AqualineTM - chemikálie pro Karl Fischer titrace
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Aqualine™ Complete
Aqualine™ Complete jsou jednosložkové reagenty pro volumetrické stanovení vody podle Karl Fischera. Roztok obsahuje všechny reagenty potřebné pro reakci, tedy jod, oxid siřičitý a zásadu rozpuštěnou v metanolu. Aqualine™ Complete neobsahuje pyridin.
V této řadě jsou k dispozici následující produkty:

Katalogové číslo
Velikost balení

Název
K/1900/15

1 litr


Aqualine™ Complete 1
K/1950/15

1 litr


Aqualine™ Complete 2
K/1950/17 

2,5 litru

Aqualine™ Complete 2
K/2000/15

1 litr


Aqualine™ Complete 5
K/2000/17

2,5 litru

Aqualine™ Complete 5
Základní popis metody 
· Byreta je naplněna některým z roztoků Aqualine™ Complete. (Poznámka 1)
· Do titrační cely je přidán metanol, obvyklé množství 20 - 40 ml. (Poznámka 2).
· Metanol se titruje do sucha za použití Aqualine™ Complete.
· Do metanolu je přidán vzorek (Poznámka 3)
· Voda je titrována pomocí Aqualine™ Complete. 
Poznámky
1. K dispozici jsou Aqualine™ Complete 5, 2 a 1, kde číslo vyjadřuje ekvivalent vody: Complete 5 má titr 5mg H2O/ml; Complete 2 má titr 2mg H2O/ml a Complete 1 má titr 1mg H2O/ml. Vzorky s velmi nízkým obsahem vody je proto lepší analyzovat za použití Complete 1, naproti tomu pokud je ve vzorku vody více, potom je lepší použití Complete 5. Výsledky budou přesnější a titrace nebude zdlouhavá.
2. Metanol se používá jako základní rozpouštědlo. Jiná rozpouštědla mohou být také použita a Aqualine™ Complete reagenty fungují velice dobře. Objem použitého rozpouštědla závisí na množství potřebné pro rozpuštění vzorku a pokrytí elektrody při zapnutém míchání. 
3. Množství vzorku závisí na obsahu vody, kterou vzorek obsahuje. Například pro vzorek obsahující obvykle 1% vody, 2 až 3 gramy vzorku budou potřeba pro rozumné množství Aqualine™ Complete 5 (titr bude přibližně 4ml pro 2g vzorku nebo 6ml pro 3g vzorku).

Aqualine™ Solvent a Titrant
Aqualine™ Solvent a Titrant jsou dvousložkové reagenty pro volumetrické stanovení vody. Tyto reagenty obsahují všechny reaktanty potřebné pro Karl Fischer titraci, ale separované ve dvou roztocích. Aqualine™ Solvent - Titrant má výhodu oproti jednosložkovému uspořádání - konečný bod titrace je dosažen rychleji a je stabilnější. Aqualine™ Solvent a Titrant jsou bez pyridinu.

V této řadě jsou k dispozici následující produkty:

Katalogové číslo
Velikost balení

Název

K/2100/15

1 litr


Aqualine™ Solvent
K/2100/17

2.5 litru

Aqualine™ Solvent

K/2110/15

1 litr


Aqualine™ Solvent CM
K/2110/17

2.5 litru

Aqualine™ Solvent CM
K/2150/15

1 litr


Aqualine™ Titrant 2
K/2150/17

2.5 litru

Aqualine™ Titrant 2
K/2200/15

1 litr


Aqualine™ Titrant 5
K/2200/17

2.5 litru

Aqualine™ Titrant 5
Základní popis metody 
· Byreta je naplněna některým z roztoků Aqualine™ Titrant. (Poznámka 1)

· Do titrační cely je přidán Aqualine™ Solvent, obvyklé množství 20 - 40 ml. (Poznámka 2).

· Aqualine™ Solvent se titruje do sucha za použití Aqualine™ Titrant.
· Do cely s předtitrovaným Aqualine™ Solvent je přidán vzorek. (Poznámka 3).
· Ztitrovat vodu ve vzorku roztokem Aqualine™ Titrant. 
Poznámky

1. K dispozici jsou Aqualine™ Titrant 5 a 2, kde číslo vyjadřuje ekvivalent vody: Titrant 5 má titr 5mg H2O/ml a Titrant 2 má titr 2mg H2O/ml. Vzorky s velmi nízkým obsahem vody je proto lepší analyzovat za použití Titrantu 2, naproti tomu pokud je ve vzorku vody více, potom je lepší použití Titrant 5. Výsledky budou přesnější a titrace nebude zdlouhavá.

2. Aqualine™ Solvent musí být použit jako rozpouštědlo, protože obsahuje oxid siřičitý a zásadu, tedy látky nezbytné pro Karl Fischer titraci. Objem Solventu závisí na množství, které je potřeba pro pokrytí elektrody při zapnutém míchadle. Aqualine™ Solvent vykazuje kapacitu pro určení vody 8 mg/ml, tedy násada 30 ml je dostatečná pro určení obsahu vody až do 240 mg vody ve vzorku.
3. Množství vzorku je závislé na množství vody obsažené ve vzorku. Například pro vzorek obsahující typicky 1% vody, 2-3 g vzorku je potřeba pro získání spolehlivých výsledků, pokud použijeme Aqualine™ Titrant 5 (titr bude přibližně 4ml pro 2g vzorku nebo 6ml pro 3g vzorku).
4. Aqualine™ Solvent CM se používá pro určení vody v nepolárních vzorcích, jako jsou oleje a tuky. Obsahuje chloroform, oxid siřičitý a bázi.
Aqualine™ Complete 5K a Matrix K
Pokud se použijí tradiční reagenty (obzvláště když je jako rozpouštědlo přítomný metanol) způsobují aldehydy a ketony při Karl Fischer titraci problémy se stanovením obsahu vody, protože produkují acetaly a ketaly. Voda vznikající při reakci proto zvyšuje spotřebu titrujícího roztoku a tedy zdánlivě zvyšuje obsah vody ve vzorku. Fisher nyní vyvinul následující reagenty pro tyto aplikace, aby bylo zajištěno potlačení těchto nežádoucích reakcí. 
Katalogové číslo
Velikost balení

Název

K/2250R/15

1 litr


Aqualine™ Complete 5K
K/2300R/15

1 litr


Aqualine™ Matrix K

Aqualine™ Complete 5K
Tento produkt byl vyvinut pro Karl Fischer titraci vody v prostředí aldehydů a ketonů. Aqualine™ Complete 5K obsahuje bázi (Imidazole), oxid siřičitý a jód, kde je rozpouštědlem diethylenglykol monoethyl ether.
Aqualine™ Matrix K
Toto je rozpouštědlo, které se používá s Complete 5K a pokud metanol ovlivňuje reakci. Aqualine™ Matrix K je tvořeno směsí chloroform, ethandiol, 2-n-butoxyethanol and ethanol.
Základní popis metody 
· Byreta je naplněna některým roztokem Aqualine™ Complete 5K.
· Do titrační cely je přidán Aqualine™ Marix K, obvyklé množství 20 - 40 ml. (Poznámka 1).

· Aqualine™ Matrix K se titruje do sucha za použití Aqualine™ Complete 5K

· Do cely s předtitrovaným Aqualine™ Matrix K je přidán vzorek. (Poznámka 2).

· Ztitrovat vodu ve vzorku roztokem Aqualine™ Complete 5K
Poznámky

1. Pokud mají být reagenty použity pro určení vody v aldehydech nebo ketonech, je doporučeno použití Aqualine™ Matrix K jako rozpouštědla. Objem Aqualine™ Matrix K závisí na množství, které je potřeba pro pokrytí elektrody při zapnutém míchadle. 

2. Množství vzorku je závislé na množství vody obsažené ve vzorku. Například, pro vzorek obsahující typicky 1% vody, 2-3 g vzorku je potřeba pro získání spolehlivých výsledků, pokud použijeme Aqualine™ Complete 5K (titr bude přibližně 4ml pro 2g vzorku nebo 6ml pro 3g vzorku).
Coulometrické reagenty
Aqualine™ Electrolyt A a C jsou reagenty používané při Coulometrickém stanovení vody podle Karl Fischera. Electrolyte A je anolytem (elektrolyt v anodovém prostoru) a Electrolyte C je katolyt (elektrolyt v katodovém prostoru). Při coulometrickém procesu je jód, potřebný pro KF reakci generován na anodě oxidací jodidu: 
2I-  - 2e™ I2
Katolyt produkuje párový ion. Coulometrie je běžně používána u analyzovaných látek, které obsahují velmi malé množství vody a je alternativní a doplňkovou metodou k volumetrické titraci.
Katalogové číslo
Velikost balení

Název

K/2500/08

500 ml

Aqualine™ Electrolyte A
K/2510/08

500 ml

Aqualine™ Electrolyte AD
K/2515/08

500 ml

Aqualine™ Electrolyte AD-G (bez chloru)
K/2520/08

500ml

Aqualine™ Electrolyte AG (bez chloru)
K/2530/08
500ml
Aqualine™ Electrolyte AG-H (bez chloru pro vzorky s vysokým obsahem uhlovodíků)
K/2550/04

25 ml

Aqualine™ Electrolyte C
K/2560/04

25 ml

Aqualine™ Electrolyte CG (bez chloru)
Základní popis metody 
· Anodový prostor je naplněn Aqualine™ Electrolyte A. (Poznámka 1)
· Katodový prostor je naplněn Aqualine™ Electrolyte C (Poznámka 3)
· Zapněte zařízení které ztitruje vodu v cele (Poznámka 4) 
· Zmačkněte Start
· Nastříkněte vzorek do hlavního (anodového) prostoru.
· Zaznamenejte obsah vody
Poznámky

1.
Aqualine™ Electrolyte A a AD obsahují jód, oxid siřičitý a bázi v rozpouštědle, které je směsí metanolu a chloroformu (kromě AD-G, AG-H a AG které chloroform neobsahují). Potřebný objem pro anodový prostor je obvykle 100 ml a toto množství postačuje pro určení 1000 mg vody. Nemíchat nechlorované a běžné reagenty.
2.
Aqualine™ Electrolyte AD a Aqualine™ Electrolyte AD-G jsou určeny pro použití v nediafragmových celách..
3.
Aqualine™ Electrolyte C je podobný Electrolyte A, ale je použito tetrachlormetan a metanol jako rozpouštědlo (kromě CG které neobsahuje tetrachlormetan). Prostor katody mnoha coulometrů potřebuje náplň kolem 5ml a toto množství je dostatečné k určení 200 - 300 mg vody. Nemíchat nechlorované a běžné reagenty
4.
Přístroje obvykle indikují stupeň vysušení v cele ve formě "driftu", měřeného obvykle jako μg H2O/min. Vlhkost která je udržuje na stěnách jako kapičky je nejlépe odstraněna důkladným mícháním anolytu, které tak urychlí vysušení cely.

5.
Reagenty by měly být pravidelně měněny a to nejlépe všechny současně a to tehdy, když - 

a) Kapacity pro určení vody je vyčerpána.
b) Přístroj neměří správně.
c) Titrační cela je prázdná
d) Po určeném čase pro výměnu
Aqualine™ vodní standardy
Standardy vody se používají pro ověření, že reagenty KF určují správně obsah vody a také pro určení jejich titru (mg/ml). Množství požitého standardu závisí na koncentraci reagentů a také na požadované přesnosti. Vysoká přesnost může být dosažena volumetrickou titrací když je obsah vody ve vzorku titrován přibližně polovinou objemu birety.

Katalogové číslo
Velikost balení

Název


K/2740/99

10 X 4 ml
Aqualine™ Water standard 0.2 mg/g

K/2710/99

10 X 4 ml
Aqualine™ Water standard 1.0 mg/g or ml

K/2720/99

10 X 4 ml
Aqualine™ Water standard 10.0 mg/g or ml

K/2730/08

500 ml

Aqualine™ Water standard 5.00 mg/ml

J/9000/PB08

500 ml

Aqualine™ Water solution 5 mg/ml

J/9000/15

1 L

Aqualine™ Water solution 5 mg/ml
Tabulka (viz. níže) poskytuje návod k určení objemu reagentu (Titr) spotřebovanému při použití standardního množství vodního standardu (Množství) za předpokladu, že reagenty mají přesnou koncentraci, tz. Aqualine Complete 2 má titr hodnotu 2 mg/ml. 
Analytik musí uvážit, který standard a v jakém množství se použije k maximální přesnosti pro danou aplikaci.

Poznámka: Titr reagentů je dobré pro nejvyšší přesnost měřit každý den.
	Aqualine™ Standard použití


	Kód
	 
	AL2740
	AL2710
	AL2730
	AL2720

	 
	Popis
	0.2 mg/g vody
	1 mg/ml nebo g
	5mg/ml 
	10 mg/ml nebo g

	 
	 
	Množství
	Titr
	Množství
	Titr
	Množství
	Titr
	Množství
	Titr

	AL1900
	Aqualine™ Complete 1
	NR
	NR
	4g / 4 ml
	4ml
	1ml
	5ml
	1g/ 1 ml
	10ml

	AL1950
AL2150
	Aqualine™ Complete 2
Aqualine™ Titrant 2
	NR
	NR
	4g / 4 ml
	2 ml
	1ml
	2.5ml
	1g/ 1 ml
	5 ml

	AL2000
AL2200
	Aqualine™ Complete 5
Aqualine™ Titrant 5
	NR
	NR
	4g / 4 ml
	0.8 ml
	1ml
	1ml
	1g/ 1 ml
	2ml

	 
	Coulometrické reagenty
	0.5 - 1 g
	
	0.1 ml
	
	NR
	NR


Poznámka: NR - nedoporučeno
Aqualine™ Solid Standardy
Tyto produkty jsou vysoce čisté pevné látky. Obsah vody je založen na teoretické hodnotě hydratované látky. Obě tyto soli jsou stabilní hydráty a ztrácejí vodu při vysokých teplotách. 

Katalogové číslo
Velikost balení

Název


K/2760/45

10 g

Aqualine™ Water Standard-KF oven 

K/2770/48

100 g 

Aqualine™ Sodium Tartrate-2-H2O Standard
· Aqualine™ Water Standard-KF oven je citrát draselný monohydrát, ztrácí vodu při 200 °C 
· Obsah vody je 5.55% ± 0.05% a používá se pro standardizaci použitím KF pece. 
· Aqualine ™ Vínan sodný x 2H2O standard se používá při volumetrické titraci jako primární standard. Obsah vody je 15.66% ± 0.05%. Ztrácí vodu při 150oC. 
· Vínan sodný x 2H2O se v metanolu špatně rozpouští a proto musí být jeho plné rozpuštění před použitím zkontrolováno.
· Požadované množství bude záviset na konkrétním titru. Je doporučeno použití 0,1 až 0,3 gramu standardu. 
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