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1

STANOVENI OBSAHU KARVONU

Ucel a rozsah

Postup je urcen pro stanoveni obsahu karvonu v kminové silici.

2

Princip

Na znamé mnozstvi kminové silice se pusobi pifebytkem ethanolického roztoku hydroxylamin
hydrochloridu. Dojde k uvolnéni kyseliny chlorovodikové, ktera se stanovi alkalimetrickou
titraci.

3

Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1
2
3

Destilovana nebo deionizovana voda.

Ethanol, ~ 96 %, denaturovany.

Ethanol, ¢c(C2HsOH) ~ 90 % (V/V).

Pfiprava: Smicha se 270 ml ethanolu (2) a 18 ml vody (1).
Dimethylova Zlut’, 0,2% roztok v 90% ethanolu.

Piiprava: 0,2 g dimethylové Zluti se rozpusti ve 100 ml ethanolu (3).
Hydroxid draselny, odmérny ethanolicky roztok ¢(KOH) = 0,5 mol/Il.

Piiprava: 31,0 g hydroxidu draselného se rozpusti ve 20 ml vody (1) a v 1000ml
odmérné bance se po vytemperovani doplni ethanolem (2) po znacku. Roztok
se pripravuje nejméné 5 dnl predem a pred pouzitim se dekantuje do hnédé sklenéné
lahve, ktera se uzavie pryzovou zatkou. Stanovi se faktor odmérného roztoku podle
kap.5.3.

Hydroxylamin hydrochlorid.

Piiprava: 17,5 g hydroxylamin hydrochloridu se rozpusti v 225 ml roztoku ethanolu (3)
a piidd se 1 ml ethanolického roztoku dimethylové Zluti (4). Déle se pfida tolik
hydroxidu draselného (5), az se roztok zbarvi zluté (asi 1,25 ml). V 250 ml odmérné
barice se poté doplni roztokem ethanolu (3) po znacku.

Chlorid vapenaty, roztok, c(CaCl,) = 20 %.

Ptiprava: 20 g chloridu vapenatého bezvodého se rozpusti v 80 ml vody (1). K pfiprave
roztoku lze pouzit i chlorid vapenaty hexahydrat. V tom piipadé se navazi 39,45¢
hexahydratu chloridu vapenatého a rozpusti se v 60,55 ml vody.

Schvalil: RNDr. Jifi Zbiral, PhD., feditel NRL
Platné od: 1.10. 2019




, , ., . Strana
Narodni referen¢ni laboratof 2

Jednotné pracovni postupy — Vydni .
testovani odrud
50270.1 — Stanoveni obsahu karvonu Revize 1

8  Methyloranz, indikéator, 0,1% roztok.

Ptiprava: 0,1 g methyloranze se rozpusti a doplni ve 100ml odmérné baiice po znacku
vodou (1).

9 Kyselina §tavelova, dihydrat, roztok, ¢(C2H204.2 H20) = 0,25 mol/l.

Ptiprava: 31,518 g kyseliny $tavelové se rozpusti a doplni v 1000ml odmérné barice
po znacku vodou (1).

Piistroje a pomiicky
Analytické vahy s piesnosti 0,0001 g.
Vodni lazen s regulaci teploty.

Sklenéna byreta, 5 ml, 25 ml.

A LoD - BS

Automaticka pipeta.

5  Postup
5.1 Priprava zkuSebniho vzorku

Pfiprava kminové silice je popsana v postupu 50260.1 — Stanoveni obsahu silic.

5.2 Vlastni titra¢ni stanoveni

Do varné banky o objemu 100 ml se navazi asi 0,5 g silice s ptesnosti 0,0001 g. Ptida se 5 ml
roztoku hydroxylamin hydrochloridu (6) a banka se vlozi do vodni lazné¢ o teploté
(75-80) °C. Uvolnéna kyselina chlorovodikova se neutralizuje titraci odmérnym
ethanolickym roztokem hydroxidu draselného (5). Roztok hydroxidu draselného se piidava
pomalu zamirného promichdvani obsahu baiiky, dokud cCervena barva roztoku nepiejde
ve zlutou. Potom se opét zahiiva ve vodni ldzni a nasledné opét neutralizuje po kapkach
odmérnym roztokem hydroxidu draselného (5). Postupuje se tak dlouho, az po dalSim
zahtivani roztoku je zluté zbarveni stalé nejmén¢ 5 min. Celkova doba titrace je asi 30 min.

Poznamky

1 Prvni titrace se bere pouze jako orientacni stanoveni. Do banky se pak prida jeste dalsi
1 ml roztoku hydroxidu draselného (5) tak, aby Zluté zbarveni bylo trvalé a roztok
se pouzije pro srovnani pri dalsich titracich.

5.3 Stanoveni faktoru odmérného roztoku hydroxidu draselného

Do 250ml titracni banky se pipetuje 20 ml roztoku kyseliny $tavelové (9), tj. mnozstvi, které
odpovida spotiebé 20 ml odmérného roztoku hydroxidu draselného (5), ptidaji se 2 kapky
roztoku methyloranze (8) a titruje se roztokem hydroxidu draselného (5) do spotieby
asi 0 2 ml niZsi neZ je teoretickd spotieba (tzn. 18 ml). Potom se pfida 10 ml roztoku chloridu

Schvalil: RNDr. Jifi Zbiral, PhD., feditel NRL
Platné od: 1.10. 2019




, , ., . Strana
Narodni referen¢ni laboratof 3

Jednotné pracovni postupy — Vydni .
testovani odrud
50270.1 — Stanoveni obsahu karvonu Revize 1

vapenatého (7), pfedem zneutralizovaného na methyloranz do Zluta a dotitruje se do mlééné
zlutého zabarveni. Prvni stanoveni se povaZuje za orienta¢ni. Pfi druhé titraci se titruje
hydroxidem draselnym (5) az do jeho spotieby nizsi asi o 0,2 ml nez byla pfi orientaénim
stanoveni. Pak se pfida 10 ml chloridu vapenatého (7) a dotitruje se stejnym zpisobem jako
v predeslém piipadé€. Faktor odmérného roztoku hydroxidu sodného se vypocita podle vztahu

Vv,

f — teoret

74
kde Vieoret je teoreticky objem odmérného roztoku hydroxidu draselného (5) potiebny
k titraci roztoku kyseliny stavelové (9) v ml,

V  je skute¢ny objem odmérného roztoku hydroxidu draselného (5) spotfebovaného
pti titraci v ml.

Pozndmky

2 Roztok hydroxidu draselného (2) je pouZitelny 2 mésice. Faktor se stanovuje
pred kazdym pouZzitim.

6  Vypoclet a vyjadieni vysledkii
Obsah karvonu v kminové silici X se vyjadiuje v % a vypocita se podle vztahu

2 xk
m

X %100

kde V je spotieba odmérného roztoku hydroxidu draselného (5) v ml,
f faktor odmérného roztoku hydroxidu draselného (5),
k 0,0757 — mnoZzstvi karvonu v g, které je ekvivalentni 1 ml 0,5 mol/l hydroxidu
draselného,
m  hmotnost navdZky kminové silice v g.
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