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Oznaczanie liczby jodowej 

29 

1. PrzeÓTliot normy, PrzeÓTliotem nQrmy jest metoda 

oznaczania liczby jodowej sadzy w celu ok reślen i a stopn i a 

rozwinięcia powierzchni właściwej sadz różnego typu. 

2. Zakres stosowania metody. Metodę oznaczania liczby 

jodowej można stosować do sadz, które zawieraję do 1,5% 

części l otnych i 0,25% ekstraktu acetonowego b ez ich od­

gazowywania, natom iast inne nal eży odgazowywać (np. sadza 

aktywna kanałowa). 

3. Zasada metody polega na oznaczaniu masy jodu zaad­

sorbowanego przez sadzę z roztworu wodnego. 

4. Aparatura i przyrzędy 

a) Suszarka el ektryczna z regul aCję tempera tury. 

b) Wirówka. 

c) Wstrzęsarka mechaniczna o częstot l iwości około 

wstrzęsów na 1 min. 

d) El"ektryczny piec z termoregulatorem. 

240 

3 
e) Tygle z pokrywkam i o średnicy36mm (pojemność 25 cm) 

f) Sito o boku oczka kwadratowego 0,16 mm. 

g) Eksyka tor. 

S, Od=ynniki i roztwory 

a) Woda destYlowana o pH 6,5 -:- 7,2. 

b) Jodek potasowy, cz. d. a. 

c) Jodan potasowY cz . d. a . , roztwór O, 03941N. Jodan po­

tasowy wysuszyĆ w cięgu 1 h w temperaturze 120±SoC i ostu-

dzić w eksykator ze do temperatury otoczenia. 45 g jodku 

potasowego, odważonego z dokładnościę do 0,1 g, rozpuścić 
3 

wokoło 200 cm wody destylowanej w kolbie pomiarowej 

, " 1 3 pOJemnoscl 000 cm • 

Do tej samej kolby dodać 1,4058 g śwież o wYsuszonego 

jodanu potasowego, odważonego z dokładnościę do 0,0001 g. 

Po rozpuszczeniu jodanu zawartość kolby rozcieńczyć wo-
3 

dę do objętości 1000 cm i dobrze wym i eszać. 

d) Alkohol n-amyl oWY, cz, d, a. 

e) Kwas siarkowy, cz, d. a., roztwór około 4N, 

f) Jodek rtęc i (HgJ2) cz. d. a. 

Grupa katalogowa X~ 

g) Skr obia, r oztwór; 2,5 g skr obi r ozpuszcza lnej oraz 

3 
2 mg jodku rtęc i wymieszać w z l ewce poj emnoscl 50 cm 

z 25 cm
3 

wody . Zawiesinę w l ać do 1000 cm3wrzęcej w ody , 

mi eszajęc roztwór przez cały czas i kontyn uować ogr zewa ­

nie do wrzenia c o najmni ej przez dal sze 5 min. Po ozi ęb ie-

niu do temperatury pokojowej z dekan tować przeźroczys t y 

roztwór do ciemn ej but l i z dosz l i fowanym kor kiem. Roz twó r 

można przechowywać przez 30 dni, 

h) Tiosiarczan sodowy , cz, d. a" roztwór 0 , 03941 N , W 

kolbi e pomia r owej pojemności 1000 cm
3 rozpuścić wokoło 

500 cm
3 

wodY, 9,79 g tios i a r czanu sodowego (Na2S203' 

.5H20),odważonego z dokładnośc ię do 0,005 g. Dodać S cm
3 

alkochol u n -amylowego , uzupełnić wodę do kresk i i dob r ze 

wymieszać, 

Miano roztworu nastawić po 24 h od chwi l i jego przygo­

towania w następujęcy SPosób ; do kolby stożk owej pojemno-

, '250 3 d - .' 2 3 SCI cm o mlerzyc pIpetę S cm roz twor u jodanu pota-
3 

sowego o r az 3 cm r oz t woru kwasu s ia rkowego. W y d z ielo-

ny jod miareczkować roztworem tiosiarczanu sodowego do 

chwi l i, gdy zaba r wieni e miareczkowanego roztw oru stanie 

3 
się jasnożółte, WÓwczas dodać do kolby około S cm roz -

tworu skrobi i kontynuować miareczkowani e do m om entu, w 

którym po dodaniu 1 krop l i roztworu t iosiarczanu sodowe-

go nas tępi ca łkow ity zanik nieb iesk iego zaba r w ienia. Od 

czytać wskazan ia biurety z dokładnościę do 0,05 cm
3 

Normalność roztworu tiosia r czanu sodo wego(N1) obi i czyć 

wg wzoru 

w którym: 

25 - O, 03941 
N1 = 

T12 - obję to';-ć r oztworu tios iarczanu sodowego z u-

żytego do miareczkowania, cm
3

, 

0,03941 założona normalność r oztwor u ti os ia r cza nu 

so dowego, 
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Mianowany roztwór tiosiarc zanu sodowego można prze -

chowywać w ci emnej buli i z doszl ifowanym korki em naj wyżej 

przez 30 dni. 

i) Jod cz. d. a. roztwór O, 04728N, 57 g jodku potasowego 

odważonego z dokła dnościę do 0,01 g, umieśc ić w kolbie 
3 3 

pomiarowej pojemności 1000 cm i rozpuścić wokoło 30cm 

wody. Odważyć 6,01 g jodu z dokładnościę dOO,005giprze­

nieść szybko do tej samej kOlb y a następnie zawa rtość jej 

rozcieńczyć wodę do kreski i dobrze wym ieszać. 

Miano roztworu na stawić po 24 h od c hwili jego przygo­

towania w nast ępujęCY sposób: do kOlby s tożkowej pojemno­

ści 250 c m
3 odmierzyć pipetę 25 c m

3 
r oztworu jodu i mia-

reczkować mi anowanym roztwor em ti os iarczanu sodowego 

do chw ili, gdy zaba r wienie roz tworu w kolbie s tanie sięja ­

snożółte. Wó wczas dodać 1 cm
3 

r oz tworu skrobi i kontynuo-

wać miareczkowanie do zaniku niebi eskiego zaba r wienia. 

Normalność roztworu jodu (N2 ) ob li czyć wg wzoru 

( 2) 

w któr ym : 

v, - objl;'tość ti osiarczanu sodowego zużytego do miare-

3 
czkowania, cm , 

N1 - normalność r oz tworu tiosiar czanu sodowego wg wzo-

ru (1). 

Normalność roztworu jodu powinna mieśc i ć s ię w grani-

cach 0,04723.,. 0,04733. W przypadku normalności mni ej ­

szej niż dolna g rani ca , należy sporzę dzić nowy rozt wór jo-

du z większę naważkę niż podana w pr zepisie. Natomiast 

gdy normalność przekracza górnę granicę, ilość wody (W), 

którę należy doda ć w celu uzyskania pożędanej normalności 

obi iczyć wg wzoru 

- V 
3 

w którym: 
3 

~ - objętość mianowanego rozt woru jodu, cm , 

(3) 

N2 - normalność roz tworu jodu oznaczana w wyoiku mia­

reczkowania tio sia r czan u sodowego wg wzoru (2), 

N3 - pożędana normalność roz tworu jodu (0, 04728). 

Po dodaniu obliczonej ilo ści wody do wyj śc i owego roz-

tworu jodu, r oztwór należy dobrze wymieszać w 

tej kolbie i sprawdzić jego normalność . 

zamknię-

Mianowany roztwó r jodu można pr zechowywać w ciemnej 

butelce z doszlifowanym korkiem pojemności 1000 c m
3 

naj-

wYżej przez 2 dni. 

6. Odgazowanie sadzy. Sadze, które zawieraję więcej 

niż 1,5% części lotnych i 0,25% ekst r ak tu acetonowego, 

należy odgazowywać w nas tępuję cy sposób: wyprażony do 

stałej masY tygiel napełnić przes ianę prz1O!Z si to i wysuszo­

nę sadzę tak, aby różni ca między wysokośc ię napełni enia a 

wYsokościę tygla wynosiła 2 mm. Powierzchnię sadzy w t y-

glu wyrównać stukajęc dnem tygla o powierzchnię stołu. Na-

pełniony tygiel przykry ć przykrywkę, wstawić do pieca 

ogrzanego uprzednio do temperatury 950
0
C i w tej tempera_ 

tur ze prażYć sadzę w cięgu 7 min. Po upływie tego czasu 

tygiel Wyjęć i umieścić w eksykatorze do ochłodzenia. 

7. Wykonanie oznaczania. Przed przYstępieniem doozna ­

czania I iczby jodowej próbkę sadzy przygotowanej wg BN-79/ 

6048-03 należy przesiać przez sito o il e przewiduje to 

norma przedmiotow a, wYsuszyć w t empera turze 105 t5
0

C 

do stałej masY i ochłodzić w eksykatorze do temperatury po-

kojowej. 

Do naczynia w irówki odważyć z dokładnośc ię do 0,0001 g 

w obecnośc i ś rodka osuszajęcego następujęce il ośc i sadzy: 

- 0,5 g, jeśli li czba adsorpcj i jodu niejes t w i ększa niż 

135 mg/g, 

- 0,25 g, jeś li li czba adsorpcji jodu mie5ci s i ę w grani­

cach 1367- 500 mg/g, 

- 0,125 g, jeśli liczba adsorpcji jodu j e st większa n iż 

500 mg/g, po czym naczynie zamknęć korkiem. 
3 

Do naczynia z próbkę odmierzy ć pipetę 25 cm roztworu 

jodu, natychm iast zamknęć korki em i wy irzęsać w cięyu 

1 min na wy trzęsarce mechanicznej, a na s tępn ie p róbkę od­

wirować z p rę dkośc i ę około 1000 obr/min w cięgu 1 min w 

przypadku sadzy granulowanej lub 3 min w przypadku sadzy 

niegranulowanej. Nas tępni e zde kantować całkow i tę ilość 

3 
roztworu do z l ewki i pobra ć p'ipet? 20 cm roz tworu do kol-

3 
by pojemności 250 cm .' Zawar tość kolby miareczkować 

r oztwor em ti osiarczanu sodowego do chw ili, gdy zabarwie-

3 . 
nie s tanie się jasnożółte. Wówczas dodać około 5cm skrobi 

i dalej miareczkować do momentu, gdy po dodaniu kropli 

r oztworu ti osia rc zanu sodowego zn iknie ni ebieskie zabar-

wienie . Wskazania biur ety odczytywać z dokładnościę do 

3 
0,05cm. 

W przypa dku braku w irówk i oznaczanie należy wy k onać 

wprowadzajęc następujęce zmian y: 

- próbk ę sa dzy waży się w kolbi e stożkowej pojemności 

100 cm
3 

z doszlifowanym korkiem, . 

- po ukończeniu wytr zęsania próbkę pozostawić na 5 min, 

a na s tępnie odsęczyć sadzę przez lejek z dn em porowatym 

G3 przy l ekkim zasysan iu, 

- po odsęczen iu sadzy pob rać pipetę 
3 

10 c m roztworu 

miareczkować roz twore m tiosiarczanu sodowego . 
3 

Wykonać ś l epę próbę bioręc do ba dan ia 25 cm r oz tworu 

jodu i postępujęc w ten sam sposób, jak z badanę próbkę. 

8 . Obi ic zanie wyników. Liczbę jodowę (J) obi iczyć w 

mg/g wg wzorów 

- w przypadku stosowania wi r ówki 

J = (4) 
m 20 

= 1 58, 6 ("4 - Vs ) 
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- w p r zypadku stosowania lejka G3 

(s) 
126,9 

317,25 = 
111· 10 

w których: 

V - objętość roztworu tiosi a r czanu sodowego zuż y -
4 3 

tego do miareczkowania ś l ep ej próby, cm , 

Vs - objętoś ć roztworu t ios ia r czanu sodowego zuży-
3 

tego do miareczkowania badan ej próby , c m , 

N
1 

- normalność roz tworu tiosiarczanu sodowego wg 

wzoru (1), 

111 - masa sadzy, g, 

126,9 - masa a tomowa jodu, g, 

25 - obj ętość roz tworu jodu wprowadzona do 

3 
sa dzy, c m 

próbki 

9. Wynik. Za wynik nal eżY pr zyjęć ś rednię arytme t ycz­

nę wyników, ob liczonych z dok ładnośc ię do O, l mgjg co naj­

mni ej d wóch oznaczań, k tó rych różni ca nie pow inna prze­

kroczyć 10% wyniku ś r edn iego. 
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