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1. WSTEP 2.3. Odczynniki i roztwory

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest meto-
da potencjometrycznego oznaczania zawarto$ci wody
w produktach organicznych z zastosowaniem odczynni-
ka van der Meulena. _ ,

1.2. Zakres stosowania normy. Norme¢ nalezy stoso-
wa¢ do oznaczania malej zawartosci wody, ponizej 5%,
w produktach organicznych, ktdre rozpuszczaja si¢
w alkoholu metylowym lub z ktérych alkohol ten
catkowicie ekstrahuje wod¢. Oznaczane produkty nic
moga reagowac z odczynnikiem van der Meulena. Me-
toda przeznaczona jest do badania produktdéw bedg-
cych surowcami, poifabrykatami lub wyrobami prze-
mystu widkien chemicznych, z wyjatkiem tych pro-
duktow, dla ktérych w normach przedmiotowych po-
dano inny sposdb postgpowania. Najmniejsza ilosc
wody, ktérg mozna oznaczy¢ w probcee, wynosi 0,005%.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada metody polega na reakcji wody znajduja-
cej si¢ w badanej probce z odczynnikiem van der
Meulena, zawierajacym mi¢dzy innymi dwutlenek siarki
i jod, ktére zgodnie z reakcja Bunsena reaguja z woda.
Oznaczanie zawarto$ci wody przeprowadza si¢ poten-
cjometrycznie, wyznaczajac punkt kodcowy za pomocy
aparatury wymienionej w_2.2.

2.2. Aparatura i przyrzady

a) Zestaw do miareczkowania potencjometrycznego.
Do oznaczan nalezy stosowaé jeden z nizej wymicnio-
nych aparatow: '

— aparat do oznaczania wody 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 spefniajgcy wymagania
aparatdw wymienionych wyzej. "

b) Pozostale przyrzady wg PN-81/C-04959
p. 2.2.3a) b) i ¢) i PN-75/B-13021.

>

a) Jodek sodowy cz.d.a., wysuszony w temperaturze
120°C i przechowywany w eksykatorze nad zelem krze-
mionkowym.

b) Jod cz.d.a.

(63 Alkohol metylowy bezwodny przygotowany wg
PN-81/C-04959 p. 2.5.1 lub alkohol pB-etoksyetylowy
cz.d.a. (Cellosolve) bezwodny lub przedestylowany
w zwyklym zestawie destylacyjnym zabezpieczonym
przed dostgpem wilgoci z powietrza.

d) Octan sodowy bezwodny ¢

z.d.a., wysuszony

w temperaturze 120°C lub otrzymany z octanu sodowe-

go uwodnionego cz.d.a.” przez stopienie w parownicy
i odparowanie -wody w 120°C, a nast¢pnie roztarty
w mozdzierzu porcelanowym 1 przechowywany w eksy-
katorze nad zelem krzemlonkowym lub pigciotlenkiem
fosforu.

e) Siarczyn sodowyv cz.d.a.

f) Kwas siarkowy st¢zony cz.d.a.

g) Dwutlenek siarki, roztwOr nasycony, sporzadzony
w nastgpujacy sposob: do kolby stozkowej pojemnosci
150 ml wla¢ 90 ml bezwodnego alkoholu metylowego.
Kolbg zamkng¢ Korkiem, przez ktory przechodza dwie

rurki.— jedna doprowadzajaca, si¢gajaca do dna kol-
by, druga odprowadzajgca, zakonczona kilka milime-

trow pod korkiem. Na konce obu rurek nalozy¢ wezyki
gumowe z zaciskaczami Srubowymi. Kolbg wraz z alko-
holem metylowym, z zamknietymi zaciskami, zwazycC
na wadze lcchnicmcj po czym potaczy¢ rurke dopro-
wadzajacg z kolba stozkowa pojemnoS$ci 250 ml z siar-
czynem sodowym /mlzonym woda, gdzie nastepnie jest
wkraplany st¢zony kwas siarkowy. Migdzy kolbg z alko-
holem nut)lowym i siarczynem sodowym podigczy¢
dwie phiczki ze stezonym kwasem siarkowym-i U-rurke
z zelem krzemionkowym. Rurk¢ odprowadzajaca po-
laczy¢ z pluczkg ze stgzonym kwasem siarkowym
i ptuczkg z 30% roztworem wodorotlenku sodowego.
Po otwarciu zaciskaczy przepuszcza¢ wydzielony z siar-
czynu dwutlenek siarki przez okoto 15 min, a nast¢p-
nie zamkna¢ zaciskacz, odlgczy¢ kolbg 1 zwazy¢ ponow-
nie na wadze technicznej. Czynnos$¢ t¢ powtarzac tak
dlugo, az przyrost masy bedzie wynosit 237 g.-
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h) Aqual — odczynnik van der Meulena — produkt
handlowy.

2.4. Sporzadzanie odczynnika van der Meulena i ozna-
czanie jego miana. W cylindrze pomiarowym pojemnos-
ci 11 z doszlifowanym korkiem rozpusci¢ 25 g jodku
sodowego, 85 g bezwodnego octanu sodowego i 63,5 g
jodu w 600 ml bezwodnego alkoholu metylowego. Na-
stgpnie doda¢ roztwdr dwutlenku siarki otrzymany wg
2.3g) 1 dopetni¢ do 1 1 bezwodnym alkoholem metylo-
wym otrzymanym wg 2.3c). Odczynnik nalezy przecho-
wywa¢ w dobrze zamkni¢tym naczyniu uszczelnionym
parafing, w ciemnym miejscu. Odczynnik nadaje si¢
do uzycia w ciggu 3 miesigcy.

Oznaczanie miana odczynnika van der Meulena prze-
prowadzi¢ w nastgpujacy sposdb: w zestawie do mia-
reczkowania wg 2.2a) napeini¢ biuret¢ odczynnikiem
van der Meulena. Do naczynia stuzacego do miareczko-
wama probki wprowadzi¢ z biurety 25 ml alkoholu
metylowego 1 miareczkowa¢ go odczynnikiem van der
Mculena, az do osiggnigcia punktu koncowego (Px).
Nast¢pnie z pipety wagowej wprowadzi¢ 15 + 20 mg

wody (jedna mala kropla). Ilo$¢ wody ustali¢ na podsta-

wie roznicy masy. Roztwor zmiareczkowaé odczynni-
kiem van der Meulena do uzyskania Px.

W przypadku stosowania aparatury wytworzonej fa-
brycznie, stosowac¢ si¢ $ciS$le do instrukcji przestanej
przez producenta.

Miano odczynnika obliczy¢ w miligramach wody na
mililitr odczynnika jako $rednig arytmetyczna trzech
wynikéw otrzymanych wg wzoru

2.5. Wykonanie oznaczania. Do naczynia do mia-
reczkowania w zestawie wg 2.2a) wprowadzi¢ alkohol
metylowy z biurety w iloSci potrzebnej do rozpuszcze-
nia probki albo wyekstrahowania z niej wody lub zgod-
nie z przepisami wg normy przedmiotowej dotyczacej
badanego produktu. Zmiareczkowaé¢ odczynnikiem van
der Meulena do osiggnigcia Px. Nastepnie wprowadzi¢
do tego samego naczynia prébke badanego produktu
w takiej iloSci, zeby zawierata 10 = 30 mg wody lub
probke przygotowang i odwazong zgodnie z przepisami
wg metody dla badanego produktu. Zawarto$¢ naczy-
nia doktadnie wymiesza¢ za pomoca mieszadta 1 nastgp-
nie, ciggle mieszajac, miareczkowa¢ odczynnikiem van
der Meulena do osiggnigcia Px.

Miareczkowanie nalezy prowadzi¢ w warunkach wy-
kluczajacych przedostanie si¢ wody z atmosfery.

Zamiast alkoholu metylowego mozna stosowac alko-
hol B-etoksyetylowy (Cellosolve).

2.6. Obliczanie wynikow. Zawarto$¢ wody (X) w ba-
danym produkcie obliczy¢ w % wg wzoru

- M - 100
X == 2)
m
w ktorym:
v — objetos¢ odczynnika van der Meulena zuzyte-

go do zmiareczkowania wody zawarte] w ba-
danej probce, ml,
M — miano odczynnika van der Meulena oznaczone

wg 2.4,
- m — odwazka probki, mg.
M = " (1) 2.7. Podawanie wynikow. Za wynik przyja¢ Srednig
arytmetyczng co najmniej dwdch oznaczan réwno-
w ktorym: legtych. Réznica migdzy wynikami nie powinna prze-
m, — odwazka wody, mg, kracza¢ odpowiednio przy zawarto$ci wody:
v, — objetos$¢ odczynnika van der Meulena uzytego do 0,01% =0,002%
do miareczkowania probki wody, ml. do 0,1% =£0,01%
RézZnica migdzy wynikami nie powinna przekraczaé do 1,0% =0,1%
0,1 mg/ml. do 5,0% =£0,2%.
KONTIEC

INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme¢ — Instytut Widkien Chemicz-
nych, Lodz.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-67/6020-01. Wprowadzono
do normy prosty sposéb otrzymywania dwutlenku siarki z siarczy-
nu sodowego 1 kwasu siarkowego st¢zonego, eliminujgc w ten sposdb
konieczno$¢ stosowania butli z SO,.

3. Normy zwigzane
PN-75/B-13021 Szklany sprz¢t laboratoryjny. Naczynia pomiarowe. -
Pipety
PN-81/C-04959 Oznaczanie zawartosci wody metodg Karola Fische-
ra w produktach organicznych i nieorganicznych
4. Autorzy projektu normy — inz. Alicja Mitosz, mgr inz. Serafina
Sobczak, Instytut Widkien Chemicznych, LodZ.



