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STANOVENI OBSAHU VE VODE ROZPUSTNYCH CHLORIDU

1 Ucel a rozsah

Tato metoda umoziluje stanoveni obsahu ve vodé rozpustnych chloridi obvykle
vyjadfovanych jako chlorid sodny. Metoda je vhodna pro vSechna krmiva.

2 Princip

Chloridy se rozpusti ve vode¢. Jestlize produkt obsahuje organickou hmotu, roztok se vyceii.
Roztok se mirn¢ okyseli kyselinou dusi¢nou a chloridy se vysrazeji pomoci roztoku dusi¢nanu
stiibrného jako chlorid stiibrny. Piebytek dusi¢nanu stfibrného se titruje roztokem
thiokyanatanu amonného podle Volhardovy metody. Alternativou je stanoveni obsahu
ve vod¢ rozpustnych chloridi potenciometrickou titraci dusi¢nanem stfibrnym s vyuzitim
automatického titratoru.

3 Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.
1 Dusic¢nan stiibrny, AgNOs.

2 Dusi¢nan stiibrny, odmérny roztok, c(AgNO3) = 0,1 mol/l.

Ptiprava: 16,989 g dusi¢nanu stfibrného (1), pfedem vysuseného 2 h pii 150 °C
a ochlazeného v exsikatoru, se odvazi do odmérné baiiky, rozpusti ve vodé (16), doplni
do 1 litru a promicha. Uchovavéa se v tmavé lahvi.

3 Dusi¢nan stfibrny, odmérny roztok, c(AgNOs3) = 0,02 mol/l pro potenciometrické
stanoveni. Uchovava se v tmavé lahvi.

Ptiprava: 3,3974 g dusi¢nanu stfibrného (1), pfedem vysuSeného 2 h pii 150 °C
a ochlazeného v exsikatoru, se odvazi do odmérné banky, rozpusti ve vode¢ (16), doplni
do 1 litru a promicha.

4 Thiokyanatan amonny, (NH4SCN).
5 Thiokyanatan amonny, odmérny roztok, c(NH4SCN) = 0,1 mol/l.

Ptiprava: Do odmérné bailkky o objemu 1000 ml se navazi 7,612 g thiokyanatanu
amonného (4), rozpusti se v asi 600 ml vody (16), doplni po znacku a promicha.

Standardizuje se pomoci roztoku dusi¢nanu stfibrného (2) za pouziti indikace siranem
zelezitoamonnym (7).

6 Siran zelezitoamonny, (NH4)Fe(SOs4) 2 . 12 H>O.
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Siran zelezitoamonny, (NH4)Fe(SOs)> . 12 H»0, indikator.

Ptiprava: Ze siranu Zelezitoamonného (6) se ptipravi nasyceny roztok pii 20 °C.
Octan zine¢naty, Zn(CH3COOQO); . 2 H>O.

Hexakyanozeleznatan draselny, K4Fe(CN)s . 3 H20.

Kyselina octova ledova, CH;COOH.

Carrezovo ¢inidlo 1.

Ptiprava: Ve vod¢ (16) se rozpusti 21,9 g dihydratu octanu zine¢natého (8) a pridaji se
3 ml ledové¢ kyseliny octové (10). Doplni se vodou (16) na 100 ml.

Carrezovo ¢inidlo I1.

Ptiprava: ve vodé (16) se rozpusti 10,6 g trihydratu hexakyanoZzeleznatanu draselného
K4Fe(CN)s . 3H20 (9) a doplni se vodou (16) na 100 ml.

Aktivni uhli, chloridii prosté a neabsorbujici chloridy.
Kyselina sirova, 96%, p(H2SO4) = 1,84 g/ml.
Kyselina sirova, c(H2SO4) = 0,1 mol/l

Ptiprava: K asi 700 ml vody (16) se ptida 5,5 ml H2SO4 (14) a po ochlazeni se doplni
vodou (16) do 1 litru.

Voda (deionizovana, demineralizovana nebo destilovana).
Kyselina dusi¢na koncentrovand, p(HNO3) = 1,38 g/ml.
Kyseliny dusi¢na, c(HNO3) = 0,02 mol/l.

Ptiprava: Do odmérné baiky o objemu 1000 ml se nalije asi 500 ml vody (16) a ptida se
14 ml koncentrované kyseliny dusi¢né (17). Po vytemperovani se doplni po znacku
vodou (16).

Diethylether, C4H100.

Petrolether.

Aceton, C3HgO.

Ethanol, CoHsOH.

Chlorid sodny, NaCl.

Roztok chloridu sodného c(NaCl) = 0,1 mol/l.

Ptiprava: NaCl se nejdiive vysusi 2 h pii 120 °C, ochladi a uchova v exsikatoru.
Do kadinky se navazi 5,8442 g NaCl (23), rozpusti se v malém mnozstvi vody (16)
a kvantitativn¢ se prevede do 1000ml odmérné banky. Banka se doplni vodou (16)
po znacku a promicha.
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Smésny indikator — difenylkarbazon + bromfenolova modr.

Ptiprava: Navazi se 0,5 g difenylkarbazonu a 0,05 g bromfenolové modfe. Rozpusti se
v malém mnozstvi ethanolu (22) a pfevede se kvantitativné do 100ml odmérné banky
a doplni se ethanolem (22) po znacku.

Poznamky

1

Odmeérny roztok, c(AgNQO3) (3) - je mozné zvolit i jinou koncentraci odmérného roztoku
podle pouzitého titracniho zarizeni (napr. 0,04 mol/l).

Priklad stanoveni faktoru odmérného roztoku AgNO3s, c(AgNO3) = 0,1 mol/l.
Do titracni banky se odpipetuje 20 ml roztoku NaCl (24), prida se 0,3 ml smésného
indikatoru (25). K roztoku se po kapkach pridava HNO;3 (18), az se fialové zbarveni

roztoku zméni na zluté. Poté se prida 0,25 ml HNOj3 (18) titruje se odmérnym roztokem
AgNO:s (2) ze zluté do fialové barvy.

Vypocet faktoru AgNOs, c(AgNO3) = 0,1 mol/l.

a
f=v

a - pipetovany objem roztoku chloridu sodného, NaCl (24) v ml.

V - spotreba odmerného roztoku dusicnanu stribrného, AgNO3 (2) v ml.

Priklady stanoveni faktoru odmerného roztoku NH4SCN, ¢(NH4SCN) = 0,1 mol/l.

a) Do tii kuzelovitych se zabrusem o objemu 250 ml se odpipetuje 10 ml roztoku
dusicnanu stribrného (2), roztok se ziedi vodou (16) na asi 50 ml, prida se 5 ml
roztoku siranu Zelezitoamonného (7), okyseli se 2 ml kyseliny dusicné (17) a obsah
banky se titruje pripravenym roztokem NH4SCN (5) do vzniku ruzZového zbarveni,
které ani silnym zatrepanim nezmizi.

b) Do titracni banky o objemu 250 ml se odpipetuje 20 ml roztoku dusicnanu
stribrného (2), prida se 20 ml roztoku siranu zelezitoamonného (7), 5 ml kyseliny
dusicné (17), 5 ml diethyletheru (19) a silné se protrepe. Obsah banky se titruje
pripravenym roztokem NH4SCN (5) do vzniku riizového zbarveni, které ani silnym
zatrepanim nezmizi.

Vypocet faktoru NH4sSCN, ¢(NH4SCN) = 0,1 mol/l.
a
fz 2
vV
a — pipetovany objem roztoku dusicnanu stribrného, AgNO3 (2) v ml,
V — spotreba odmérného roztoku thiokyanatanu amonného, NH4SCN (5) v ml.
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4 Piistroje a pomiicky
1 Michaci zatizeni, pfiblizné 35 az 40 ot./min.

2 Automaticky titrdtor (napt. Mettler Toledo Excellence T50) s piislusenstvim
pro argentometrickou titraci.

3 Analytické vahy s presnosti nejméné 0,001 g.

5 Postup
5.1 Priprava roztoku

Ptiprava vzorku zavisi na druhu vzorku a roztok se pfipravi podle odstavce 5.1.1, 5.1.2 nebo
5.1.3. V piipad¢ manudlni titrace se provede slepé stanoveni bez pfitomnosti vzorku.

5.1.1 Vzorky bez organické hmoty

Do 500ml odmérné baiiky se navazi maximalné 10 g vzorku s ptesnosti na 0,001 g tak, aby
navazka obsahovala nejvyse 3 g ve vodé rozpustnych chloridi, ptida se asi 400 ml vody (16)
a 30 min se micha na michacim zafizeni pfi asi 20 °C. Potom se doplni po znacku vodou (16),
homogenizuje a prefiltruje.

5.1.2 Vzorky obsahujici organickou hmotu, kromé produkti uvedenych v bodé 5.1.3

Do 500ml odmérné banky se navazi asi 5 g vzorku s presnosti na 0,001 g a 1 g aktivniho uhli
(13). Ptida se 400 ml vody (16) o teploté ptiblizné 20 °C a 5 ml Carrezova €inidla I (11), asi
30 s se micha, pak se ptfidd 5 ml Carrezova ¢inidla II (12). Micha se na michacim zafizeni
30 min, potom se doplni po znacku vodou (16), homogenizuje a prefiltruje.

5.1.3 Tepelné opracovana krmiva, Inéné pokrutiny, Inénd moucka, smési s jejich
prevaznym obsahem a jiné produkty bohaté na rostlinny sliz nebo koloidni latky
(nap¥. dextrinovany §krob)

Roztok se pripravi podle bodu 5.1.2, ale nefiltruje se. Misto toho se dekantuje nebo v ptipadé
potfeby odstfedi. Do 200ml odmérné banky se odpipetuje 100 ml supernatantu, smicha se
s acetonem (21) a doplni se timto rozpoustédlem po znacku. Homogenizuje se a prefiltruje.

Poznamky

4 V' pripadé produktii velmi bohatych na oleje a tuky se vzorek nejprve odtucni
diethyletherem (19) nebo petroetherem (20).
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5.2 Titrace

Podle predpoklddaného obsahu chloridi se do Erlenmayerovy batiky pipetuje (25 — 100)
ml filtratu ziskaného podle bodu 5.1.1, 5.1.2 nebo 5.1.3. Alikvotni ¢ast nesmi obsahovat
vice nez 100 mg chloridd, vyjadienych jako chlorid sodny. V ptipadé potieby se doplni
vodou (16) na minimaln¢ 50 ml, piida se 5 ml kyseliny dusi¢né (17), 20 ml nasycen¢ho
roztoku siranu zelezitoamonného (7) a 2 kapky roztoku thiokyanatanu amonného (5)
z byrety naplnéné ke znacce nula. Jinou byretou se pfida roztok dusi¢nanu stfibrného (2)
tak, aby se ziskal pfebytek 5 ml. Dale se ptida 5 ml diethyletheru (19) a siln€ se protiepe,
aby srazenina dobie koagulovala. Piebytek dusi¢nanu stiibrného se titruje roztokem
thiokyanatanu amonného (5), dokud neni dosazeno Cervenohnédého zabarveni, které
vydrzi 1 min.

Alternativnim postupem pro stanoveni obsahu rozpustnych chloridi ve vzorcich je vyuZiti
potenciometrické titrace. Podle pfedpokladaného obsahu chloridi se do sklenéné nadobky
(komeréné dodévana k automatickému titratoru) pipetuje (10 — 100) ml filtratu vzorku
ziskaného podle bodu 5.1.1, 5.1.2 nebo 5.1.3. Alikvotni ¢ast nesmi obsahovat vice nez
100 mg chlorida. Pfidaji se 2 ml kyseliny sirové (15) a v ptipad¢€ potfeby se doplni vodou
(16) na objem 50 ml. Nadobka se umisti do stojanu a roztok se automaticky titruje
odmérnym roztokem AgNO3 (3) podle zvoleného optimalizovaného titracniho postupu.
Postup pro stanoveni titru AgNOs; (3) a koncentrace ve vodé¢ rozpustnych chloridi
ve vzorcich pomoci automatického titrdtoru je zpracovan podle doporuceni vyrobce
u dan¢ho pfistroje (poznamka 6).

Poznamky
5 U rybich moucek Ize titraci provést Mohrovou metodou.

6  Zvoleny postup potenciometrické titrace byl optimalizovan na automatickém
titratoru Mettler Toledo Excellence T50 s vyuzitim elektrody DMi 141-SC.
V pripadé vyuziti jiného titracniho systému mohou byt optimalni podminky
pro titraci odlisné.

6 Vypocet a vyjadieni vysledkii — manualni titrace

Obsah ve vodé¢ rozpustnych chloridii (X) vyjadienych jako procento chloridu sodného
se vypocita podle nasledujiciho vztahu

0.5845 x (1, — V,)
X =

m

Vi pridany objem 0,1 mol/l AgNOs vynasoben faktorem AgNOs3 (ml).
\%Z! spotfeba odmérného roztoku 0,1 mol/l NH4SCN vynasobena faktorem NH4SCN (ml).
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m alikvotni podil vzorku (g) pouzity k titraci.
Poznamky
7

V pripadeé, kdy neni stanoven faktor odmérného roztoku AgNOs (2), lze koncentraci

ve vodé rozpustnych chloridii vyjadrenych jako procento chloridu sodného vypocitat
podle vztahu

0.5845 x (1, — V.)
X =

m
kde:
Vi je roztok thiokyanatanu amonného 0,1 mol/l pouzity na slepou zkousku
v ml.
V> je roztok thiokyanatanu amonného 0,1 mol/l pouzity na viastni vzorek v ml.
m

Jje hmotnost navazky alikvotniho podilu zkusebniho vzorku v g.

1 ml presné 0,1 mol/l AgNOs odpovida 5,845 mg NaCl.

Schvalil: RNDr. Jifi Zbiral, PhD., feditel NRL
Platné od: 16. 12. 2019



	STANOVENÍ OBSAHU VE VODĚ ROZPUSTNÝCH CHLORIDŮ
	1 Účel a rozsah
	Tato metoda umožňuje stanovení obsahu ve vodě rozpustných chloridů obvykle vyjadřovaných jako chlorid sodný. Metoda je vhodná pro všechna krmiva.
	2 Princip
	3 Chemikálie
	Poznámky
	4 Přístroje a pomůcky
	5 Postup
	5.1 Příprava roztoku
	Poznámky
	5.2 Titrace
	Alternativním postupem pro stanovení obsahu rozpustných chloridů ve vzorcích je využití potenciometrické titrace. Podle předpokládaného obsahu chloridů se do skleněné nádobky (komerčně dodávána k automatickému titrátoru) pipetuje (10 – 100) ml filtrát...
	Poznámky
	6 Výpočet a vyjádření výsledků – manuální titrace
	Poznámky


