CHEMICKE ZVESTI sz

STANOVENIE YODY V POLYAMIDOCH
Kratke zdelenie

OTAKAR MLEJNEK
Vyskumny ustav kdblov a izolantov v Bratislave

V literatire je uvedenych malo metéd, zaoberajucich sa stanovenim vody
v polyamidoch. Beine pouzivany sp6sob stanovenia suSenim pri vysSich
teplotach, prip. nizsich tlakoch, pokladali viaceri autori za nevyhovujuci [1, 2].
Molekuly vody st v polyamide mechanicky viazané, takze ich kvantitativne
‘odstranenie si vyzaduje dlhsi ¢as a vysSiu teplotu. Podobnym spdsobom st
v8ak medzi molekulami polyamidu inkludované monoméry, ktoré unikajua. pri
vys8ich teplotach, takze sa tiez prejavia ako ibytok na véhe pévodnej vzorky.

Tieto nevyhody odstraiiuje Haslamova metéda [3], pri ktorej sa prchavé
zlozky vyhafiajt zo vzorky pri teplote 260 °C pri 4 mm Hg. Splodiny konden-
zdcie (kondenzované pri —80 °C) sa potom titruja Fischerovym ¢inidlom, éim
sa stanovi obsah vody. Podla vysledkov autora je tito metéda spolahlivi,
vyzaduje vSak narocnejsie zariadenie.

Pokusili sme sa preto pouzif pre tento el bezne pouzivani metédu titrad-
ného stanovenia vody v organickych latkach [4] Fischerovym &inidlom.
Urobili sme stanovenie tak metédou extrakénou, ako aj metédou rozpastacou.

Experimentalna ast
a) Extrakénd metéda

10 ml bezvodého metylalkoholu sa najprv titrovalo Fischerovym é&inidlom a% do do-
siahnutia koneéného bodu; do takto pripraveného roztoku sa navé#ilo 0,2 g polyamidovej
drviny velkosti zrna 1—2 mm. Zmes sa mieSala pomocou elektromagnetickej miesacky
a v 5-minttovych intervaloch sa stanovil obsah vyextrahovanej vody. Ak obsah vody
zisteny rozpustacou metédou oznadime ako 1009, zistilo sa za 130 min. extrakcie 97,69,
vietke] pritomnej vody. Vysledky st zndzornené v grafe.

b) Rozpistacia metéda

Do titraénej banky sa odpipetovalo 10 ml bezvodého trikrezolu (technicky trikrezol
predestilovany cez frakénu kolénu, ktorého obsah vody bal 0,059%,), ktory sa Fischerovym
¢inidlom titroval aZ do ekvivaleatného bodu. Nato sa do takto pripi'a\reného rozpustadla
navézilo presne okold 0,2 g vzorky polyamidu velkosti zrna asi 1-—2 mm a podrobilo’
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rozpustaniu za stéleho mieSania pomocou elektromagnetickej mieSatky. Rozpustanie
trvalo asi 1 hod. Takto ziskany roztok sa potom na zistenie obsahu vody opit titroval
Fischerovym éinidlom.
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Vysledky

Tab. 1 udava vysledky stanovenia obsahu vlhkosti v polyamide stanovenom réznymi
metédami.

Tabulka 1
sposob stanovenie | stanovenie SR o susenie nad P,0
stanov. extrakciou |rozpustanim BnBemis prl, 1) *0 vovékuu
doba skus. 130 min. f 75 min. 9 hod. 21 hod. 9 hod. | 21 hod.
% H,0 2,61 2,62 3,00 3,60 0,23 0,58
% H,0 2,76 2,81 3,27 4,20 — —

Tab. 2 udédva preskusanie rozpustacej metédy na rézne vzorky za stbasného pouiitia
beznej metody sudenia.

Tabulka 2
vzorka ¢. % H,0 susenim % H,0 titraéne v roztoku
1 2,85 1,56
2 3,07 2,00
3 3,27 2,41
4 3,44 2,81
Sihrn

Skusky urobené stanovenim obsahu vlhkosti tak metédou rozpasfacou, ako
aj suSenim dokézali, Ze proces sudenia za vySSich tepldt je kontinuitny a Ze ho
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teda nemozno v prijatelnom ¢ase previest do konStantnej vahy. Taktiez sa
dokézalo, Ze tymto spdsobem nie je mozné stanovit obsah vody, ale len prcha-
vych podielov.

Navrhované rozpustacia metéda nebola presktsana na Standardnych vzor-
kéch, kedze tieto neboli k dispozicii, mé vSak predpoklady, aby fou ziskané
vysledky boli hodnoverné. Extrakénd metéda neprinaSa oproti rozpustacej
nijaké vyhody, naopak, proces vyzaduje dlhsi éas a okrem toho nie je aplne
kvantitativny.

ONPEJEJEHME BOJBI B MMOJMMAMHIAX

OTO MJIEVMHEK _
Hceaedosamensckulli UHCcmU mym rabdeaeli u U30AAYUOHHBIT MAMepUALoe
¢ Bpamucaage

BrIiBOAbI

VccnenosaHus, KOTOPBIE MMEM LEJIbIO ONPEHENUTh COAEPIKaHNe BIAaXKHOCTI METOLOM
PacTBOPEHMs a TakiKe CyLIeHMeM, NOKa3ajy, 4TO ITPOLleCC CYLIEHMA IPY BBICIIUX TEM-
[IepaTypax SIRJHETCS HEIIPepsIBHBIM, a II03TOMY HeJIb3A €ro NPUBECTM B KpaTdaiilinii
CPOK K IOCTOAHHOMY Becy. Takzke OBbLIO ZOKa3aHO, YTO STMM CIIOCOGOM HeJb3s OIpe-
JIEINTb COREPIKaHMe BOABLI @ TOJBKO JMIIL COAEPIKaHMe JIETy4YMX HacTeil.

TIpenIoXKEHHbI METOX DACTBOPEHMA He b1 MCIBLITAH HA CTAHAADTHLIX Opobax, Imo-
TOMY. 4TO Npobbl He 6LV K AMCIIO3NUIMY, HO BCE YK€ MOIKHO I10JIaraTh, YTO IOJYUCH-
Hble Pe3yJIbTaThbl OblIM AOCTOBEPHBLIMM. DKCTDPAaKLMOHHBIN CrIoco6 He MMeeT BBITOX II0
CPaBHEHMIO C METOAOM PaCTBODEHMSA, HA0GOPOT mnporecc Tpebyer MHOro BpeMeHu u KpPo-
Me TOr0o He ABJAETCH BIIOJHE KOJMYEeCTBEHHBIM.

WASSERBESTIMMUNG IN POLYAMIDEN
OTO MLEJNEK

Forschungsinstitut fiir Kabel und Isolierstoffe in Bratislava

Zusammenfassung

Versuche, die zum Zweck der Bestimmung der Feuchtigkeit in Polyamiden durch-
gefithrt wurden, sowohl nach der Lésungsmittelmethode, als auch durch Trocknen, haben
bewiesen, dass der Trocknungsprozess bei hoheren Temperaturen ein kontinuierlicher ist
und es deshalb nicht méglich ist, ihn in einer annehmbaren Zeit bis zur Gewichtskonstanz
durchzufithren. Ebenso wurde bewiesen, dass es auf diese Weise nicht méglich ist, den
Wassergehalt zu bestimmen, sondern nur die fliichtigen Anteile.

Die vorgeschlagene Losungsmethode wurde nicht an Standardmustern Uberprift, da
diese nicht zur Verfiigung standen, aber sie besitzt alle Voraussetzungen, dass die mit
ihr gewonnenen Ergebnisse glaubwiirdig sind. Die Extraktionsmethode bringt gegeniibor
der Losungsmethode keinerlei Vorteile, ausserdem verlangt sie eine lingere Durch-
fiihrungsdauer und ist nicht véllig quantitativ.

In die Redaktion eingegangen den 2. VII. 1954
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Doslo do redakeie dnia 2. VII. 1954

FTALOCYANINY, NOVE CINIDLO V KVALITATIVNEJ ANALYZE*
PAVEL CERNY

Ustav analytickej chémie Prirodovedeckej fakulty Slovenskej univerzity v Bratislave

Boli Studované analytické vlastnosti soli ftalocyaninu s kovmi, ktorych
vynimo¢né vlastnosti svedéia o charakteristickej skupine vnttorne komplex-
nych zlaéenin s veImi pevnou chelatovou vizbou na atém kovu. Boli pripra-
vené soli Cu-, Ni-, Co-, Zn-, Cd-ftalocyaninu. Vyznacuji sa najmi vysokou
stalostou voéi teplu (Cu-ftalocyanin je stdly do 580 °C), kyselindm i alkélidm,
nerozpustnostou vo vode a beznych organickych rozpustadlach, intenzivnym
modrym sfarbenim, pri chloroderivatoch zelenym sfarbenim. Pomerne dobre
sa soli ftalocyaninu rozptistaji v koncentrovanej kyseline sirovej na intenzivne
zelené roztoky, z ktorych sa zriedenim vodou spéatne vylucuju.

Charakteristické vlastnosti soli ftalocyaninu s kovmi moZno vysvetlit
pritomnostou &tyroch 6-¢lennych valenénych kruhov, vznikajucich vizbou
pyrolového a benzénového jadra na kruh izoindelovy a ich vzdjomnou vizbou

mimocyklicky viazanymi N-atémami (I).

N . Pravdepodobna konstitacia (I) je v sthlase

c/ \c s pracami R. Linsteada [1, 2] a spolu-

| Il pracovnikov a s pracamidJ. Robertsona[3].

/ '__N\ /N—c\ Pri §tddiv vlastnosti soli ftalocyaninu

N s kovmi sa zistilo, Ze ich roztoky v kon-

\\ & \ / centrovanej kyseline sirovej s lahko rozkla-

dané oxyda¢nymi ¢inidlami. Tato vlastnost

\ / sa pouzila na vypracovanie nového dékazu
oxydacnych latok.

Ako ¢inidlo sa pouzivala sol Cu-ftalo-

@ cyaninu, ktord je zo soli ftalocyaninu naj-

* Prednesens na sjazde chemikov v Banskej Stiavnici v juli 1954.
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