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STANOVENI OBSAHU GLYCEROLU
1 Rozsah a ucel

Tato metoda specifikuje podminky pro stanoveni glycerolu v surovém glycerinu titracni
metodou.

Poznamky

1

2

Metoda je pouzitelna pro analyzu vzorkii, které vedle glycerolu neobsahuji jiné
organické slouceniny, které maji vice nez dvé hydroxylové skupiny na sousednich
uhlikovych atomech. Jsou to napr. cukry, které rovnéz reaguji s kyselinou mravenci
a rusi stanoveni.

Princip

Obsah glycerolu se stanovi acidobazickou titraci. Kyselina mraven¢i uvolnéna z glycerolu
reakci s jodistanem sodnym se titruje roztokem hydroxidu sodného.

Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.
Voda, (demineralizovana, destilovana nebo deionizovana).

Kyselina sirova, H2SOa, koncentrovana.

Kyselina sirova, H2SOs, roztok c(H2SO4) = 0,1 mol/l.

Pfiprava: Do 1000 ml odmérné banky se nalije asi 500 ml vody (1) a ptida se 5,5 ml
kyseliny sirové (2). Po vytemperovani se doplni vodou (1) po znacku a promicha.

Jodistan sodny, NalOa.
Jodistan sodny, NalOs, roztok, ¢ = 60g/I.

Pfiprava: 60 g jodistanu sodného (4) se rozpusti asi v 500 ml vody (1), pfida se
120 ml kyseliny sirové (3), doplni se vodou (1) do 1000 ml a promiché. Doporucuje se
tento roztok pfipravovat tésné pred pouzitim. Roztok se uchovava v tmavé sklenéné
lahvi se sklenénou zabrousenou zatkou (poznamka 2).

Hydrogenftalat draselny, 99,989%, certifikovany standard.
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7 Hydroxid sodny, NaOH, odmérny roztok c¢(NaOH) = 0,1 mol/l, neobsahujici oxid
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uhlicity. Dodava se komercné.

Stanoventi titru: Do titracni nadobky se navazi 0,0800 g az 0,1200 g hydrogenftalatu
draselného (6), vysuseného piedem pii 120 °C po dobu 3 h, pfida se 50 ml vody (1)
a titruje se roztokem hydroxidu sodného (7).

Polyethylen glykol 200, napt. Fluka.

Polyethylen glykol, vodny roztok 1 : 1 (v/v).

Piiprava: 50 ml polyethylen glykolu (8) se smicha s 50 ml vody (1).
Pufry: pH =4; pH = 7; pH = 9. Dodavaji se komer¢né.

Glycerol.

Kyselina chlorovodikova, HCI, koncentrovana.

Kyselina chlorovodikova, HCI, roztok c(HCI) = 0,1 mol/l.

Pfiprava: Do 1000ml odmérné banky se nalije asi 500 ml vody (1) a pifida se 8,3 ml
kyseliny chlorovodikové (12). Po vytemperovani se doplni vodou (1) po znacku
a promicha.

Jodid draselny, KI.
Jodid draselny, K1, roztok, ¢ = 150 g/1.

Ptiprava: Do 1000ml odmérné baiiky se navazi 150 g jodidu draselného (14), rozpusti
se asi v 800 ml vody (1) a doplni se po znacku. Pfipravuje se denné Cerstvy.

Thiosiran sodny, pentahydrat, Na2S203 . 5SH20.
Thiosiran sodny, odmérny roztok, c(Na2S203) = 0,1 mol/I.

Piiprava: 24,817 g thiosiranu sodného (16) se rozpusti ve vodé (1) a doplni
do 1000 ml.
Skrob, roztok, ¢ = 10g/1.

Ptiprava: 10 g Skrobu se rozmicha ve 100 ml vody (1), vlije se do 900 ml vrouci vody
a nechd se vafit asi 1 min. Po ochlazeni se roztok uchovava v lednici pii teploté

(4-8)°C.
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Poznamky
2 Kvalita roztoku jodistanu se casem meni. Miize se prezkouset nasledujicim zpusobem:

Pipetuje se 10 ml roztoku jodistanu sodného (5) do 250ml odmérné barky, dopini se
vodou (1) po znacku a dikladne se promicha. Do titracni banky se navazi 500 mg
glycerolu (11), prida se 50 ml vody (1), diikladné se promicha a prida se pipetou 50 ml
ziredeného roztoku jodistanu sodného. Necha se stat 30 min. Prida se 5 ml HCI (13),
10 ml roztoku jodidu draselného (15), promicha se krouzenim a prida se 100 ml vody
(1). Titruje se odmeérnym roztokem thiosiranu sodného (16) za pouziti skrobu (17) jako
indikatoru do vymizeni modrého zabarveni. Stejnym zpusobem se provede slepé
stanoveni s 50 ml vody (1) bez glycerolu. Z obou spotieb se vypocte pomér. Pocet ml
odmeérného roztoku spotiebovaného na titraci glycerolu se vydéli poctem ml na titraci
slepého pokusu. Je-li pomeér v rozmezi 0,750 az 0,765, je jodistanovy roztok v poradku
a vyvhovuje pozadavkiim analyzy.

4 Pristroje a pomiicky
Analytické vahy s ptesnosti 0,0001 g.

2 Automaticky titrator, napt. Mettler Toledo T50 Excellence nebo podobny, opatfeny
elektrodou pro piimé méfeni pH a acidobazické titrace ve vodném prostiedi.
Odmérné laboratorni sklo, titraéni nadobky.

4 Automatické pipety.

5 Postup

Do titra¢ni naddobky se pfesné navazi asi 100 mg vzorku, pfidd se 50 ml vody (1) a obsah
se krouZivymi pohyby dobfe promichd. pH roztoku se upravi na hodnotu 7,8. K tomu
se pouzivé bud’ roztok hydroxidu sodného (7) nebo roztok kyseliny sirové (3). Potom se ptida
10 ml roztoku jodistanu sodného (5), nddobka se ptikryje hodinovym sklickem. Umisti se
dotemna a necha se stait 30 min. Poté se pfidaji 2 ml roztoku polyethylenglykolu (9)
anechd se stat za stejnych podminek dalSich 20 min. Po uplynuti této doby se titruje
odmérnym roztokem hydroxidu sodného (7). Slepy pokus se provede stejnym postupem, ale
bez navazky vzorku.

6 Vypocet a vyjadrovani vysledku

Pti oxidaci glycerolu jodistanem odpovida jeden mol glycerolu jednomu molu kyseliny
mravenci, ktera je titrovana hydroxidem sodnym.

Pro vypocet obsahu glycerolu v % plati

X=(V1i—V2) x¢x9,209/m
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kde

X je obsah glycerolu ve vzorku v %,

V1 je spotieba odmérného roztoku hydroxidu sodného pii vlastnim stanoveni v ml,
V> je spotieba odmérného roztoku hydroxidu sodného pfi slepém stanoveni v ml,
C je presna koncentrace odmérného roztoku hydroxidu sodného v mol/I,

m je hmotnost vzorku v g.
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