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STANOVENI OBSAHU NEROZPUSTNYCH NECISTOT
V ZIVOCISNYCH A ROSTLINNYCH TUCICH A OLEJICH

Ucel a rozsah

Metoda specifikuje podminky pro stanoveni obsahu nerozpustnych necistot v zivocisnych
a rostlinnych tucich a olejich.

2

Princip

Obsah nerozpustnych necistot se stanovi rozpu$ténim vzorku v piebytku n-hexanu nebo
petroletheru, filtraci ziskaného roztoku a zvdzenim vysuSené¢ho filtru s nerozpustnymi

necistotami.
3 Chemikalie
1 Petrolether nebo n-hexan, destilujici v rozsahu (30 — 60) °C, s bromovym ¢islem

w N b

mens$im neZ 1. Pro obé rozpoustédla odparek nema ptesdhnout 2 mg/100 ml. Nebo
diethylether bez obsahu peroxidi se zbytkem po odpafeni maximalné 1 mg/100ml.

Kfemelina ¢iSténd, vyzihana; ztrata pii 900 °C (Cerveny Zar) 0,2 %.

Pristroje a pomiicky
Elektricka suSarna s moznosti nastaveni (103 £ 2) °C.
Konicka 250ml barika se sklenénou zabrousenou zatkou.

Filtraéni papir neobsahujici popel, (maximalni obsah popela 0,01 %), zadrZovaci
schopnost 98 % pro Castice velikosti vétsi nez 2,5 mm nebo ekvivalentni sklenény filtr
0 pruméru 120 mm a kovova (nejlépe hlinikova) nebo sklenéna nadoba s dobie tésnicim
vikem. (Alternativa k (4) pro vSechny produkty kromé kyselych olejt.)

Sklenény filtra¢ni kelimek P16 (velikost port 10 um az 16 um), pramér 40 mm, objem
50 ml a odséavacka. (Alternativa k (3) pro vSechny produkty véetné kyselych oleji.)

Zaftizeni pro filtraci za sniZeného tlaku.

Extrak¢ni zafizeni vhodné konstrukce, extrakéni patrony (tuby) a baiky.
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5 Postup

Do konické banky (2) se navazi ptiblizné 20 g zkusebniho vzorku s piesnosti 0,01 g.

Filtracni papir (3) a nadoba s vickem nebo filtratni kelimek (4) se vysusi v susarné (1)
nastavené na 103 °C. Po vychladnuti v exsikatoru se zvazi s presnosti na 0,001 g.

Do baniky obsahujici navazeny vzorek se piidd 200 ml rozpoustédla (1), baiika se zazatkuje
a protfepe. Pro ricinovy olej miize byt mnozstvi rozpoustédla zvySeno, aby se usnadnilo
stanoveni. Barka se necha stat pii 20 °C po dobu 30 min.

Obsah banky se zfiltruje pfes vysuSeny a zvazeny filtra¢ni papir (3) ve vhodné nalevce nebo
ptes filtrac¢ni kelimek (4). Je-li to nutné, 1ze pouzit vakua (5). Filtra¢ni papir (3) nebo kelimek
(4) se promyje malym mnozstvim stejného rozpoustédla, jaké bylo pouzito na rozpusténi
vzorku. Jestlize byl pouzit filtraéni papir (3), vyjme se z nalevky, vlozi do extrakéni tuby
a umisti se do extrakéniho zatizeni. Po dobu alespon 1 h se extrahuje vhodnym rozpoustédlem
(1), az se odstrani veSkery zbyvajici tuk. Potom se filtrani papir vlozi do predem zvazené
nadobky s vickem (3), necha se volné odpatit vétsSina rozpoustédla a poté se dokonale vysusi
v susarné (1) pti 103 °C po dobu 1 h. Po vychladnuti v exsikatoru se uzaviena nadoba
s filtratnim papirem zvazi s presnosti na 0,001 g. Jestlize je k filtraci pouzit kelimek (4),
nechd se vétSina zbyvajicitho rozpoustédla odpafit na vzduchu a odstranéni rozpoustédla
se dokonci v susarné (1) pii 103 °C. Po vychladnuti v exsikatoru se kelimek zvazi s ptesnosti
na 0,001 g.

Pokud je pozadovéano stanoveni obsahu organickych necistot, vlozi se filtraéni papir (3)
obsahujici nerozpustné necistoty do spalovaciho kelimku a vysusi se v suSarné 4 h pfi teploté
105 °C. Po vychladnuti v exsikatoru se kelimek s filtraCnim papirem zvazi s pfesnosti
na 0,001 g a vlozi se do muflové pece, kde se spaluje asi 2 h pfi teploté¢ (500 + 50) °C.
Po vychladnuti v exsikatoru se zvazi s presnosti na 0,001 g. V ptipadé, Ze se analyzuji kyselé
oleje, pokryje se sklenény kelimek kiemelinou (3) podle nasledujiciho postupu. Ve 100ml
sklenéné kadince se pfipravi suspense obsahujici 2 g kiemeliny (3) a ptiblizn¢ 30 ml
petroletheru (1). Smés se nalije do filtra¢niho kelimku (4) pii odsévani (5), aby vznikla vrstva
kfemeliny na sklenéném filtru. Pfipraveny suchy sklenény filtracni kelimek se vlozi na 1 h
do susarny (1) pfi teploté 103 °C. Po vychladnuti v exsikatoru se kelimek zvazi s ptesnosti
na 0,001 g.
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6 Vypocet a vyjadieni vysledku
6.1 Obsah nerozpustnych necistot
Obsah nerozpustnych necistot vyjadieny v % (X) se vypocte podle vztahu
X:100><(m2 -m, )
m
kde
m je  hmotnost navazky zkusebniho vzorku v g,
m1  hmotnost vysuSené nadoby s vickem a filtracnim papirem nebo filtracniho kelimku v g,
m2  hmotnost vysuSené nadoby s vickem a filtraénim papirem, obsahujicim vysusSené

necistoty nebo filtraéniho kelimku s vysusenymi necistotami v g.

Vysledek stanoveni se uvadi na dvé desetinna mista.

6.2

kde

mz

ma

Obsah organickych necistot

Obsah organickych necistot vyjadieny v % (Y) se vypocte podle vztahu

100 x (M2 —m3)

Y =
m

je hmotnost navazky zkusebniho vzorku v g,

hmotnost vysusené nadoby s vickem a filtratnim papirem obsahujicim vysuSené
necistoty nebo filtraéniho kelimku s vysuSenymi necistotami v g,

hmotnost vysusené nadoby s vickem a spalenym filtracnim papirem s necistotami nebo
filtra¢niho kelimku se spalenymi necistotami v g.
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