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Jodometrické stanoveni obsahu vody v léCivech metodou Karl Fischera

Ukol
Stanovte procentudlni obsah vody ve vybranych rozpoustédlech a léivech.

Princip

Obsah vody se ¢asto stanovuje v riznych fazich vyrobnich procesd, od surového materialu po finalni
vyrobek. Zavisi na ném kvalita produktu (rozpoustédla, ropné produkty, potraviny, léciva, atd.)
Napfiklad ve farmaceutickém primyslu je nezbytné znat mnoistvi vody obsazené v ingrediencich
[ékd ke spravnému stanoveni jejich sloZeni, Zivotnosti, stability a ic¢innosti.

Technikou nejbéznéji pouzivanou pro tyto analyzy diky své rychlosti, pfesnosti a snadnému provedeni
je titrace podle Karl Fischera. Je zalozena na principu jodometrického stanoveni vody v roztoku baze
podle rovnice:

H,0 + I, + SO, + CH;0H + 3RN = (RNH)SO,CH; + 2(RNH)I
Voda reaguje s jodem a dalSimi slozkami roztoku stechiometricky, takZe stanoveni lze prenést
na velmi ptesnou coulometrickou metodu s elektrochemickou generaci titrac¢niho ¢inidla. Jeden mol
jédu se spotiebuje na 1 mol vody a dojde k pfeneseni naboje odpovidajicimu 1 molu elektrond.

Vlastni stanoveni probihd v michaném roztoku, vnémz je na generacni platinové anodé
amperostaticky oxidovan jodid na jod, ktery umoZiuje reakci vody s dalSimi sloZzkami roztoku. Bod
ekvivalence se indikuje bipotenciometricky pomoci dvou Pt elektrod polarizovanych stfidavym
proudem konstantni hodnoty. Méfi se napéti mezi elektrodami, které pti nadbytku vody v cele
dosahuje radové stovek milivolt (pfi polarizaénim proudu jednotek aZ desitek pA) a prudce klesa pfi
dosazZeni ekvivalence. Z proslého naboje (soucin proudu a ¢asu potfebného k dosazeni ekvivalence)
pak lze pomoci Faradayova zakona vypocitat spotifebovany jéd a nasledné i obsah vody ve vzorku.
Stanoveni vody timto zplsobem je absolutni (neni nutnd kalibrace) a vysledek se uvadi
v hmotnostnich jednotkach mg vody/g davkovaného roztoku.

Pristroje a zafizeni
e Karl Fischer Coulometer 831, Metrohm
e analytické vahy
e pipeta5 ml
e tfeci miska s tlouckem
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e stiikacky 2 ml (3x) a 10 ml (1x) s injekénimi jehlami (4x)
e sttikackovy filtr, nylon nebo PES, 0,45 um (1x)

e odmérna banka 25 ml vysusenad, v exsikatoru (2x)

e Sroubovaci vialky s vicky vysusené, v exsikatoru (2x)

Chemikalie
e KF-Cinidlo pro coulometrické stanoveni vody
e molekulové sito (susené 24 hodin v muflové peci)
e standard 1 % pro titraci podle KF
e bezvody methanol
e rozpoustédlo pro stanoveni se znamym obsahem vody (ethanol, methanol, acetonitril,...)
e |écivo (brufen)

Praci provadéjte v ochrannych vinylovych nebo latexovych rukavicich!

Postup
1. Priprava méfeni

Pokud tak jesté neni ucinéno, odpipetujte 5 ml KF-Cinidla do katodového prostoru s diafragmou
a zakryjte zatkou naplnénou molekulovym sitem dobre vysusenym v muflové peci (24 hodin pti 200 -
300 °C). KF-¢inidlem napliite anodovy prostor mérné cely tak, aby hladina cinidla v cele byla asi
o 1 mm vy$ neZ hladina v diafragmé. Pristroj zapnéte tlacitkem na ovlddacim celnim panelu, spustte
michani a po stisknuti tlacitka start zacne ustalovani, pfi némz se odstrani vlhkost z coulometrické
cely. Az se na displeji zobrazi znak <=> a hodnota mensi nez 20 pg/min, idedlné 4 pug/min, je pfistroj
pfipraven k méreni. (Pozn. Ustalovani mizZe trvat az 2 hodiny, béhem této doby muzZete zacit
s pfipravou vzorku léciva, bod 4.)

2. Stanoveni vody ve standardu

Do sttikacky s jehlou odeberte asi 1 ml standardu (STD, 1% vody). Timto objemem stfikacku
vyplachnéte a vylijte do odpadni nadoby. Do sttikacky opét odeberte asi 1ml STD, stfikacku se STD
a krytem na jehlu (brani odpafovéani a kontaminaci rozpoustédla) zvazte a hmotnost si zapiste. Na
pfistroji zmacknéte start, do mérné nadobky otvorem se septem nadavkujte 5 kapek STD a stfikacku
s nasazenym krytem jehly opét zvazte. Hmotnost nadavkovaného vzorku (rozdil hmotnosti sttikacky)
zadejte do pfistroje a zmacknéte ENTER. Béhem nékolika jednotek aZ desitek sekund je méreni
ukonceno a na displeji se zobrazi hodnota obsahu vody v mg/g. Hodnotu si zapiste. Stanoveni vody ve
standardu popsanym postupem opakujte celkem 7x. VSechny hodnoty si peclivé zapisujte — mUzZete
vyuzit tabulky na konci tohoto navodu.



[ J
*
2% T, I . 3
- * * [ ] E
* g
evropsky | %, y
sociaint . MINISTERSTVO SKOLSTVI, OP Vzdélavani
fondvCR EVROPSKA UNIE  MLADEZE A TELOVYCHOVY  pro konkurenceschopnost

INVESTICE DO ROZVOJE VZDELAVANI

Modulédrni vyuka jako nastroj odezvy vzdélavaciho systému na potieby praxe
CZ.1.07/2.2.00/28.0029

3. Stanoveni vody v rozpoustédle (ethanol, methanol, acetonitril,...)
Do stfikacky s jehlou odeberte asi 1 ml vzorku rozpoustédla, kterym dlkladné strikacku vyplachnete.
Stejnym postupem jako v predchozim bodé stanovte obsah vody v rozpoustédle. Méfeni opakujte
opét 7x.

4. Stanoveni vody v lécivu (obsah vody v [éCivech se pohybuje kolem 1 %)

Tabletku lécCiva rozetiete v tfeci misce. Na analytické vahy viozte vysusenou 25 ml odmérnou banku
i se zatkou a vahy vytdrujte. Pak do odmérné banky s analytickou presnosti odvaZte rozetfenou
tabletku a hmotnost si zapiSte. Odmérnou banku doplite bezvodym methanolem pod rysku
a naplnénou uzavienou barku opét zvazte a zapiste si hmotnost. Timto postupem ziskate hmotnost
pevného vzorku lécéiva (m,,) a hmotnost obsahu bariky (m,). Obsah bariky dikladné promichejte. Do
druhé vysusené 25 ml odmérné barky nalijte jen samotny bezvody methanol, jehoz hmotnost opét
zvaZite a zaznamenate. Tento vzorek bude slouzit jako blank. (Pozn.: methanol v odmérnych barikach
nedolivejte aZ po rysku, pfi zahfivani se znacné zvétsuje jeho objem a hrozi vyliti z barnky.) Obé dvé
banky vloZte na 15 minut do ultrazvukové Iazné. Po vychladnuti odeberte injekéni stiikackou asi 2 ml
vzorku léc¢iva a asi 10 ml blanku a prefiltrujte je pres stfikackovy mikrofiltr do vysuSenych vialek.
Stejny postup stanoveni vody jako v bodé 2 a 3 pouZijte pro stanoveni obsahu vody v prefiltrovaném
vzorku léciva a blanku s tim rozdilem, Ze blanku budete do coulometrické cely davkovat vice (asi 1 ml)
pomoci 10 ml stfikacky. Méreni blanku i vzorku opakujte opét 7x.

Vyhodnoceni
U standardu vypocitejte z opakovanych méfeni primérny obsah vody (v hmotnostnich %),
smérodatnou odchylku a relativni chybu méreni.
Z hodnot opakované namérenych pro rozpoustédlo vypocitejte priimérny obsah vody v rozpoustédle
a vyjadrete jej v hmotnostnich procentech vcéetné smérodatné odchylky. Vysledek porovnejte
s Udajem na etiketé zasobni ldhve.
Z opakovanych méreni blanku a vzorku léciva spocitejte prliimér a smérodatnou odchylku. Obsah
vody v [éCivu, w, (%), vypocitejte podle vzorce:

(WHZO, vz _Wblc) -m, 01

w, (%) = ,
m

vZ

kde Wyyo,, je primérny obsah vody zméreny ve filtratu vzorku Ié¢iva (mg/g),

W i je primérny obsah vody v blanku (mg/g),

m, je hmotnost obsahu 25 ml odmérné bariky se vzorkem léciva (g),

m,, je navazka léciva v 25 ml odmérné bance (g).

Obsah vody v lécivu vyjadiete v hmotnostnich procentech. Opakovatelnost méreni vyjadrete
vybérovou smérodatnou odchylkou.
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Standard
métent hmotnost stfikacky pred hmotnost stfikacky po rozdil obsah vody
davkovanim (g) davkovani (g) hmotnosti (g) (mg/g)
1.
2.
3.
4,
5.
6.
7.
Rozpoustédio
1.
2.
3.
4,
5.
6.
7.
Lécivo
Blank
1.
2.
3.
4,
5.
6.
7.
Lécivo, hmotnost rozetfené tabletky v 25 ml, m,, = ; hmotnost obsahu barky, m, =
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