych ilosci Poniewaz w tym przypadku zachodzi I kolejnos$é
substancji i roztworéw obliczy¢ wyznaczany, nie- g Ciagu ciezaréw rozpuszezalnikéw:
znany ciezar czasteczkowy tej substancji. Oz < Oy < Ogy = 505,09 < 533,18 < 638,90
Jezeli wat.'toéc., l.(t?m‘ ma sie otrzymaé lezy m’le- a wiec ciezar czgsteczkowy substancji badanej
dzy warto$ciami (fx‘eza.réw czasteczkmyy‘ch obydwaéch nalezy obliczyé wedlug wzoru (2)
znanych substancji, to wyznaczany ciezar czastecz-
kowy stanowi Srednig arytmetyczng otrzymanych 35 134,05 + 136,50
wartosci, Zgodnie ze wzorem (1) i (2). 1= - 5 = 135,275
“Jezeli jednak wyznaczany ciezar czgsteczkowy
mniej lub wiecej wykracza poza warto$ci znanych Wyniki pomiaréw i obliczen zestawione zostaly
ciezaréw czasteczkowych obydwdéch znanych sub- w tablicy I. Jak wynika z tych danych, odchylenie
stancji — nalezy przedsiewzigé dodatnig lub ujem- 4 Wwzgledne wielkosci ciezaru czasteczkowego obliczo-
ng korekte okreslonego ciezaru. Mianowicie wiel- nej sposobem wedlug wynalazku od rzeczywistej
ko$é tej korekty oblicza sie w wysoko$ci ‘wzajemne- wielko$ci nie przekracza w tym przypadku 0,08%,.
Tablica I
. Nieznany ciezar czasteczko-
Substancja Ciezar roztwo- wy substancji Odchylenie
Cies T;c?io'i:::;i Otrzymana Znaleziona T ; wzgledne
Nazwa gzar micznei w m warto$é warto$é $red- eorelyczna w %
W mg ) 4 Mu, M, nia M, wartosé
Benzyl 22,910 638,900 134,05
Acetanilid 12,200 533,180 135,27 135,16 10,08
Benzyl 17,800 505,090 136,50
go stosunkuku obliczonych réznic ciezaréw cza- Przyklad II. Wyznaczenie ciezaru czgsteczko-
steczkowych obydwé6ch znanych substancji, a na- wego jodoantypiryny.
stepnie wyznaczona zostaje ich $rednia arytmetycz- Jako substancji wzorcowej uzyto benzylu, a jako
na, ktéra wyznacza szukany ciezar czasteczkowy 60 rozpuszczalnika acetonu. Przyrzad trzymano przez
zgodnie ze wzorami (1), |(3) i I(4), (5) luk (6). 96 godzin w temperaturze 34°C. Otrzymane nastep-
W ponizszych przykladach okre§lone zostaly spo- nie, po przewazeniu, warto$ci, a mianowicie:
sobem wedlug wynalazku i za pomoca opisanego A; = 19,31 mg — prébka substancji badanej
przyrzadu ciezary czgsteczkowe acetanilidu i jodo- Ay = 17,82 mg — pierwsza  prébka substancji
“antypiryny. 65 Wwzorcowej
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Az = 22,68 mg — druga prébka substancji wzor-
cowej
0O, = 375,99 mg — rozpuszczalnik prébki badanej
Oz = 510,71 mg — rozpuszczalnik pierwszej prébki

10
Jak wynika z tych danych odchylenie wzgledne
wielko$ci ciezaru czasteczkowego obliczonej sposo-
bem wedlug wynalazku od rzeczywistej wielko$ci
nie przekracza 0,07%,.

wzorcowej 5 Przyklad III. Wyznaczenie ciezaru czastecz-
Oq2 = 639,41 mg — rozpuszczalnik drugiej prébki kowego benzanilidu.
wzorcowej Jako substancji wzorcowej uzyto benzylu, a jako
M. = 210,23 — cigzar czasteczkowy substancji rozpuszczalnika acetonu. Przyrzad trzymano w cia-
wzorcowej zostaly wstawione do gu 90 godzin w temperaturze 35°C. _
wzoru (la) i (1b), skad: 10 Otrzymane po przewazeniu wartosci, a mianowi-
19,31 - 210,23 - 510,71 cle: . L
My = = 309,43 A; = 25,07 mg — prébka substancji badanej
375,99 - 17,82 Az = 1843 mg — pierwsza probka substancji
19,31 - 210,23 - 639,41 5 WZOreowej .-
M, = = 304,40 Agp = 24,54 mg — druga prébka substancji wzor-
375,99 - 22,68 cowej
Poniewaz w tym przypadku otrzymano II kolej- O; =1129,45 mg — rozpuszczalnik prébki -badanej
no$é ciezaréw rozpuszczalnikéw, Oz = 781,42 mg — rpzpuszczalnik pierwszej prébki
O > 03 > 0O, = 639,41 > 510,71 > 375,99 2 WZOrcowej
nalezy zatem zastosowaé poprawke, ktéra trzeba Oz = 1047,18 mg — rozpuszczalnik drugiej prébki
obliczy¢ zgodnie ze wzorem (3a), (3b). wzorcowe)
M, = 210,23
17,82 - 639,41 - 206,87 i i
ref My, — — 206,87 zostaly wstawione do wzoru (la) i (1b), skad .
22,68 - 510,71 25 o BT 210281842
. 1 = = ,126
oraz: 1129,45 - 18,13 '
22,68 - 510,71 - 210,23
ref M, = = 213,70 25,07 - 210,23 - 1047,18
17,82 - 639,41 M, = = 199,126
1129,45 - 24,54
a nastepnie wielko$¢é poprawki w procentach we- 30 . A .
dhug wzoru (3c). Poniewaz w {ym przykladzie otrzymano III ko-
lejnos¢ ciezar6w rozpuszczalnikéw, a mianowicie:
P |210,23 — 206,87| + 210,23 + 213,70, 3,36 + 3,47 01 > Oz, > Oy = 1129,45 > 1047,18 > 781,42
- 2.210,23 - 2.210,23 Nalgzy zastosowa}c po?rawke,.. ktora oblicza sie
35 28odnie ze wzorami (3a) i '(3b), skad:
p=1,62%
. s . . g 18,13 — 1047,18 - 210,23
oraz wielko$§¢ calkowita poprawki wedlug wzoru ref My, = ’ = 208,14
(3d) 24,54 - 781,42
309,43 + 304,40 1,62 oraz
F= 2 T 10 24,54 - 781,42 - 210,23
ref Mlz = == 212,34
Poniewaz w tym przypadku zachodzi II kolejnosé 18,13 - 1047,18
ciezaré6w rozpuszczalnikow, ciezar czasteczkowy ba- a nastepnie wielko$é procentowsg poprawki we-
danej substancji nalezy wyliczyé ze wzoru (4b) dlug wzoru (3c)
45
309,43 + 4,97 + 304,40 + 2 .4,97 210,23 — 208,14 + 210,23 — 212,34
M, = ' = 314,37 p= =19,
2 2.210,23
Wyniki pomiaréw i obliczenn zebrane sg w ta- Wielkos¢é calkowity poprawki oblicza sie wedlug
blicy II. wzoru (3d)
Tablica II
Substancja Ciezar roz- Nieznany ciezar czasteczkowy substancji
tworu po Odchylenie
. destylacji | Otrzymana | Skorygo- | Znaleziona wzgledne
Nazwa Cigzar izotermicz- | wartoéé i | wana war- | wartosé Teoretycz,-’ w %%
W mg nej w mg korekta tosé Srednia na wartos¢
Benzyl 22,680 639,410 304,45 314,35
+9,90
Benzyl 17,820 510,710 - 309,47 314,42
+4,95
Jodoanty- '
pirydyna 19,312 375,990 314,38 314,13 -+0,07
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1
201,126 + 199,126 1
P="—"" = =20
2 100

Poniewaz w tym przykladzie mamy do czynienia
z III kolejno$cig ciezaréw rozpuszczalnika, nalezy
zastosowaé do obliczenia ciezaru czasteczkowego ba-
danej substancji wzoér (5b).

201,126 — 2,0| + (199,126 — 2!

M; = =197,126
2

Otrzymane wielko$ci mozna réwniez ujaé w ta-
bele, podobnie jak w poprzednich przykladach. W
tym przypadku, poniewaz rzeczywisty ciezar czg-
steczkowy benzanilidu wynosi 197,23 zatem wzgled-
ne odchylenie wielko$ci obliczonej sposobem wedlug
wynalazku w stosunku do wielkoSci rzeczywistej
wynosi 0,05%,.

Przyktad IV. Wyznaczanie ciezaru czgsteczko-
wego acetanilidu.

Jako substancji wzorcowej uzyto benzylu, jako
rozpuszczalnika acetonu. Przyrzad trzymano w tem-
peraturze 34°C w ciggu 94 godzin.

Otrzymane po przewazeniu wielko$ci, a miano-

wicie:

A; = 13,03 mg — prébka substancji badanej

Ay = 16,47 mg — pierwsza  proébka substancji
wzorcowej

Az = 20,27 mg — druga prébka substancji wzor-
cowej

0O; = 611,26 mg — rozpuszczalnik prébki badanej
O = 503,14 mg — rozpuszczalnik pierwszej proébki
- Wwzorcowej
Oj2 = 612,26 mg — rozpuszczalnik drugiej
WZOrcowej .
oraz znana wielko§é ciezaru czgsteczkowego sub-
stancji wzorcowej M, = 210,23, zostaly wstawione
do wzorow (la) i (1b), skad

probki

13,03 - 210,23 - 503,14
My = = 136,90
611,26 - 16,47

13,03 - 210,23 - 612,26
My, = =135,35
611,26 - 20,27

Poniewaz w tym przykladzie zachodzi IV kolej-
no$é ciezar6w rozpuszczalnikow
O; = Og3 => Oy tj. 611,26 o 612,26 > 503,14
nalezy zastosowaé poprawke, podobnie jak w po-
przednich przykladach obliczong wedlug wzoru (3a)
i (3b), czyli

16,47 - 612,26 - 210,23
20,27 - 503,14

ref M11 = - 207,87

20,27 - 503,14 - 210,23
16,47 - 612,26

ref M12 =

= 212,62

| *  procentowa wielko§¢é poprawki zgodnie ze wzo-
rem (3c) wynosi:

| 210,23 — 207,87| + 210,23 — 212,62] -
p= = 1714n B
2.210,23

a wielko§é calkowita poprawki wedlug wzoru (3d)
WwWynosi:
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12
136,90 + 135,35
rPrP=—

2-100

1,14 = 1,54

Poniewaz w tym przypadku zachodzi IV kolej-
no$é¢ ciezaré6w rozpuszczalnik6w, do obliczenia cie-
zaru czgsteczkowego badanej substancji nalezy uzyé
wzoru (6a) a zatem:

136,90 — 1,54 + 135,35
M1 =
2

= 135,355

Podobnie jak powyzej otrzymane wielkoSci mo-
zna ujgé w tabele. W tym przykladzie rzeczywisty
ciezar czgsteczkowy acetanilidu wynosi 135,16, wo-
bec czego odchylka wielkoS$ci obliczonej sposobem
wedlug wynalazku od wielkoSci rzeczywistej wyno-
si 0,14%.

Y~

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wyznaczania ciezaru -czgsteczkowego
zwigzkéw organicznych w mikro i pélmikro warto-
¢ciach, znamienny tym, ze przynajmniej w dwu
naczyniach wagowych odwaza sig¢ rézne ilo$ci sub-
stancji wzorcowej, natomiast w jednym naczyniu
wagowym okre§long ilo§¢ substancji o nieznanym
ciezarze czasteczkowym, po czym dodaje sie¢ do od-
wazonych w naczyniach wagowych substancji zna-
ng ilo$§¢ dostosowanego do nich jednakowego roz-
puszczalnika i nie przykryte naczynia wagowe
umieszcza sie we wspélnym zamknietym naczyniu
poddajac je dzialaniu prézni, po czym przeprowa-
dza sie nie tylko w celu wyréwnania stezenia mo-
lowego, ale réwniez w celu wystarczajgcego wy-
rownania réznic stezen molowych — destylacje izo-
termiczng w temperaturze zaleinej od temperatury
wrzenia rozpuszczalnika, za$§ po destylacji izoter-
micznej wyjmuje sie naczynia wagowe ze zbiornika
i oddzielnie wazy sie je, przy czym na podstawie
wyniku wazenia oblicza sie ciezar czgsteczkowy nie-
znanej substancji z ciezaréw substancji i przyna-
leznych im rozpuszczalnikéw, a mianowicie tak, ze
w przypadku gdy okreSlany ciezar czgsteczkowy ma
warto$§é zawartg miedzy warto$ciami ciezaréw czg-
steczkowych znanych substancji, to stanowi on $§red-
nig arytmetyczng otrzymanych warto$ci, jezeli za$
wyznaczany ciezar czasteczkowy jest wiekszy lub
mniejszy od znanych wartosSci ciezar6w czgstecz-
kowych, stosuje sie dodatnig lub ujemng korekte
okre$lanego ciezaru czasteczkowego, a mianowicie
wysoko$ci, wzajemnego stosunku obliczonych réznic
ciezaru czgsteczkowego znanej substancji, po czym
oblicza sie S$rednig arytmetyczng skorygowanych
warto$ci jako ciezar czgsteczkowy badanej substan-
cji.

2. Przyrzad do stosowania sposobu wedlug za-
strz. 1, znamienny tym, Ze przynajmniej dwa naczy-
nia wagowe zawierajg rézne stezenia molowe zwigz-
ku wzorcowego o znanym ciezarze czgsteczkowym,
za$ przynajmniej jedno naczynie wagowe zawiera
subsixncje o wyznaczanym ciezarze czasteczkowym,
przy czym naczynia te sg polgczone w ten sposoéb
ze zbiornikiem, Ze zbiornik ten lgcznie z otwartymi
naczyniami wagowymi tworzy wspdlng przestrzen
poddawang dzialaniu prézni.
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