Rychla metéda na stanovenie alkcholu v roztckoch a zdparach

ERVIN KELLERMANN, Kvasny priemysel, n. p., Tren¢in

V nirodnom podniku Kvasny priemysel, Trenéin, sme
vyskiiSali a uviedli do praxe rychly sposob na stanove-
nie alkoholu pedla E. Martina a K. R. Dietricha.

Princip metody spo€iva na oxydacii alkoholu dvoj-
chromanom draselnym v pritomnosti kyseliny sirovej na
kyselinu octovi. Priebeh deja je nasledovny:

2 ch]?z[)? +3 C2H5OH + 8 H2504 =2 K2504 +
+ 2 Cry(S04); + 3 CH3CO0H + 11 H,0
KyCr,0; + 6 KJ + 7 H2S0, = 4 K;S04 + Cry(S04)5 +
+ 3 Jo + 7 H0 2 NayS;03 + J; = 2 NaJ] + NayS40;
Alkohol sa meni na kyselinu octovi kvantitativne a

za danych podmienck je kyselina octovd stdla a nepod-
lieha dal5im zmendam.

K prevedeniu st potrebné tieto roztoky:

~1. Asi 0,05 N roztok dvojchroman-kyselina sirova,
ktory sa pripravi takto: 2,45 g dvojchromanu draselného
sa rozpusti v 500 m! vody a doplni koncentrovanou ky-
selinou sirovou na 1 1. Ak nie je k dispozjcii Gistd ky-
selina sirovd, treba najprv v nej sa nachéd‘z‘a]ﬁce 0Xy-
dovatelné latky zoxydovat. V tomto pripade sa dvoj-
chroman rozpusti najprv v 20—30 ml vody, pridd sa
500 ml kyseliny sirovej a zohrieva sa asi hodinu pri
teplote 10009C. Potom sa ochladi a opatrne doplni vodou
na 1 1 (silné zohrievanie!). Faktor tohoto roztoku sa
stanovi, ako bude dalej uvedené, a v pripade potreby
sa pridd dalSie mnoZstvo dvojchromanu. '

663,5 : 545,37

2. 0,1 N roztok thiosiranu sodného.
3. Roztok jodidu draselného, okrdhle 100%ny.

4. 2%ny roztok 3krobu, ktor§ sa kvoli stalosti moZe
nasytit chloridom sodnym.

5. Alkalickd voda, ktord obsahuje 1,5 ml 1 N NaOH
asi v 100 ml vody.

Stanovenie - alkoholu sa prevadza v pristroji podla
obr. 1. V tomto pristroji sa alkohol destiluje vodnou
parou. Postup je nasledovny:

1. Slepy pokus (stanovenie titra roztoku dvejchroman-
kyselina sirova]

20 ml roztoku sa odpipetuje do predlohy. Potom sa
vnesie 10 ml (bez velkej presnosti) alkalickej vody do
nasadnej trubice B, a aparatira sa zloZi tak, aby pre-
stupnik siahal aZ na dno predlohy s roztokom dvoj-
chromanu. V Erlenmayerovej baiike sa nachadza asi
400 ml vody, ku ktorej sa pridaji varné kamienky. Pri
otvorenom kohtite sa zahrieva aZ k varu, kratky oka-
mZik sa nechd unikat vodna para a potom sa kohait
uzavrie. :

Para potom prechddza vtavenou trubi¢kou C cez alka-
lickid vodu a prestupnik do predlohy.

Para spotiatku v predlohe kondenzuje a potom uvedie
obsah predlohy do varu. Zohrievanie sa nastavi tak, aby
var v predlohe nastal asi za pdt mintt. Potom sa desti-
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Obr, 1. Pristroj na stanovenie alkoholu

A — Erlenmayerova baiika, B — nésadné trubica, C — nddrzka na alkalicki

vodu, D — prestupnik; a — normélny zdbrus 26 mm, b — vonkajsi priemer

40—43 mm, ¢ — normélny zébrus 45/40 mm, d — vnutorna trubka, vonkajsi

priemer 8 mm, e — vonkajiia trubka, vonkajii priemer 38 mm, f — vzdiale-

nost od dna 3 mm, g — vzdialenost od dna 7 mm, h — vuniitornd trubka

vonkajif priemer 7 mm, i — vonkajiia trubka vonkajsi priemer 18 mm,
j — gule vonkajii priemer 44 mm, k — vonkajii priemer 3 mm

tak, aby prestupnik bol ponoreny len asi 1 cm od kva-
paliny a destiluje sa dalSie 2 minuty.

Potom sa destilacia prerusi, prestupnik s& spldachne
vodou do predlohy a obsah predlohy sa kvantitativne
prenesie do Erlenmayerovej baiiky na 200 ml tak, aby
objem kvapaliny bol asi 100 ml. Tekutina sa pod vodou
ochladi, prida sa 2 ml roztoku jodidu draselného, 1 ml
skrobového roztoku a titruje sa 0,1 N thiosiranom sod-
nym aZ do odfarbenia. Spotrebované ml 0,1 N roztoku
thiosiranu sodného sa pouZiju pri vypofte ako spotreba
na slepy pokus.

2. Stanovenie alkcholu

Prevedenie je totoZné ako pri slepom pokuse, ale
k alkalickej vode sa do nésadnej trubice pridd 1 ml

CKOPOCTHBIFI METOI
OINPEOEJNIEHHS CITMPTA
B PACTBOPAX M 3ATOPAX

Bui paspaGorad, npoBepeH H BHe-
ApeH B MNPAKTHKy Ha 33BOKAX MeTOJ]
Maprten-JluTpuxa [Js  onpefelieHHsA
cnupra. Metoj ofecneunBaer BO3MOXK-
HOCTH CKOPOCTHOTO OIpeJeNeHHs, Tak-
KaK OJHH aHaau3 TpeSyeT nNpHOJH3H-
TeJbHO JHIL 1% waca, mpE uyeM mo-
TPelIHOCTL Pe3yJbTATOB He BEIXOAMT 33
npegeast + 0,02 %. Merton B craTthe
N0ApOGHO ONHCEIBAETCS.

Die

SCHNELLMETHODE
DER ALKOHOLBESTIMMUNG IN
LOSUNGEN UND MAISCHEN

Methode der Alkoholbestim-
mung nach Martin-Dietrich wurde
erprobt und in die Praxis eingefiihrt.
Die Methode ist schnell; eine Bestim-
mung dauert 1% Stunde. Die Prézision
der Ergebnisse ist + 0,02 %. Die Me-
thode wird ausfithrlich beschrieben.

vzorky, ak obsahuje asi 1% obj. alkoholu; ak obsahuje
alkoholu asi 2 % obj., prida sa len 0,5 ml vzorky. Pri
vysSich koncentrdaciach je potrebné prislusné riedenie.

Pri sériovfch pokusoch treba dbat na to, aby po
predchadzajacich pokusoch, kedy voda v Erlenmayero-
vej baiike je eSte hortica, sa po pridani vzorky ihned
nasadil priestupnik, lebo ind€ vznikaji straty alkoholu.

3. Vijpodet

Ekvivalentnd vdha alkoholu pri oxydécii dvojchroma-
nom je podla uvedenych vzorcov ¥ molekuldrnej vahy,
t. zn. 11,5 g = 14,6 ml. Potom 1 ml‘'0,1 N dvojchromanu
je 0,00115 g = 0,00146 ml alkoholu. Vypocet sa preve-
die podla nésledovného vzorca

[a — b) . 0,00146 . 100
c

= obj. % alkoholu,

kde a je pofet ml thiosiranu pri slepom poKkuse,
b je potet ml thiosiranu v hlavhom pokuse,
c je potet pouZitych ml skamaného roztoku.

Na popisanej aparatire sme previedli rad merani a
porovnévali sme dosiahnuté vysledky s beZnou metdédou
stanovenia pomocou pyknometra. Pri koncentracii alko-
holu okolo 1% obj., ktory je beZny v naSej prevadzko-
vej praxi, sme mali odchylky + 0,02 %, ktord presnost
pre beZné analytické stanovenia staci. Metéda je rychla,
jedno prevedenie trva asi 1% hodiny, oproti 11/2 hodiny
pri beZne uZivanom spodsobe. Hodi sa ako pri beZnej
analytickej kontrole v prevddzke, tak aj pri laboratér-
nych pokusoch, najmd tam, kde sa pracuje s malymi
objemami, a umoZiiuje pohodlne sledovat objemové zme-
ny v kvasiacich zaparéach.

Sklenena aparatira je vhodnd aj na stanovenie prcha-
vich kyselin.

; Zaver

Bola vyskiSand a do praxe uvedend metdda na sta-
novenie alkoholu podla Martina-Dietricha. Metoda je
rychla, jedno stanovenie trvd 1% hodiny a dédva vysled-
ky s presnosfou + 0,02 %. Je uvedeny podrobny popis
metdody.

Doslo do redakce 12. 8. 1959.

QUICK METHOD FOR
DETERMINATION OF ALCOHOL IN
SOLUTIONS AND MASHES
Martin-Dietrich method for deter-
mination of alcohol has been verified
and introduced in refineries. The
method is a rapid one, since an
analysis takes only % hour. Mean
error in the results does not exceed
+ 0,02 %. The method is described

in detail.

1. mezindrodni veletrh v Brn# ve dnech 11. aZ 25. zaFi 1960

Jak bylo rozhodnuto, bude se II. mezindrodni veletrh
v Brn& konat ve dnech 11. aZ 25. z&¥{ 1960. Takto brnén-
sky veletrh navazuje bezprostfedné& na podzimni veletrh
v Lipsku, naproti tomu veletrh v bulharském Plovdivu,
ktery zafind 18. z&F{ 1960, navazuje na veletrh v Brné.

Stanoveny termin, jenZ byl dohodnut mezi pofadateli
veletrhdi ve v3ech tfech zu#astn&nych zemich, umoZni
obchodnim zdjemclim a technik@im nav3tivit v kratke
dob& tfi vyzna&éné veletrhy: veletrh spotfebniho zboZi
v Lipsku, veletrh strojirenskjch vyrobkid v Brng& a vSe-
obecny veletrh v Plovdivu.




