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N O R M A BRANŻOWA BN-gO 

PRODUKTY 
Potencjometryczne oznaczanie 6020-01 
zawartości wody w produktach ORGANICZNE 

. 
Zamiast organi'cznych odczynnikiem BN-67/6020-01 

. van der Meulena · Grupa katalogowa 1029 I 

1. WSTĘP 

. 
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest meto-

.da potencjometrycznego oznaczania zawartości wody 
w produktach organicznych zzastosowaniem odczynni­
ka . van der Meulena. ' . . , 

1.2. Zakres stosowania normy. Normę należy stoso­
wać do oznaczania małej zawarto~ciwody, poniżej 5%, 
w produktach organicznych, które rozpuszczaj.ą się 

.w alkoholu metylowym lub ·z których alkoho l ten 
całkowicie ekstrahuje wodę. Oznaczane produkty nie 
mogą reagować z odczyn,nikiem van der Meulena . Me­
toda przeznaczona jest do badania p~'oduk tów będą­

cych surowcam i, półfabrykatami lub wyrobami prze­
mysłu włókien chemicznych, z wyjątkiem tych pro~ 

duk,tów, dla których w. normach przedmiotowych po­
dano inny sposób postępbwan ia. Naj mniejsza ilość 
wody, którą można oznączyć w próbce, wynosi 0 ,005% . 

2. METODA OZNACZANIA ' 

. 
2.1. Zasada metody polega na reakcji wod y znajd uj ą-

cej się w badanej próbce z odczynni kiem van der 
Meulena, zawierającym między innymi dwutlenek siarki 
i jod, które zgo.dnie z reakcją Bunsena reagują z wodą . 

Oznaczanie zawartości wod >, p rzeprowadza ' s i ę poten­
cjometrycznie, ' wyznaczając pun kt końcowy. za pomocą 
aparatury . wymien ionej w_·2.2. 

2.2. Aparatura i przyrządy 
a) ~estaw do miareczkowa nia potencjometrycznego. 

Do oznaczań na leży s~osowa' jeden z niżej wymienio- , 
'nych apafatów: . 

- aparat do oznaczan!a wod y firmy Metroholm 
AG CH 900 Hatti-San , typ 633 automat (Szwajcaria), 

- ' aparat do oznaczania wody firmy Radiometer 
DTS 830 (Dania), 

- zestaw wg PN-81/C-04959 p. 2.2.1, 
- inny zestaw aparaturowy spełniający wymagania 

aparatów . wymienionych wyżej. 
• 

b) Pozostałe przyrządy wg PN-81/C-04959 
p. 2.2.3a) b) i c) i PN-75/B-13021. 

2.3. Odczynniki i roztwory 
. a) Jodek sodowy cz.d.a. , wysusżony w temperaturze 

120°C i przechowywany w eksykatorze nad żelem krze­
mionkowym. 

b) J od cZ.d.a . 
c) Alkohol metylowy bezwodny przygotowany wg 

PN-81/C-04959 p . 2.5.1 lub a lkohol j3-etoksyetylowy ' 
cZ.d.a. (Ce llosolve) bezwodny lub przedestylowany 
w . zwykłym zesta wie' destylacyjnym zabezpieczonym 
Pi'zed dostępeni' wi lgoci z powietrza . 

d) Octan sodowy bezwodny ez.d .a., wysuszony 
.w tempera tu rze 120°C lub ot rzymany z octa nu sodowe­
go uwodnionego cz.d.a .' przez stop'enie w parownicy 
i odpa rowanie ~wody w 120°C, a następnie roztarty 
w moździ e.rzu porcela nowym i przechowywa ny weksy­
katorze nad żelem krzemionkowym lub pięciotlenkiem 
fosforu . 

e) Siarczyn sodowy .cz,d .a. 
f) Kwas siarkowy stężony cZ.d.a . 
g) D wutlenek sia rki , roztwór nasycony, .sporządzony , 

w następujący sposób: do kolby stożk0wej pojemności 

150 mi wlać 90 mi bezwodnego alkoholu metylowego . 
Kolbę zamknąć I<orkiem , przez który przechodzą dwie 
r urk i .- jedna doprowadzająca, sięgająca do dna kol­
. by, druga odprowadzająca, zakończona kilka milime-
trów pod korkiem. Na końce ob u rure k nałożyć wężyki 

gumowe z zaciskaczami śrub owymi . Kolbę wra z z alko­
holem metyl owym, z zamkn iętym i zaciskami, zważyć 

na wadze technicznej, po czym połączyć rurkę dopro­
wadzającą z ko lbą stożkową pojemnośc i 250 mi z siar- . 
czynem sodowym zwilżonym wodą, gdzie następn ie jest 
wkrapla y stężony kwas siarkowy. Między kolbę z alko­
holem metylowym i sia rczynem sodowym podłączyć 

dwie 'płuczk i ze s tężonym kwasem siarkowym i U-rurkę 
z że lem krzemionkowym. Rurkę odprowadzającą po- ' 
łączyć z płuczką ze stężonym kwasem siarkowym 
i płu czk ą z 30% roztworem wodorotlenku sodowego. , . 

Po o twa rciu zac iskaczy prz~puszcza ć wydzielony z siar­
c'zynu dwutlenek siarki przez, około 15 min, a następ­
nie zamknąć zaciskacz,. odłączyć kolbę i zważyć ponow­
nie na wadze techn icznej . Czynność tę powtarzać tak 
długo, aż przyrost masy będż i e wynosił 23,7 g. ' 

Zgłoszona przez Instytut Włój<ien Chemicznych . . 
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Włókiennictwa dnia 19 marca 1990 r. 

jako norma obowiąz!Jjąca od dnia 1 stycznia 1991 r. 
(Dz. Norm.i,' Miar nr 7/ 1990, poz. 1'5) , 
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h) Aqual - odczynnik van der Meulena - produkt 
handlowy. 

2.4. Sporządzanie odczynnika van der Meulena i ozna­
czanie jego miana. W cylindrze pomiarowym pojemnoś­
ci 1 I z doszlifowanym korkiem rozpuścić 25 g jodku 
sodowego, 85 g bezwodnego octanu sodowego i 63 ,5 g 
jodu w 600 mi bezwodnego alkoholu metylowego. Na­
stępnie dodać roztwór dwutlenku siarki otrzymany wg 
2.3g) i dopełnić do I I bezwodnym alkoholem metylo­
wym otrzymanym wg 2.3c). Odczynnik należy przecho­
wywać w dobrze zamkniętym naczyniu uszczelnionym, 
parafiną , w ciemnym miejscu. Odczynnik nadaje się 

do użycia w ciągu 3 miesięcy. . ' 

Oznaczanie miana odczynnika van der Meulena prze-
prowadzić w następujący sposób: w zestawie do mia­
reczkowania wg 2.2a) napełnić biuretę odczynnikiem 
van der Meulena. Do naczynia służącego do miareczko­
wania próbki wprowadzić z biurety 25 mi alkoholu 
metylowego i miareczkować go odczynnikiem van der 
Meulena, aż do osiągnięcia punk tu końcowego (Pk). 
Następnie z pipety wagowej wprowadzić 15 -7- 20 mg 
wody (jedna mała kropla). Ilość wody ustalić na podsŁa- . 
wie różnicy masy. Roztwór zmiareczkować odczynni­
kiem van der Meulena do uzyskania Pk. 

W przypadku stosowania aparatury wytworzonej fa­
brycznie , stosować się ściśle do instrukcji przesłanej 

przez , producenta. 
Miano odczynnika obliczyć w miligramach wody na 

mililitr odczynnika jako średnią arytmetyczną trzech 
wyników otrzymanych wg wzoru 

M' = (I) 
Vo 

w którym: 
mo - odważka wody, mg, 
Vo - objętość odczynnika van der Meulena użytego 

do miareczkowania próbki wody, mI. 
Różnica między wynikami nie powll1na przekraczać 

0,1 mg/mI. 

2.5. Wykonanie ' oznaczania. Do, naczynia do mia-
reczkowania w zestawie wg 2.2a) wprowadzić alkohol 

. metylowy z biurety w ilości potrzebnej do rozpuszcze­
nia próbki albo wyekstrahowania z niej wody lub zgod-' 
nie z przepisami wg normy przedmiotowej dotyczącej 
badanego produktu., Zmiareczkować odczynnikiem van 
der Meulena do osiągnięcia Pk. Następnie wprowadzić 
do tego samego naczynia próbkę badanego produktu 
w takiej ilości, żeby zawierała 10 -7- 30 mg wody lub 
próbkę przygotowaną i odważoną zgodnie z przepisami 
wg metody dla badanego p rod ukt'u. Zawartość naczy­
nia dokładnie wymieszać za pomocą mieszadła i następ­
nie, ciągle mieszając, miareczkować odczynnikiem van 
der Meulena do osiągnięcia Pk. 

, 

, Miareczkowanie należy prowadzić w warunkach wy~ 
kluczających przedostanie .się wody z atmosfery. 

Zamiast alkoholu metylowego można stosować alko-
hol ,B-etQksyetylowy (Cellosolve). 

2.6. Obliczanie wyników. Zawartość wody (X) w ba­
danym produkcie ' obliczyć w % wg wzoru 

x= v·M·100 
(2) 

m 

w którym: 
v - objętość odczynnika van der Meulena zużyte­

go do zmiareczkowania wody zawartej w ba­
danej próbce, mi, 

M - miano odczynnika van der Meulena oznaczone 
wg 2.4, 

m - odważka próbki , mg. 

2.7. Podawanie wyników. Za wynik przyjąć średnią 

arytmetyczną co najmniej d\}'óch oznaczań 'równo­
ległych. Ró;żnica między wynikami nie powinna prze­
kraczać odpowiednio przy zawartości wody: 

do 0,01 % ±0,002% 
do 0,1 % ±0,01% 
do 1;0% ±0,1 % 
do 5,0% ±0,2%. 

KONIEC 

INFORMACJE DODATKOWE 

l. Instytucja opracowująca normę - Instytut Włókien Chemicz­
nych, Łódź, 

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-67/6020-Ol. Wprowadzono 
do normy prosty sposób otrzymywania dwutlenku siarki z siarczy­
nu sodowego i kwasu siarkowego stężonego, eliminując w ten sposób 
konieczność stosowania butli z S02, 

3. Normy związane 
PN-75/B-13021 Szklany ~rzęt laboratoryjny. Naczynia pomiarowe, -

~~ty . 
PN-81 / C-04959 Oznaczanie zawartości wody metodą Karola Fische­

ra w produktach -organicznych i nieorganicznych 
4. Autorzy projektu nórmy - inż, Alicja Miłosz, mgr inż, Serafina 

Sobczak, Instytut Włókien Chemicznych, Łódź, . , 


