Priloga 3

METODE VZORCENJA TER FIZIKALNO-KEMIJSKE ANALIZE
KISA IN RAZREDCENE OCETNE KISLINE

1. METODE VZORCENJA KISA IN RAZREDCENE OCETNE KISLINE

Vzorci proizvodov se jemljejo:
1) v proizvodnji - iz proizvodnih partij,
2) v prometu - iz embalaznih enot poSiljke.

Vzorce proizvodov mora vzeti uradna oseba.

Vzorec proizvoda za analizo mota predstavljati povprecno sestavo celotne koli¢ine proizvoda,
od katerega se vzorec vzame.

S proizvodno partijo proizvoda je misljena ustrezna koliina proizvoda iste vrste in ustrezne
prostornine z obvezno oznako za identifikacijo.

Embalazne enote proizvoda so doloCene koli¢ine proizvoda iste vrste v posamicnih
embalaznih pakiranjih z ustrezno prostornino in obvezno oznako za identifikacijo.

Od proizvoda se vzameta dva po sestavi in prostornini enaka vzorca: eden za analizo in eden
za superanalizo.
Prostornina vzorca za analizo mora znaSati najmanj 0,5 1.

Ce so proizvodi v izvirnem pakiranju z veliko prostornino, se iz njih vzeti vzorec za analizo
pakira v steklene ali plasticne posode, odporne proti kislinam. Posode z vzorcem se zaprejo s
plutovinastim ali plastiénim zamaSkom, oznacijo tako, da oznake ni mogoce zlahka sneti ali
zbrisati, nato pa se nanje vtisne uradni pecat ali da plomba.

Ce so proizvodi v izvirnih embalaznih enotah z manjo prostornino, je lahko vzeti vzorec
vsaka naklju¢no vzeta posamic¢na enota proizvoda.

Oznaka na vzorcu proizvoda za analizo vsebuje naslednje podatke:
1) datum jemanja vzorca proizvoda,
2) ime proizvoda oziroma njegovo morebitno trgovsko ime,
3) firma oziroma ime in sedez proizvajalca,
4) neto prostornina proizvoda, od katere je bil vzet vzorec,
5) neto prostornina vzorca proizvoda.

Uradna oseba, ki je vzela vzorec proizvoda za analizo, sestavi zapisnik o vzorcenju z
naslednjimi, za rezultat analize, pomembnimi podatki: datum, ¢as in kraj vzorCenja, namen
vzorcenja, vrsta in koli¢ina proizvoda od katerega je bil vzet vzorec, Stevilo posami¢no vzetih
vzorcev in koli¢ina vseh vzetih vzorcev proizvoda, oznake za identifikacijo vzorcev in
koli¢ina vzorcev proizvoda, ki se posiljajo za analizo.

Zapisnik podpiSeta uradna oseba, ki je vzela vzorce proizvoda za analizo in stranka.

Stevilo posamicnih za analizo vzetih enot vzorcev proizvoda je odvisno od vrste proizvoda in
velikosti proizvodne partije oziroma posiljke.
Stevilo posamicnih enot vzorcev se dolo¢i po tabeli 1.



Tabela 1. Doloc¢anje Stevila posami¢nih enot vzorcev

Vrsta Koli¢ina, od katere se Stevilo posami¢nih Prostornina vzorca za
pakiranja vzame Vzorec enot vzorcev analizo v |

cisterna do 50001 2 0,5
rezervoar nad 50001 2 0,5
sod, balon od1do3 2 0,5
sod, balon od 4 do 30, iz vsake

tretje posode 1 0,5
sod, balon vec kot 30, iz vsake pete

posode 1 0,5
izvirna
pakiranja:
steklenica od 1 do 100 2 1,0
steklenica od 101 do 500 3 1,0
steklenica od 501 do 1000 4 1,0
steklenica od 1001 do 10000 5 1,0

Ce je v proizvodni partiji oziroma posiljki proizvoda ve¢ kot 10000 steklenic, se za vsakih
nadaljnjih 2000 do 5000 steklenic vzameta Se dva vzorca.

Ce obsega skupaj vzeti vzorec proizvoda ve¢ kot dve embalaZni enoti, se iz njih oblikuje
poseben vzorec tako, da iz njega nastaneta dve embalazni enoti vzetega vzorca, pri cemer ima
vsaka embalazna enota vzetega vzorca enako moznost za to, da se izlo¢i kot embalazna enota
vzorca za analizo.

Za jemanje vzorcev proizvoda iz cistern in rezervoarjev se uporablja steklena posoda (sonda),
vzorci pa se po moznosti jemljejo z vrha, iz sredine in z dna posode oziroma cisterne ali
rezervoarja.



2. FIZIKALNO-KEMIJSKE ANALIZE KISA IN RAZREDCENE OCETNE KISLINE

2.1 Splosno

Vsi reagenti, ki se uporabljajo za kemicne analize kisa in razredene ocetne kisline, morajo
imeti predpisano analiticno ¢istoco, voda pa mora biti destilirana.

2.2 Fizikalno-kemijske analize
2.2.1 Doloc¢anje prostorninske mase pri temperaturi 20 °C
a) Dolocanje vodne vrednosti piknometra

Princip
Dolo¢imo vodno vrednost piknometra oziroma preverimo odstopek od oznafene vodne
vrednosti na piknometru s prostornino 50 ml.

Aparatura in pribor

Poleg obicajne laboratorijske opreme pripravimo Se:

1) eksikator;

2) vodno kopel s termostatom za vzdrZevanje temperature 20 °C;
3) susilnik s termostatom za vzdrZevanje temperature 140 °C;

4) analitsko tehtnico;

5) piknometer 50 ml;

6) lij za piknometer;

7) upognjeno kapilaro za praznjenje piknometra;

8) kapilaro za odvzem presezka vode.

Reagenti

Uporabljamo naslednje reagente:

1) kromzveplovo kislino: 25 g kalijevega dikromata (K,Cr,O;) raztopimo v 1000 ml
koncentrirane zveplove kisline (H,SO4);

2) redestilirano vodo;

3) etanol;

4) eter.

Postopek

Piknometer oCistimo s kromzveplovo kislino in najprej izperemo z destilirano vodo, nato pa z
etanolom in etrom. Susimo ga v suSilniku 3 h pri temperaturi 140 °C, ohladimo v eksikatorju
in stehtamo. SuSenje, hlajenje in tehtanje ponovimo dvakrat, oziroma ponavljamo, vse dokler
so odmiki pri tehtanju veéji (pri etrti decimalki). Tako dolo¢imo maso piknometra. Cist,
posusen in stehtan piknometer napolnimo s sveze prekuhano, ohlajeno redestilirano vodo, ga
zamaSimo in pustimo 25 min v vodni kopeli pri temperaturi 20 °C. S posebno kapilaro
pazljivo izlo¢imo presezek vode nad oznako piknometra, tako da se spodnja povrSina
meniskusa delno dotika oznake na piknometru. Spodnji del piknometra mora ostati v vodi,
njegov zgornji del oziroma grlo pa pazljivo drzimo nad omako. Piknometer vzamemo iz
vodne kopeli, notranjost grla nad oznako posuSimo z zvitim filtrirnim papirjem, zunanji del pa
obriSemo s Cisto suho krpo, nato pa pustimo piknometer v analitski tehtnici 10 do 15 min.
Maso piknometra stehtamo z natan¢nostjo na Stiri decimalke. Postopek ponovimo trikrat in
dolo¢imo srednjo vrednost mase piknometra z vodo.



Izrac¢unavanje
Vodno vrednost piknometra pri 20 °C (C) izra¢unamo iz razlike med maso piknometra z vodo
in maso praznega piknometra po formuli:
C=B-a
kjer je:
B - masa piknometra z vodo pri 20 °C v g,
a - masa praznega piknometra pri 20 °C v g.

b) Dolocanje prostorninske mase kisa ali razredcene ocetne kisline

Princip

S prostorninsko maso kisa ali razredCene ocetne kisline je miSljeno razmerje med maso
piknometra s kisom ali razred¢eno ocetno kislino pri 20 °C in maso piknometra z enako
kolic¢ino redistilirane vode pri 20 °C.

Aparatura in pribor
Poleg obicajne laboratorijske opreme pripravimo Se
1) piknometer 50 ml;
2) lij za piknometer;
3) kapilaro za odvzem presezka tekocine;
4) analitsko tehtnico;
5) vodno kopel.

Postopek

Piknometer, katerega vodno vrednost smo dolocili, izperemo trikrat z majhno koli¢ino kisa ali
razred¢eno ocetno kislino, napolnimo ga s kisom ali razred¢eno ocetno kislino do oznake na
grlu, nato pa pustimo priblizno 25 min v vodni kopeli pri temperaturi 20 °C. Nato s kapilaro
pazljivo odstranimo presezek tekocine nad oznako, tako da se spodnji meniskus dotika oznake
na grlu piknometra. Pri tem moramo paziti, da je spodnji del piknometra v vodni kopeli.
Notranjost grla piknometra posusimo z zvitim filtrirnim papirjem, njegov zunanji del pa
obriSemo s Cisto suho krpo. Napolnjeni piknometer pustimo v analitski tehtnici 15 min, nato
pa stehtamo z natan¢nostjo na Stiri decimalke.

Izrac¢unavanje
Prostorninsko maso kisa ali razred¢ene ocetne kisline pri 20 °C izra¢unamo po formuli:
C-a
D =
B-a
kjer je:

a - masa praznega piknometra v g,
B - masa piknometra z vodo v g,
C - masa piknometra s kisom ali razred¢eno ocetno kislino v g.

2.2.2 Doloc¢anje deleza etanola pri temperaturi 20 °C
Princip

Koli¢ino etanola, izrazeno v prostorninskih odstotkih, dolo¢imo na podlagi prostorninske
mase destilata kisa ali razred¢ene ocetne kisline po tabeli 2.



Aparati in pribor
Poleg obicajne laboratorijske opreme pripravimo Se:
1) piknometer, 100 ml;
2) vodno kopel s temperaturo 20 °C;
3) analitsko tehtnico;
4) aparaturo za destilacijo etanola, ki jo sestavljajo: destilirna buca, 250 ml,
podaljsek z buco,
povratni hladilnik;

5) grelec.

Reagenti
Uporabljamo naslednji reagent:
30 % (m/m) koncentracijo raztopine natrijevega hidroksida (NaOH).

Postopek

Ko dolo¢imo prostorninsko maso, prenesemo kis ali razred¢eno ocetno kislino z ukrivljeno
kapilaro v destilacijsko buco. Piknometer nekajkrat izperemo z destilirano vodo, ki jo prav
tako vlijemo v destilacijsko buco. Nato kis ali razred€eno ocetno kislino nevtraliziramo z
raztopino 30 %-nega NaOH; kot indikator uporabimo rdeci lakmusov papir. Bu¢o poveZemo z
aparaturo za destilacijo etanola, destilat pa z ozkim lijem zbiramo v piknometru. Med
destilacijo mora biti vrh lija potopljen v destilat, piknometer pa se mora hladiti z vodo.
Destilacijo prekinemo, ko se v piknometru nabere 75 ml destilata. Piknometer nato dopolnimo
z redestilirano vodo do oznake in pustimo priblizno 25 min v vodni kopeli pri temperaturi
20 °C. Nato dopolnimo piknometer z redestilirano vodo do oznake in temperiramo pri 20 °C.
Notranjost moramo paziti, da je spodnji del piknometra stalno v vodni kopeli s temperaturo
20 °C. Notranjost grla piknometra posusimo z zvitim filtrirnim papirjem, zunanji del pa
obriSemo s Cisto suho krpo in pustimo v analitski tehtnici 15 min. Piknometer z destilatom
stehtamo z natan¢nostjo na Stiri decimalke.

Izra¢unavanje

Prostorninsko maso destilata 20/20 °C (D) izracunamo tako, da od mase piknometra z
destilatom odstejemo maso praznega piknometra, razliko pa delimo z vodno vrednostjo istega
piknometra po formuli:

kjer je:

P, - masa praznega piknometra v g,

P, - masa piknometra z destilatom v g,
V'V, - vodna vrednost piknometra v g.

Na podlagi prostorninske mase destilata (D) od¢itamo koli¢ino etanola v odstotkih
prostornine v tabeli 2, po Reichartu.



Tabela 2. Doloc¢anje koli¢ine etanola v odstotkih prostornine, po Reichartu.

Prostorninska masa destilata ~ Prostorninska masa

(D) 20/20 °C etanola (V/V) %
0,9999 0,06
0,9998 0,14
0,9997 0,21
0,9996 0,26
0,9995 0,34
0,9994 0,41
0,9993 0,47
0,9992 0,55
0,9991 0,61
0,9990 0,67
0,9989 0,73
0,9988 0,81
0,9987 0,87
0,9986 0,94
0,9985 1,01
0,9984 1,07
0,9983 1,14
0,9982 1,22
0,9981 1,28
0,9980 1,35
0,9979 1,42
0,9978 1,48
0,9977 1,56
0,9976 1,62
0,9975 1,70
0,9974 1,76
0,9973 1,83
0,9972 1,90
0,9971 1,96
0,9970 2,04
0,9969 2,11
0,9968 2,18
0,9967 2,24
0,9966 2,32
0,9965 2,38
0,9964 2,46
0,9963 2,52
0,9962 2,59
0,9961 2,66
0,9960 2,74
0,9959 2,80
0,9958 2,88
0,9957 2,95
0,9956 3,01
0,9955 3,09
0,9954 3,15
0,9953 3,23

0,9952 3,30




0,9951 3,37

0,9950 3,45
0,9949 3,52
0,9948 3,59
0,9947 3,66
0,9946 3,72
0,9945 3,80
0,9944 3,88
0,9943 3,96
0,9942 4,03
0,9941 4,10
0,9940 4,16

2.2.3 Dolocanje celotnega ekstrakta (z invertnim sladkorjem in brez invertnega
sladkorja)

a) Dolocanje celotnega ekstrakta (z invertnim sladkorjem) v kisu

Princip
Metoda temelji na uparjanju kisa na vodni kopeli, dopolnilnem suSenju v suSilniku pri
temperaturi 105 °C in tehtanju ostanka.

Aparatura in pribor
Poleg obicajne laboratorijske opreme pripravimo Se:
1) platinsko ali porcelansko posodo z ravnim dnom;
2) vodno kopel;
3) susilnik s toplotno regulacijo na 105 °C;
4) pipeto;
5) erlenmajerico;
7) filtrirni papir;
8) analitsko tehtnico.

Postopek

V posuseno in stehtano platinsko ali porcelansko posodo s pipeto odmerimo 10 ml filtriranega
kisa in uparimo na topli vodni kopeli do gostote sirupa. Dodamo 50 ml destilirane vode in
ponovno uparimo do enake gostote. Ostanek susimo 2 h in 30 min v suSilniku pri temperaturi
105 °C. Ohladimo v eksitatorju in stehtamo na analitski tehtnici z natanCnostjo na Stiri
decimalke.

Izrac¢unavanje
Koli¢ino celotnega ekstrakta z invertnim sladkorjem (E) izrazamo v g/l, izraCunamo pa po
formuli:
E=(a-b)- 100
kjer je:
a - masa posode s posusenim ostankom v g,
b - masa prazne posode v g.



b) Dolocanje ekstrakta brez invertnega sladkorja v kisu

Ekstrakt brez invertnega sladkorja (E;) izracunamo tako, da od celotnega ekstrakta z
invertnim sladkorjem (E) odstejemo koli¢ino invertnega sladkorja (C), zmanjSano za 1 g (za
lg jo zmanjSamo zaradi navzocCnosti snovi, ki niso sladkorji, reducirajo pa Fehlingovo
raztopino).
Izracunamo ga po formuli:
E;=E-(C-1)

kjer je:

E - koli¢ina celotnega ekstrakta z invertnim sladkorjem v g/l,

C - koli¢ina invertnega sladkorja v g/I.

2.2.4 Dolocanje invertnega sladkorja

Princip

Metoda temelji na principu oksidacije in redukcije med Fehlingovo raztopino in sladkorjem,
kjer se dvovalentni ion bakra (CuSO,) iz Fehlingove raztopine reducira v enovalentni ion
bakra v bakrovem (I) oksidu (Cu,0), pri Cemer se sladkor oksidira v ustrezno kislino.

Aparatura in pribor
Poleg obicajne laboratorijske opreme pripravimo Se:
1) merilno bucko, 50 ml;
2) filtrirni papir;
3) lij;
4) CaSo;
5) pipeto;
6) sesalno buco (vakuumsko buco);
7) filtrirni lon¢ek G4;
8) analitsko tehtnico;
9) susilnik s toplotno regulacijo;
10) vodno kopel;
11) ¢rpalko;
12) eksikator.

Reagenti

Uporabljamo naslednje reagente:
1) Carrez I: raztopimo 106 g kalijevega heksacianoferata K4Fe(CN)e - 3H,0 in do 1000 ml
dopolnimo z destilirano vodo,
2) Carrez II: raztopimo 219,5 g cinkovega acetata Zn (CH;COO), - 2H,0 in 30 g glacialne
ocetne kisline in do 1000 ml dopolnimo z destilirano vodo;
3) Fehling I: raztopimo 69,3 g bakrovega sulfata (CuSO4 - 5H,0) v, merilni 1000 ml,
bucki in do oznake dopolnimo z destilirano vodo,
4) Fehling II: raztopimo 346 g kalij natrijevega tartrata (KNaC4H4Op - 4H,0) in 103,2 g
natrijevega hidroksida (NaOH) v merilni, 1000 ml, bucki in do oznake dopolnimo z
destilirano vodo,
5) raztopino natrijevega hidroksida: (NaOH) = 1 mol/l,
6) 25 % (m/m) koncentrirano raztopino klorovodikove kisline (HCI),
7) 1 % (m/m) raztopino fenolftaleina: raztopimo 1 g fenolftaleina v 70 % (V/V) etanolu,
8) etanol.



Postopek

V 100 ml merilno bucko s pipeto odmerimo 20 ml vzorca kisa in dodamo 6 ml 25 %-ne
klorovodikove kisline. Bucko postavimo na toplo vodno kopel in temperaturo naravnamo
tako, da analizirani vzorec 5 min ohrani temperaturo 67 - 70 °C. Bucko ohladimo tako, da
doseze vzorec temperaturo 20 °C. Vzorec nevtraliziramo z raztopino natrijevega hidroksida
¢ (NaOH) - 1 mol/l (u€inek nevtralizacije kontroliramo z lakmusovim papirjem). Vsebino
bucke ponovno ohladimo na 20 °C in dodamo 10 ml raztopine Carrez I in 10 ml raztopine
Carrez II. Po 30 min merilno bucko do oznake dopolnimo z destilirano vodo, dobro
premeSamo in raztopino filtriramo skozi suh filtrirni papir. Tako dobimo filtrat I.

V 250 ml erlenmajerico odmerimo 25 ml raztopine Fehling I, 25 ml raztopine Fehling II in 25
ml destilirane vode in segrevamo, dokler ne zavre. V vrelo meSanico s pipeto odmerimo 5 ml
filtrata I in kuhamo 2 min. Tekoc¢ino ohladimo tako, da ji dodamo 100 ml destilirane vode:
IzloCeno usedlino Cu,O filtriramo skozi opran, posusen in stehtan filtrirni lon¢ek G4 s
pomocjo ¢rpalke. Usedlino v loncku dobro izperemo z vroco destilirano vodo s temperaturo
60 - 65 °C, nato pa z etanolom in jo 30 min susimo v suSilniku pri temperaturi 105 °C.
Posusen loncek z usedlino Cu;O hladimo 30 min v eksikatorju in stehtamo z natan¢nostjo na
Stiri decimalke.

Na podlagi mase Cu,0O izra¢unamo koli¢ino neposredno reduciranih sladkorjev (kot invertni
sladkor) po tabeli 2 za dolo¢anje invertnega sladkorja.

Izrac¢unavanje
Koli¢ino invertnega sladkorja (C), izrazeno v g/1, izraunamo po formuli:
_ a-1000
b-1000
kjer je:

a - masa invertnega sladkorja, ki ustreza miligramom Cu,0O, dobljenim po tabeli 3,
b - masa kisa, ¢e upoStevamo ustrezna razredcenja, v g.

Tabela 3. Tabela za izracunavanje invertnega sladkorja
Bakrov (I) oksid  Invertni sladkor

(Cu0), vmg
10 4,6
11 5,1
12 5,6
13 6,0
14 6,4
15 6,9
16 7,3
17 7,8
18 8,3
19 8,7
20 9,2
21 9,6
22 10,0
23 10,5
24 11,0
25 11,4
26 11,9
27 12,4
28 12,8

29 13,3




30
31
32
33
34
35
36
37
38
39
40
41
42
43
45
46
47
48
49
50
51
52
53
54
55
56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70

13,7
14,2
14,7
15,1
15,6
16,1
16,5
17,0
17,4
17,9
18,4
18,8
19,3
19,8
20,2
20,7
21,1
21,6
22,1
22,5
23,0
23,5
23,9
24.4
24,9
25,3
25,8
26,2
26,7
27,2
27,6
28,1
28,6
29,0
29,5
30,0
30,4
30,9
31,4
31,8
32,3




2.2.5 Dolocanje celotnih Kislin (kot ocetna)

Princip

Koli¢ino celotnih kislin, ra¢unano kot ocetna kislina, v kisu ali razred¢eni ocetni kislini
dolo¢imo na podlagi Stevila porabljenih mililitrov koncentrirane raztopine natrijevega
hidroksida s koncentracijo ¢ (NaOH) = 0,1 mol/l, ki so potrebni za nevtralizacijo vzorca.

Aparatura in pribor
Poleg obicCajne laboratorijske opreme pripravimo Se:
1) erlenmajerico;
2) pipeto;
3) bireto;
4) merilno bucko, 100 ml.

Reagenti

Uporabljamo naslednje reagente:
1) raztopino natrijevega hidroksida s koncentracijo ¢ (NaOH) = 0,1 mol/1 (Fixanal);
2) 1 %-no raztopino fenolftaleina v 70 %-nem etanolu;
3) prekuhano in ohlajeno destilirano vodo.

Postopek

V 100 ml merilno bucko s pipeto odmerimo 10 ml vzorca za analizo in do oznake dopolnimo
s sveze prekuhano, ohlajeno destilirano vodo. ZamasSimo in dobro premeSamo. Nato v
erlenmajerico s pipeto odmerimo 10 ml tako razredCenega vzorca, dodamo 20 ml sveze
prekuhane ohlajene destilirane vode in titriramo z raztopino natrijevega hidroksida ¢ (NaOH)
= 0,1 mol/l z nekaj kapljicami fenolftaleina do rahlo roznate barve.

Izra¢unavanje
Koli¢ino celotnih kislin, ra¢unano kot ocetna kislina, (H) izrazamo v g/l, izraCunamo pa tako,
da Stevilo mililitrov raztopine natrijevega hidroksida, porabljenega za nevtralizacijo,
pomnozimo s faktorjem 6, kar izracunamo po formuli:
H=g-6
kjer je:
a - prostornina raztopine natrijevega hidroksida ¢(NaOH) - 0,1 mol/1, v ml.
Ce H delimo s prostorninsko maso kisa ali razredéene ocetne kisline, dobimo $tevilo g/kg
ocetne kisline (F), kar nam omogoci, da izrazimo koli¢ino ocetne kisline v odstotkih.
Izracunamo jo po formuli:
po 1
D
kjer je:
H - ocetna kislina v g/1,
D - prostorninska masa kisa ali razred¢ene ocetne kisline.

2.2.6 Dolocanje prostega Zveplovega dioksida
Princip

Metoda temelji na oksidaciji in redukciji med raztopino joda in Zveplovo kislino, pri ¢emer
jod reducira SO, sam pa pri tem oksidira.



Aparati in pribor

Poleg obicajne laboratorijske opreme pripravimo Se:
1) erlenmajerico za dolo¢anje jodnega Stevila;
2) pipeto;
3) bireto.

Reagenti

Uporabljamo naslednja reagenta:
1) raztopino joda s koncentracijo ¢ (J;) = 0,2 mol/l (Fixamal);
2) zveplovo kislino (1 + 4).

Postopek

V erlenmajerico s pipeto odmerimo 50 ml vzorca za analizo, dodamo 10 ml Zveplove kisline
(H2SO4) 1 + 4 in 3 ml raztopine Skroba. Nato titriramo z raztopino joda c¢ (J;) = 0,2 mol/l,
dokler ne postane modre barve, ki mora biti obstojna 30 s.

Izrac¢unavanje
Koli¢ino prostega SO, (G) izrazamo v mol/l, izracunamo pa tako, da Stevilo mililitrov
raztopine joda, porabljene za titracijo, pomnozimo s faktorjem 12,8.
IzraCunamo jo po formuli:
G=a-128
kjer je:
a - prostornina raztopine joda, porabljenega za titracijo v ml.

2.2.7 Dolo¢anje vezanega Zveplovega dioksida

Princip
Metoda temelji na oksidaciji in redukciji med jodom in zveplovo kislino, pri ¢emer jod
oksidira s SO, sam pa se pri tem reducira.

Aparati in pribor

Poleg obic¢ajne laboratorijske opreme pripravimo Se:
1) erlenmajerico;
2) pipeto;
3) bireto.

Reagenti
Uporabljamo naslednje reagente:
1) raztopino natrijevega hidroksida ¢ (NaOH) = 1 mol/l. V merilni, 1000 ml, bucki
raztopimo 40 g in do omake dopolnimo z destilirano vodo;
2) raztopino joda s koncentracijo ¢ (J,) = 0,5 mol/l (Fixanal);
3) raztopino zveplove kisline (H,SO4), 1 + 4,1 %-no raztopino Skroba.

Postopek

V erlenmajerico s pipeto odmerimo 25 ml raztopine natrijevega hidroksida in dodamo 50 ml
vzorca za analizo. Erlenmajerico zamasimo in pustimo 15 min. V erlenmajerico nato vlijemo
15 ml raztopine zveplove kisline in 3 ml raztopine Skroba. Titriramo z raztopino joda
(Fixanal), dokler ne postane modre barve. Barva mora biti obstojna 30 s.



Izrac¢unavanje
Koli¢ino vezanega zZveplovega dioksida (K) izrazamo v mg/l, izracunamo pa tako, da Stevilo
mililitrov raztopine joda, porabljene za titracijo, pomnoZzimo s faktorjem 12,8.
IzraCunamo jo po formuli:
K=a-12,;8
kjer je:
a - prostornina joda, porabljenega za titracijo, v ml.

2.2.8 Doloc¢anje pepela

Princip
Metoda temelji na tehtanju ostanka, dobljenega po uparjanju, susenju in zarjenju pri 550 °C.

Aparati in pribor
Poleg obicajne laboratorijske opreme pripravimo Se:
1) pe€ za Zarjenje pri temperaturi 550 °C;
2) porcelanski loncek;
3) vodno kopel,
4) analitsko tehtnico;
5) pipeto;
6) eksikator;
7) plinski gorilnik;
8) susilnik s termoregulacijo na 120 °C.

Postopek

V posusen, izzarjen in stehtan porcelanski loncek s pipeto odmerimo 10 ml vzorca za analizo
in uparimo na topli vodni kopeli do gostote sirupa. Loncek z ostankom suSimo v suSilniku pri
temperaturi 120 °C, dokler ne izhlapi vsa voda. Ostanek nato sezgemo nad plinskim
gorilnikom, nato pa v peci za Zarjenje zarimo pri temperaturi 550 °C, dokler pepel v lonc¢ku ne
postane bel ali sivkasto bel. Ce pepel po Zarjenju ostane érn, ga ovlazimo z malo destilirane
vode, ponovno uparimo in suSimo v susilniku, nato pa zarimo, dokler ne postane bel.

Loncek hladimo v eksikatorju in stehtamo z natan¢nostjo na Stiri decimalke.

Izrac¢unavanje
Koli¢ino pepela (A) izrazamo v g/, izraCunamo pa po formuli:
A=(a-b)-100
kjer je:

a - masa loncka s pepelom v g,
b - masa praznega loncka v g.

2.2.9 Dolocanje alkalnosti pepela
Princip

Metoda temelji na nevtralizaciji pepela z raztopino klorovodikove kisline (HCI) z znano
koncentracijo.



Aparatura in pribor
Poleg obicajne laboratorijske opreme pripravimo Se:
1) bireto,
2) vodno kopel,
3) caso,
4) pinceto.

Reagenti

Uporabljamo naslednje reagente:
1) raztopino klorovodikove kisline s koncentracijo ¢ (HCI) = 0,1 mol/l (Fixamal);
2) raztopino natrijevega hidroksida ¢ (NaOH) = 0,1 mol/l (Faxamal);
3) 1 %-no raztopino v 70 % (V/V) etanolu.

Postopek

Loncek s pepelom (po metodi 2.8 te priloge) postavimo v ¢aso in iz birete dodamo 20 ml
raztopine klorovodikove kisline ¢ (HCI) — 0,1 mol/l. V ¢aSo okoli loncka vlijemo destilirano
vodo. Vse segrevamo, dokler ne zavre, nato pa loncek pazljivo izperemo z destilirano vodo in
Se vroco vsebino titriramo z raztopino natrijevega hidroksida ¢ (NaOH) = 0,1 mol/l, z nekaj
kapljicami fenolftaleina, dokler ne postane izrazito roznate barve.

Izracunavanje
Alkalnost pepela (Ap) izrazamo kot Stevilo mililitrov klorovodikove kisline ¢ (HCI) = 0,1 mol/l,
potrebnih za nevtralizacijo alkalij v litru proizvoda. Izra¢unamo jo tako, da od Stevila mililitrov
raztopine klorovodikove kisline, dodanih pepelu vzorca za analizo (10 ml), odstejemo Stevilo
mililitrov raztopine natrijevega hidroksida, porabljenih za titracijo. Z mnoZenjem navedenega
koli¢nika s 100 izra¢unamo alkalnost pepela v 1000 ml vzorca oziroma proizvoda.
IzraCunamo jo po formuli:
Ar=2"2 100
10

kjer je:

a - prostornina raztopine klorovodikove kisline, dodane pepelu, v ml,

b - prostornina raztopine natrijevega hidroksida, porabljenega za titracijo, v ml.

2.2.10 Doloc¢anje umetnih barvil v vinskem kisu

Princip
Metoda temelji na dejstvu, da umetna barvila ne kazejo spremembe barve v navzocnosti
kvaternega amonijevega kationa, pri optimalni pH vrednosti pa ne kazejo stabilnosti barve.

Aparati in pribor

Poleg obicajne laboratorijske opreme pripravimo Se:
1) caso;
2) pipeto;
3) vodno kopel.

Reagenti

Uporabljamo naslednje reagente:
1) volno (ekstrahirano);
2) raztopino amoniaka (NH4) s koncentracijo 25 % (m/m);
3) klorovodikovo kislino (HCI), 1 + 10.



Postopek

V caso s pipeto odmerimo 100 ml vzorca za analizo, dodamo 0,5 g volne in 3 ml raztopine
klorovodikove kisline, nato pa kuhamo 5 min. PremeSamo s stekleno pal¢ko in odlijemo
tekocino. V ¢aSo ponovno dolijemo 100 ml tople vode, 2 ml raztopine klorovodikove kisline
in ponovno kuhamo 5 min. Postopek ponavljamo, dokler teko¢ina nad volno ne postane
brezbarvna. V ¢aSo nato dodamo 50 ml destilirane vode, 10 kapljic koncentriranega amoniaka
(NH4) in kuhamo 3 min. To raztopino odlijemo v drugo ¢aso. Postopek ponovimo Se enkrat in
drugo raztopino dodamo raztopini v ¢asi.

V tako pripravljeno raztopino amoniaka dodamo 0,5 g volne in 2 ml raztopine klorovodikove
kisline in kuhamo 2 min. Volno dobro izperemo z vodo.

Ce je bil vzorec za analizo pobarvan z umetnim barvilom, dobi volna roZnato barvo.

2.2.11 Doloc¢anje mravlji¢ne kisline

Princip in uporaba

Metoda temelji na lastnosti mravljincne kisline, da Zivosrebrov (II) klorid reducira v netopen
zivosrebrov (I) klorid. Koli¢ino izlocenega zivosrebrovega (II) klorida dolo¢imo
gravimetri¢no in iz nje izraCunamo ekvivalentno koli¢ino mravljin¢ne kisline.

Metodo uporabljamo pri dolo¢anju mravljincne kisline v proizvodih in polproizvodih iz sadja.

Aparatura in pribor
Poleg obicajne laboratorijske opreme pripravimo Ze:
1) aparaturo za destilacijo z vodno paro;
2) analitsko tehtnico;
3) filtrirni loncek tipa G4;
4) suSilnik s temperaturo 100 £ 2 °C;
5) eksikator.

Reagenti
Uporabljamo naslednje reagente:
1) barijev karbonat ali kalcijev karbonat,
2) raztopino zivosrebrovega (II) klorida z natrijevim kloridom: 100 g zivosrebrovega (II)
klorida (HgCl,) in 30 g natrijevega klorida (NaCl) raztopimo v 1 | vode,
3) natrijev acetat, 50 % (m/m) raztopino,
4) vinsko kislino, kristalno,
5) 10 % (m/m) raztopino klorovodikove kisline, 96 % (V/V),
7) etileter.

Priprava vzorca
Vzorec za analizo dobro homogeniziramo.

a) Dolocanje mravljincne kisline

V odvisnosti od konsistence proizvoda odmerimo 25 do 50 ml ali 25 do 50 g vzorca,
homogeniziranega za analizo, z natan¢nostjo 0,1 g (koli¢ino vzorca izberemo tako, da koli¢ina
mravljin¢ne kisline v njem ni vecja od 0,15 g).

Odmerjeno koli¢ino vzorca kvantitativno prenesemo v 500 ml destilirno buco A, dodamo
0,5 do 1,0 g vinske kisline in toliko destilirane vode, da znaSa prostornina raztopine v buci
priblizno 100 ml.



V 500 ml buc¢o B odtehtamo 2 g barijevega karbonata ali kalcijevega karbonata in dodamo
100 ml vode. Ko je aparatura sestavljena, destiliramo z vodno paro ob istoCasnem gretju obeh
bu¢ in generatorja vodne pare, pri ¢emer je treba paziti, da se nivo tekoCine v bucah ne
spremeni (to reguliramo z gorilnikom).

Da predestiliramo celotno koli¢ino mravljincne kisline, potrebujemo priblizno 1000 do
1500 ml destilata. Ko se destilacija konca, filtriramo vro¢o karbonatno raztopino prek
filtrirnega papirja s premerom 9 cm. Formiat, ki je pri tem nastal, preide v raztopino.

Usedlino na filtrirnem papirju izperemo z vrelo vodo, tako da znasa prostornina filtrata v
erlenmajerici priblizno 250 ml. Nato vsebino v erlenmajerici uparjamo do prostornine
priblizno 100 ml, pri ¢emer dobimo priblizno 100 ml mravljinéne kisline. Ce je koli¢ina
mravljin¢ne kisline vecja od 100 mg, uparimo raztopino do prostornine 150 do 200 ml.

Po uparjanju dodamo 10 ml 50 %-ne raztopine natrijevega acetata, 2 ml raztopine
klorovodikove kisline in 25 ml raztopine zivosrebrovega (II) klorida z natrijevim kloridom.
Nato raztopino premeSamo in 2 h grejemo na topli vodni kopeli z uporabo povratnega
hladilnika. Nastajanje usedline dokazuje navzoc¢nost mravljinéne kisline (opalescenca ali
motnost se ne uposteva).

b) Dolocanje mravljincne kisline

Destilacijo, filtriranje, uparjanje in gretje opravimo po postopku, ki je predpisan za
kvalitativno dokazovanje po tej metodi pod a).

Med gretjem z uporabo povratnega hladilnika poteka redukcija zivosrebrovega (II) klorida v
zivosrebrov (I) klorid, ki ga nato filtriramo z vakuumsko ¢rpalko v filtrirnem loncku G4, ki
smo ga prej posuSili do konstantne mase in stehtali z natan¢nostjo 0,0002 g. Usedlino
izperemo najprej z hladno vodo, nato z etanolom in etiletrom in 1 h su$imo v suSilniku pri
temperaturi 100 °C. Filtrirni lonc¢ek s posuseno usedlino susimo v eksikatorju in stehtamo z
natanc¢nostjo 0,0002 g.

1 g zivosrebrovega (I) klorida (Hg,Cl,) ustreza 0,0975 g mravljin¢ne kisline.

Na istem vzorcu za analizo dolo¢imo mravljin¢no kislino najmanj dvakrat.

Izra¢unavanje
Koli¢ino mravljin¢ne kisline v odstotkih mase izracunamo po formuli:
N (b-a)-0,0975
odstotek mravljin¢ne kisline = ————-100
C
kjer je:

a - masa filtrirnega loncka v g,

b - masa filtrirnega loncka s posuseno usedlino v g,

¢ - stehtana masa vzorca v g.
Prostornino vzorca v mililitrih prera¢unamo v maso v gramih tako, da Stevilo mililitrov
pomnozimo z gostoto te vrste proizvoda.
Za rezultat vzamemo srednjo vrednost dveh doloCanj, ¢e so izpolnjeni pogoji glede
ponovljivosti.

Ponovljivost
Razlika med rezultatoma dveh dolocanj, opravljenih hkrati ali takoj eno za drugim ne sme biti
vecja od 0,01 % relativne vrednosti od dobljene srednje vrednosti.



