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STANOVENI OBSAHU VODY V GLYCEROLU
1 Rozsah a ucel

Metoda specifikuje podminky pro stanoveni obsahu vody ve vzorcich surového glycerolu
titra¢ni metodou podle Karl Fischera za pouziti automatického titratoru.

Poznamky

1 Norma CSN ISO 760 popisuje obé titracni metody, to znamend vizudlni
i s elektrometrickou detekci konce titrace. Vizualni metoda se pouZije, pokud neni
k dispozici elektrometrické zarizeni, ale pouze u bezbarvych vzorkii. Jde vzdy o primou
titraci. U elektrometrické metody vsak lze titrovat bud’ primo, nebo zpétné. Z obou metod
je elektrometricka metoda presnéejsi, at' uz s primou nebo zpétnou titraci, a proto je
doporucena.

2 Princip

Voda obsazena ve zkuSebnim vzorku reaguje s roztokem jodu a oxidu sifi¢itého ve smési
pyridinu s methanolem (Fischerovo ¢inidlo). Fischerovo ¢inidlo se kalibruje titracné presné
znamou hmotnosti vody.

3 Chemikalie
Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1 Rozpoustédlo pro Karl Fischer titraci, napt. Hydranal-Methanol Rapid, Fluka.
Dodéva se komercné.

2 Fischerovo ¢inidlo, napt. Hydranal Composite 5, Fluka. Dodava se komercné.

3 Certifikovany standardni roztok pro stanoveni ekvivalentu Fischerova c¢inidla, napf.
Hydranal — water standard 10,0. Dodava se komer¢né.

4 Voda, (demineralizovana, destilovana nebo deionizovana).

4 Pristroje a pomiicky

1 Analytické vahy s pfesnosti 0,0001 g.

2 Automaticky titrator pro stanoveni obsahu vody Karl Fischerovou titraci, napt. Mettler
Toledo T50 Excellence s titracnim stojanem DV 705 pro Karl Fischerovu titraci.

Injekéni stiikacky sklenéné, 1, 10 ml..

4 Injekéni stiikacky plastové jednorazové, 5 ml, 10 ml.
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5 Postup

5.1 Stanoveni ekvivalentu vody Fischerova ¢inidla

Do nédobky titraéniho stojanu se nacerpa asi 40 ml rozpoustédla (1) a predtitruje se
Fischerovym c¢inidlem (2). Béhem ptedtitrace se odstrani veskery obsah vody z rozpoustédla
(1).

Otevie se ampule s certifikovanym standardnim roztokem (3), suchd sklenénd injekéni
stiikacka s dlouhou jehlou se vyplachne asi 1 ml standardu (3) a cely zbytek standardu se ihned
nasaje do stfikacky (poznamka 2). Plnd stfikacka se umisti na analytickou vahu a vaha se
vytaruje. Spusti se titrace a do nadobky titracniho stojanu se ihned vstiikne (0,5 — 1,0) ml
standardu (poznamka 3). Nadobku titra¢niho stojanu je nutno ihned po nadavkovani uzaviit. Po
nadavkovani se injekcni stfikacka se zbylym standardem opét zvazi a tim se ur¢i hmotnost
standardu naddvkovaného do titracni nadobky. Ekvivalent vody Fischerova ¢inidla se stanovi
tiikrat bezprostiedné za sebou. Software titratoru vypocte primérnou hodnotu.

Poznamky

2 Certifikovany standardni roztok je velmi hygroskopicky. Pro dosaZeni presnosti
a spravnosti méreni je treba v nejvyssi mozné mire zamezit jeho kontaktu se vzduchem
(vzdusna vihkost).

3 Musi se pracovat rychle a velmi peclive tak, aby pri prenaseni stiikacky neodkdpla

zadna kapalina mimo rozpoustédlo v titracni nadobe.

4 Titracni cinidlo je za standardnich podminek stdle, proto je postacujici stanovit
ekvivalent vody Fischerova cinidla pomoci certifikovaného standardu jedenkrat
meésicné. Pred kazdym mérenim se ovéruje spravnost chodu titratoru vodou (4).

5.2  Ovéreni spravnosti chodu titratoru

Do nadobky titratniho stojanu se nacerpd asi 40 ml rozpoustédla (1) a piedtitruje se
Fischerovym cinidlem (2). Béhem predtitrace se odstrani veskery obsah vody z rozpoustédla
(D).

Suché sklenéna injekcni stiikacka se vyplachne malym mnozstvim vody (4) a nasledné se
vodou naplni. Umisti se na analytickou vahu a vaha se vytaruje. Spusti se titrace a do nddobky
titracniho stojanu se ihned vsttikne cca 10 ul vody (4). Nadobku titra¢niho stojanu je nutno
ihned po nadavkovani uzaviit. Po naddvkovani se injekéni stiikacka opét zvazi a tim se urci
hmotnost vody nadavkované do titra¢ni nadobky.

Stanoveni se provadi tiikrat bezprostfedné za sebou. Vytéznost tohoto stanoveni se musi
pohybovat v rozmezi (98 — 102) % rel. V ptipadég, Ze tomu tak neni, musi se stanovit ekvivalent
vody Fischerova ¢inidla podle 5.1.

Schvalil: RNDr. Jifi Zbiral, PhD., feditel NRL
Platné od: 27. 1. 2020




Narodni referen¢ni laboratof Strana 3

'

Jednotné pracovni postupy — zkouSeni krmiv Vedni |
ydani

10220.1 — Stanoveni obsahu vody v glycerolu Revize 2

5.3 Meéreni

Do nadobky titratniho stojanu se nacerpd asi 40 ml rozpoustédla (1) a piedtitruje se
Fischerovym cinidlem (2). Béhem predtitrace se odstrani veskery obsah vody z rozpoustédla

(1).

Do suché injekenti stiikacky se nasaje vzorek, vyprazdni se do odpadu a stfikacka se opét cela
naplni vzorkem. PInd injek¢ni stiikacka se umisti na vahu a véha se vytaruje. Spusti se titrace,
vzorek se ihned vstiikne do nadobky titracniho stojanu. Déavkuje se asi 0,1 g vzorku.
Po nadévkovani se injek¢ni stiikacka umisti na vahu a pfesné se stanovi nadavkované mnozstvi
vzorku.

Poznamka

5 V pritbéhu analyzy je tireba mit na pameéti, zZe glycerol je velmi hygroskopicky, a proto
je nezbytné minimalizovat dobu kontaktu vzorku se vzduchem.

6 Vypocet a vyjadreni vysledku

K vypoctu ekvivalentu vody Fischerova ¢inidla i obsahu vody ve vzorcich se vyuZziva software
automatického titratoru.

Obecné plati nasledujici vztahy:

Ekvivalent vody Fischerova ¢inidla se vypocte podle

T=E x W/V,

kde

T je ekvivalent vody Fischerova ¢inidla v mg/ml,

E je hmotnost nadavkovaného certifikovaného standardniho roztoku (3) podle 5.1 v g,

w je presny obsah vody v certifikovaném standardnim roztoku (3), ktery je uveden
v ptilozeném certifikatu v mg/g,

Vi je objem Fischerova ¢inidla (2) podle 5.1 v ml.
Obsah vody ve vzorku se vypocte podle
X =V xT/mx 10

kde X je obsah vody ve vzorku vyjadieny v %,
V2 je spotieba Fischerova Cinidla (2) v ml,
T je ekvivalent vody Fischerova ¢inidla v mg/ml,

je hmotnost nadavkovaného vzorku v g.
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