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A.6. ROZPUSZCZALNOSC W WODZIE
1. METODA
Podstawe wigkszosci metod przedstawionych w pkt 1.4.~1.6. stanowia Wytyczne OECD .

1.1. Informacje ogélne

Przed wykonaniem badan niezbgdna jest znajomo$¢ informacji dotyczacych preznosci par, budowy chemicznej
(wzoru strukturalnego), stalej dysocjacji i hydrolizy (w funkcji pH) badanej substancji.
Nie jest mozliwe wykonanie badania dla calego zakresu rozpuszczalnosci w wodzie za pomoca jednej metody.
Ponizej opisano dwie metody umozliwiajace wyznaczenie rozpuszczalnosci w wodzie dla calego zakresu
rozpuszczalno$ci. Metody te nie moga by¢ stosowane dla substancji lotnych.
Do wyznaczania rozpuszczalno$ci w wodzie zalecane sa nastgpujace metody:
- metoda wymywania z kolumny stosowana dla substancji czystych o stabej rozpuszczalno$ci (ponizej
102 g/dm’) trwatych w wodzie 7,
- metoda z zastosowaniem kolby stosowana dla substancji czystych o lepszej rozpuszczalnosci (powyzej
10? g/dm®) trwatych w wodzie *).
Zanieczyszczenia badanej substancji moga mie¢ wplyw na jej rozpuszczalnos¢.

1.2. Definicje i jednostki

W rozumieniu rozporzadzenia, rozpuszczalno$¢ substancji w wodzie jest to jej stgzenie w wodzie w stanie
nasycenia w okreslonej temperaturze. Warto$¢ rozpuszczalnosci w wodzie podawana jest w jednostkach masy
substancji na objetos¢ roztworu. W ukladzie jednostek SI wartoéé rozpuszczalnosci podawana jest w kg/m’
(mozna ja wyrazac takze w g/dm3).

1.3. Substancje kontrolne

Nie ma potrzeby stosowania substancji kontrolnych we wszystkich badaniach. Substancje kontrolne stosuje sig
do okresowego sprawdzania metody i poréwnywania je) z innymi metodami.

1.4. Zasady stosowanych metod badan

We wstepnym badaniu nalezy okre$li¢ w przyblizeniu ilo$¢ substancji i czas, niezbgdne do uzyskania roztworu
nasyconego.

1.4.1. Metoda wymywania w kolumnie

Metoda polega na wymywaniu badanej substancji woda z mikrokolumny wypelnionej oboj¢tnym nosnikiem,
takim jak kulki szklane lub piasek, pokryte nadmiarem badanej substancji. Rozpuszczalnos¢ w wodzie nalezy
okresla¢ w momencie, gdy stgzenie substancji w eluacie osiaga warto$¢ stala.

1.4.2. Metoda z kolba

Badana substancj¢ (substancja stala musi by¢ sproszkowana) nalezy rozpusci¢ w wodzie o temperaturze wyzszej
od temperatury, w ktorej wykonywany jest pomiar. Po osiagnigciu stanu nasycenia mieszaning nalezy chiodzi¢
do temperatury pomiaru i mieszaé do osiagnigcia stanu rownowagi. Jezeli uzyskano pewnos¢ na podstawie
pomiaru, ze osiagnieto stan nasycenia, pomiar moze by¢ wykonany bezposrednio w zalozonej temperaturze.
Stezenie masowe substancji wroztworze wodnym, ktéry nie moze zawiera¢ czastek nierozpuszczonych,
wyznaczaé nalezy za pomocg odpowiedniej metody analityczne;.

" OECD, Paris, 1981, Test Guideline 105, Decision of the Council C(81) 30 final.

D NFT 20-045 (ANFOR) (Sept. 85). Chemical products for industrial use - Determination of water solubility of
solid and liquids with low solubility - Column elution method.

3 NFT 20-045 (ANFOR) (Sept. 85). Chemical products for industrial use - Determination of water solubility of
solid and liquids with low solubility - Flask method.
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1.5. Kryteria wiarygodnosci badan
1.5.1. Powtarzalnoé¢

Dla metody wymywania z kolumny powtarzalno$¢ wynosi <30%; dla metody zkolbg powinna osiagaé
warto$¢ <15%.

1.5.2. Czulos¢

Czulo$¢ zalezy od zastosowanej metody analitycznej. Mozna uzyskaé czulo$¢ oznaczania stezenia masowego
ponizej 10 g/dm’,

1.6. Opis metody

1.6.1. Warunki badania

Zalecane jest wykonanie pomiaru w temperaturze 20°C+0,5. Jezeli spodziewane jest istnienie zaleznosci
rozpuszczalnosci od temperatury (>3% na °C), pomiary prowadzi si¢ w dwoch temperaturach, tj. 10°C ponizej
1 powyzej temperatury zalozonej. Woéwczas regulacje temperatury wykonywane powinny by¢ z dokladnoscia do
10,1°C. Wybrana temperatura powinna by¢ utrzymywana na tym samym poziomie we wszystkich czeéciach

aparatury.
1.6.2. Badanie wstgpne

Okoto 0,1 g substancji (substancja stata musi by¢ rozdrobniona) nalezy rozpusci¢é w wodzie destylowanej
o temperaturze otoczenia, w cylindrze miarowym o skali co 10 ml, dodajac wodg¢ porcjami, zgodnie z tabela
przedstawiong ponizej:

0,1 g rozpuszczone w x ml wody 0,1 0,5 1 2 10 100 |>100
Rozpuszczalnosé przyblizona (g/dm’) | >1000 | 1000 do 200 | 200do 100 100do 50 | 50do 10| 10do 1] <1

Po kazdym dodaniu wody roztwor nalezy wytrzasaé energicznie przez 10 minut ioceniaé wizualnie pod
wzgledem obecno$ci nierozpuszczonych czastek substancji. Jezeli po dodaniu 10 ml wody substancja pozostanie
nierozpuszczona, to calo$¢ nalezy przenie$¢ do wigkszego cylindra miarowego i badanie powtarzaé w 100 m!
wody. Dla substancji stabo rozpuszczalnych czas rozpuszczania moze byé dlugi (przyjmuje si¢ 24 godziny).
W tabeli podana jest przyblizona rozpuszczalno$¢ dla objgtosci wody, w ktérej substancja catkowicie sig
rozpuscita. Jezeli substancja nadal pozostaje nierozpuszczona, nalezy zastosowaé diuzszy czas rozpuszczania (az
do 96 godzin) lub podejmowaé dalsze préby rozcieniczania. W zalezno$ci od wyniku, nalezy stosowa¢ metodg
wymywania z kolumny lub metodg z wykorzystaniem kolby.

1.6.3. Metoda wymywania z kolumny
1.6.3.1. Wipelnienie kolunmy, rozpuszczalnik i eluent

Material wypetniajacy kolumng¢ powinien by¢ obojetny chemicznie. Jako wypelnienie mozna stosowaé kulki
szklane lub piasek. Do nanoszenia substancji na wypetnienie kolumny stosowa¢ nalezy odpowiednio dobrany
rozpuszczalnik organiczny o czystosci analitycznej. Jako eluent stosowana powinna by¢ woda podwojnie
destylowana z destylarki szklanej lub kwarcowe;.

Nie nalezy stosowa¢ wody z organicznego wymieniacza jonowego.

1.6.3.2. Napeinianie kolumny materiafem wypefniajacym

Do kolby okraglodennej o objgtosci 50 mi wprowadza si¢ okoto 600 mg nosnika (wypelienie kolumny).
Odpowiednia, odwazona ilo§¢ badanej substancji rozpusci¢ nalezy w dobranym rozpuszczalniku. Nastgpnie
wiasciwa objeto$¢ takiego roztworu doda¢ do nosnika. Rozpuszczalnik powinien by¢ calkowicie usuniety,
np. w wyparce obrotowej; w przeciwnym razie nasycanie nosnika woda bedzie niewtasciwe z powodu podziatu
faz na powierzchni nosnika.

Jezeli substancja nanoszona na no$nik osadza si¢ w postaci oleistej lub zréznicowane]j postaci krystalicznej,
otrzymane wyniki moga by¢ bledne.
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Nosnik nalezy zalaé 5ml wody ipozostawi¢ do nasycenia na 2 godziny. Tak przygotowana zawiesing
wprowadzi¢ nalezy do mikrokolumny. Suchy nosnik moze zosta¢ takze wsypany do napelnionej woda
mikrokolumny, a nastgpnie pozostawiony na okoto 2 godziny do osiagnigcia stanu réwnowagi.

Procedura badania

Wymywanie badanej substancji z wypemienia moze odbywa¢ si¢ dwoma sposobami:
- za pomoca pompy obiegowej (rysunek A.17.),
- z Zastosowaniem naczynia poziomujacego (rysunek A.20.).

1.6.3.3. Metoda wymywania z kolumny z pompq obiegowq

Aparatura

Schemat typowej aparatury przedstawia rysunck A.17. Odpowiednia mikrokolumna pokazana jest na rysunku
A.18. Kolumna moze mieé¢ rézne rozmiary, pod warunkiem ze spelnia ona kryteria powtarzalnodci i czulodci
pomiaréw. Kolumna musi posiadaé gtowice o objgtosci co najmniej pigciokrotnie wigkszej w stosunku do ztoza
i powinna umozliwia¢ pobranie co najmniej pigciu prébek w trakcie badania. Rozmiar kolumny moze byé

mniejszy, jezeli zastosuje si¢ uzupehienie rozpuszczalnika po pigciokrotnym przemyciu kolumny w celu
usuniecia zanieczyszczen.

Rysunek A.17.
Metoda wymywania z kolumny z pompa obiegowa

Wyréwnanie ci$nienia z ci$nieniem
" atmosferycznym

@ Pompa z obiegiem

: Mikrokolumna termostatowanym
Przeptywomierz

Pompa obiegowa ”

1) Zawdr dwudrozny do
4 pobierania probek

Kolumna podiaczona jest do pompy obiegowej o regulowanej wydajnosci wynoszacej okoto 25 ml/godz.
Podtaczenie do pompy powinno by¢ wykonane z teflonu lub ze szkla. Sposéb potaczenia kolumny z pompa musi
zapewnia¢é mozliwo$¢ pobierania eluentu oraz wyréwnywania ci$nienia w glowicy kolumny z cinieniem
atmosferycznym. Wypelnienie w kolumnie przytrzymywane jest mala zatyczkg z waty szklanej (okoto 5 mm
dlugosci), ktéra stanowi jednoczeénie filtr czastek stalych. Mozna zastosowaé pompg perystaltyczng lub
membranows (nalezy zwracaé uwagg, zeby nie zanieczy$ci¢ badanego roztworu materialem, z ktérego sa
wykonane polaczenia, a takze aby nie zachodzila na nich absorpcja).

Procedura pomiaru

Uruchomié nalezy przeptyw cieczy przez kolumne. Zalecana predko$¢ przeptywu wynosi okoto 25 ml/godz. (co
dla opisanej kolumny odpowiada okoto 10 wymianom na godzing). Pierwsze pig¢ objetosci eluentu nalezy
odrzucié w celu usunigcia zanieczyszczen rozpuszczalnych w wodzie. Nastgpnie wiaczy¢ pompe obiegowa az do
ustalenia stanu réwnowagi, ktéry uznaje sig za osiagnigty, gdy w pigciu kolejno pobranych prébkach stgzenie
substancji nie bedzie rézni¢ si¢ wigcej niz o £30%. Probki powinny by¢ pobierane kolejno w przedziatach
czasowych, odpowiadajacych okresowi przejscia przez zloze eluentu o objetosci odpowiadajacej co najmniej
10 objetosciom zloza.
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Rysunek A.18.
Typowa mikrokolumna
(wszystkie wymiary podano w mm)
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1.6.3.4. Metoda wymywania z kolumny z naczyniem poziomujgcym

Aparatura (rysunki A.19. 1 A.20.)

Naczynie poziomujace: polaczenie z naczyniem stanowi przewdd z teflonu zakonczony rurka szklana
wprowadzona do naczynia. Zalecana predko$¢ przeptywu wynosi okoto 25 ml/godz. Kolejne frakcje nalezy
taczy¢ i oznaczaé¢ wybrana metoda.

Procedura pomiaru
Do wyznaczenia rozpuszczalnosci wybra¢ nalezy frakcje ze srodkowego zakresu eluatu wowczas, gdy stezenia

s stale (w granicach £30%) w co najmniej ostatnich pigciu probkach tej frakcji.
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Rysunek A.19.
Typowa mikrokolumna
(wszystkie wymiary podano w mm)
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W obydwu przypadkach (zaréwno przy stosowaniu pompy, jak inaczynia poziomujacego) wykona¢ nalezy
powtérne badania przy predkosci przeplywu o polowe mniejszej w stosunku do pierwszego badania. Jezeli
wyniki badan z obu do$wiadczen sa zgodne, wynik badania uznaje si¢ za zadowalajacy; jezeli przy mniejszej
predkosci przeptywu rozpuszczalnos¢ jest wigksza, badania przy predkosci zmniejszonej o polowe musza by¢
wykonywane tyle razy, az powtorza si¢ dwa kolejne wyniki badania rozpuszczalnosci.

W obydwu przypadkach (zaréwno przy stosowaniu pompy, jak i naczynia poziomujacego) poszczegélne frakcje
powinny byé sprawdzane na obecno$¢ zawiesiny koloidalnej metoda oparts o efekt Tyndalla (rozpraszanie
$wiatla). Obecnos¢ czastek stalych powoduje konieczno§¢ odrzucenia wynikow oraz potrzebg powt6rzenia
badania z poprawionym dziataniem filtrujacym kolumny.

Nalezy zanotowaé warto$¢ pH kazdej prébki. Powtérne badanie powinno by¢ wykonywane wtej samej
temperaturze.
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1.6.4. Metoda z kolbg
1.6.4.1. Aparatura

Wymagany jest nastepujacy sprzet:
- standardowe wyposazenie i szklo laboratoryjne,
- urzadzenie do mieszania roztworéw w warunkach regulowane;j stalej temperatury,
- dla emulsji, o ile jest to wymagane, wirowka (najlepiej termostatowana),
- wyposazenie do oznaczen analitycznych.

Rysunek A.20.
Metoda wymywania z kolumny z naczyniem poziomujacym

00 G 0o 3

1. Naczynie poziomujace (np. naczynie o objgtosci 2,5 dm”)
2. Kolumna

3. Odbieralnik frakcji

4. Termostat

5. Przewod teflonowy

6. Polaczenie szklane na szlif

7. Podiaczenie wody (miedzy termostatem i kolumna, §rednica wewngtrzna okoto 8 mm)
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1.6.4.2. Procedura pomiaru

W badaniu wstgpnym oznaczy¢ nalezy ilo§¢ badanej substancji, niezbedna do nasycenia okreslonej objetosci
wody. Objetos¢ wody zalezy od wybranej metody analitycznej i od zakresu rozpuszczalnosci substancji.
Odwazy¢ nalezy pigciokrotng ilo§¢ substancji w stosunku do wyznaczonej w badaniu wstepnym i umiescié
w trzech naczyniach szklanych zamykanych szklanym korkiem (np. probéwki wiréwkowe, kolby). Do kazdego
naczynia doda¢ nalezy ustalong objgto$¢ wody. Naczynia powinny byé zamkniete szczelnie korkiem,
amieszanie powinno si¢ odbywaé w temperaturze 30°C. Stosowaé mozna wytrzasarke lub mieszadlo
magnetyczne pracujace w stalej temperaturze w termostatowanej tazni wodnej. Po uptywie jednego dnia jedno z
naczyn nalezy wyjac i pozostawi¢ przez 24 godziny do dalszego ustalania rGwnowagi w temperaturze otoczenia,
okresowo je wstrzasajac. Nastgpnie zawarto$¢ naczynia wirowa¢ w temperaturze otoczenia, po czym
w klarownym roztworze wodnym oznaczy¢ st¢zenie badanej substancji przy uzyciu odpowiedniej metody
analitycznej. Podobnie powinno si¢ postgpowac z pozostalymi dwiema kolbami po ustaleniu réwnowagi w
temperaturze 30°C odpowiednio przez dwa itrzy dni. Jezeli wyniki rozpuszczalnosci z co najmniej dwoch
kolejnych kolb nie réznia sig i jest to zgodne z przyjgtymi kryteriami powtarzalnosci, to wynik badania uznaé
mozna za zadowalajacy. Jezeli wyniki oznaczen z kolb 1, 2 i 3 wykazuja tendencje wzrostowa, wéwczas badania
nalezy powtdrzy¢, wydiuzajac czasy dla ustalenia réwnowagi.

Badanie mozna takze wykona¢ bez wstepnego kondycjonowania w temperaturze 30°C. W celu oszacowania
predkosci ustalania si¢ stanu nasycenia réwnowagowego probki pobiera si¢ podczas mieszania az do
stwierdzenia, Ze czas mieszania nie ma wplywu na stezenie.

Nalezy rejestrowaé warto$¢ pH kazdej probki.

1.6.5. Oznaczanie

Do oznaczania badanych substancji nalezy dobra¢ specyficzne dla nich metody analityczne, poniewaz obecne
w probce male ilosci rozpuszczalnych zanieczyszczen moga byé Zrédlem powaznych bledéw w oznaczeniu
rozpuszczalnosci. Do metod takich zaliczy¢é mozna chromatografie cieczowa i gazowa, metody oparte na
miareczkowaniu, metody fotometryczne oraz metody polarograficzne.

2. WYNIKI BADAN
2.1. Metoda wymywania z kolumny

Z ostatnich pigciu kolejnych prébek z wartosci plateau nasycenia roztworu nalezy wyliczyé $rednig
arytmetyczng i odchylenie standardowe. Wyniki podaje si¢ w jednostkach masy na objgtos¢ roztworu.
Srednie wartosci otrzymane z dwdch badan o réznych przeptywach nie powinny si¢ réznié o wigcej niz 30%.

2.2. Metoda z kolbg

Nalezy poda¢ poszczegblne wyniki z kazdej z trzech kolb, przy czym blad powtarzalnosci nie moze wynosi¢
wigcej niz 15%. Z wartosci tych nalezy wyliczy¢ $rednia, wynik poda¢ w jednostkach masy na objetos¢
roztworu. W przypadku gdy rozpuszczalno$¢ substancji jest bardzo duza (>100 g/dm®), moze okaza¢ sie
niezbedne przeliczanie jednostek masy na jednostki objgtosci z uwzglgdnieniem ggstoscei.

3. SPRAWOZDANIE
3.1. Metoda wymywania z kelumny

Sprawozdanie powinno zawiera¢, z uwzgl¢dnieniem zakresu przeprowadzonych badar, nastgpujace informacje:
- wyniki badania wst¢gpnego,
- nazwe¢ chemiczna i zanieczyszczenie substancii,
- poszczegdlne stezenia, predkosci przepltywéw i pH dla kazdej probki,
- warto$ci $rednie i odchylenia standardowe z ostatnich pigciu prébek zplateau nasycenia dla kazdego
badania,
- warto$¢ $rednia z dwoch ostatnich kolejnych badan,
temperaturg wody podczas procesu nasycania,
metode analizy,
rodzaj uzytego wypehienia,
- spos6b wprowadzenia wypelnienia,
zastosowany rozpuszczalnik,
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- uwagi o niestabilnosci substancji podczas badania, stosowane metody.
Ponadto w sprawozdaniu zamie$ci¢ nalezy wszystkie informacje i uwagi niezbgdne do interpretacji wynikow,
szczegOlnie te dotyczace zanieczyszczen i fizycznej postaci substancji.

3.2, Metoda zkolba

Sprawozdanie powinno zawiera¢, z uwzglednieniem zakresu przeprowadzonych badan, nastgpujace informacje:

- wyniki badania wstgpnego,

- nazwe¢ chemiczna i zanieczyszczenia substancji chemicznej,

- poszczegllne wyniki oznaczen analitycznych i warto$ci $rednie, jezeli wykonano wigcej niz jedno

oznaczenie dla danej kolby,

- pH kazdej prébki,

- wartosci $rednie dla réznych kolb o zgodnych wynikach,

- temperatur¢ badania,

- metode oznaczania,

- uwagi o niestabilnosci substancji podczas badania, stosowane metody.
Ponadto w sprawozdaniu zamieszcza si¢ wszystkie informacje i uwagi niezbedne do interpretacji wynikéw,
szczegblnie dotyczace zanieczyszczen i fizycznej postaci substancji.



