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STANOVENI CiSLA KYSELOSTI A KYSELOSTI

1 Ugel a rozsah

Tento postup specifikuje podminky pro stanoveni ¢isla kyselosti a kyselosti v ZivocisSnych
1 rostlinnych tucich a olejich.

Jsou uvedeny tii zplsoby stanoveni — titrace za pouziti studené¢ho nebo horkého rozpoustédla
a postup pro instrumentalni provedeni pomoci automatického titratoru.

2 Princip

Vzorek tuku (oleje) se rozpusti ve vhodném rozpoustédle nebo smési rozpoustédel a titruje
se ethanolickym roztokem hydroxidu draselného.

Cislo kyselosti udivd mnozstvi hydroxidu draselného potiebné k neutralizaci volnych
mastnych kyselin pfitomnych v jednom gramu tuku (oleje).

Kyselost udava procentualni obsah volnych mastnych kyselin.

3 Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.
1 Destilované nebo deionizovana voda.

Ethanol, min. 95 %.

Diethylether.

Methanol, min. 95 %.

[ B SN S N S

Smés rozpoustédel.

Ptiprava: Smichd se ethanol (2) a diethylether (3) v objemovém poméru 1:1.
Bezprostfedné pfed pouzitim se smés neutralizuje roztokem hydroxidu draselného (7)
na indikator fenolftalein (0,3 ml fenolftaleinu (8) na 100 ml smési).

6  Hydroxid draselny.
7 Hydroxid draselny, odmérmy roztok, c(KOH) = 0,1 mol/l.

Ptiprava: 6,6 g hydroxidu draselného (6) se rozpusti v ethanolu (2), pfevede se
do 1000ml odmérné baiiky a po vytemperovani se doplni ethanolem po znacku. Pfesna
koncentrace odmérného roztoku hydroxidu draselného se stanovi bezprostiedné
pied pouzitim podle kapitoly 5.5. Roztok se pfipravuje nejméné 5 dnii predem
a pfed pouzitim se dekantuje do hnéd¢ sklenéné lahve, kterd se uzavie pryZovou zatkou.
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8 Fenolftalein.
Ptiprava: 1 g fenolftaleinu se rozpusti ve 100 ml ethanolu (2).

9  Kyselina $tavelova.

10 Kyselina stavelova, odmérny roztok, ¢(CoH2O4 . 2 H2O) = 0,05 mol/Il.

Ptiprava: 6,3035 g kyseliny $tavelové (9) se rozpusti v malém mnozstvi vody, pievede
se do 1000ml odmérné banky a po vytemperovani se doplni ethanolem (2) po znacku.

Poznamky

1 Diethylether je velmi horlavy a miize tvorit vybusné peroxidy. Pri jeho pouzivani je
treba zvysSend opatrnost a dodrzovani vsech zasad pro bezpecnou prdci s horlavinami.

2 Ve smesi rozpoustédel (4) Ize ethanol nahradit 2-propanolem a diethylether toluenem.

3 Pro tézce rozpustné nebo zivocisné tuky lze smés rozpoustédel (4) pripravit z jednoho
objemového dilu ethanolu (1) a ti objemovych dilu terc-butyl(methyl)etheru nebo
toluenu.

4 Koncentrace odmérného roztoku hydroxidu draselného miize byt upravena podle
aktuadlni spotieby. Misto hydroxidu draselného Ize pouzit hydroxid sodny. Zaroven lze
ethanolicky roztok nahradit roztokem methanolickym.

5 Ethanolicky roztok hydroxidu draselného, resp. hydroxidu sodného, lze nahradit
vodnym roztokem, ale pouze v pripadeé, ze objem dodané vody nevede k oddéleni fazi.

6  Pro tmavé zbarvené tuky lze jako indikator pouzit také alkalickou modr 6B (roztok
2 g/100 ml ethanolu) nebo thymolftalein (roztok 2 g/100 ml ethanolu).

4  Pristroje a pomiicky

1 Byreta, 10 ml, délena po 0,02 ml.

2 Analytické vahy s ptesnosti 0,001g.

3 Automaticky titrator.

5 Postup

5.1 Priprava zkuSebniho vzorku

Vzorek tuku (oleje) se pro analyzu ptipravi odpovidajicim postupem (extrakei) z ptivodniho
materidlu (krmiva, olejnatd semena apod.). U olejnatych semen musi byt extrakce tuku (oleje)
ze vzorku provedena bezprostiedné po jeho namleti. Podle typu vzorku se pouzije postup
50078.1 — Stanoveni obsahu tuku (oleje) v olejnatych semenech nebo postup 10059.1
Stanoveni obsahu tuku.
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Navazka zkuSebniho vzorku tuku (oleje) a koncentrace odmérného roztoku hydroxidu
draselné¢ho se voli podle ofekavaného cCisla kyselosti (viz tabulka €. 1). Obvykle se jako
zkusebni vzorek vezme cely ziskany extrakt zvazeny s piesnosti na 0,001 g. Cislo kyselosti
piipadné kyselost se stanovi ihned po vyextrahovani, vysuseni 1,5 hod pii 98°C a zvazeni
tuku (oleje).

Poznamky

7 Hmotnost zkusebniho vzorku tuku (oleje) a koncentrace titracniho roztoku se voli tak,
aby spotreba nepresdhla 10 ml.

8 Kyselost se stanovuje dle pozadavku bud’ v oleji z produktu, tak jak byl obdrzen (Cista
semena a necistoty), nebo v cistém semeni, pripadné v necistotach.

Tabulka ¢. 1. Hmotnost zkuSebniho vzorku a koncentrace titra¢niho roztoku podle
ocekavaného Cisla kyselosti.

Ocekavané cislo Hmotnost zkuSebniho vzorku tuku (oleje) Koncentrace KOH
kyselosti (2) (mol/l)
20 0,1
<1 10 0,05
5 0,025
10 0,1
1-4
5 0,05
2.5 0,1
4-15
0,5 0,05
0,5 0,1
15-75
3,0 0,5
0,2 0,1
>175
1,0 0,5

5.2 Metoda studeného rozpousténi za pouziti indikatoru (referen¢ni metoda)

Zkusebni vzorek tuku (oleje) se rozpusti v (50 — 100) ml pfedem zneutralizované smeési
rozpoustédel (5), kterd se mize v piipad¢ potfeby i mirn€ zahtat. Pro vzorky s vy$§im bodem
tani se pouzije smés ethanol — toluen (viz poznamka 3). Pfida se indikator (8) a titruje se
za stalého michdni odmérnym roztokem hydroxidu draselného (7). Bodu ekvivalence je
dosazeno, kdyz ptidavek jedné kapky hydroxidu vyvola slabou, ale kone¢nou zménu barvy,
kterd je stald nejméné 15 s.
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Stanovi se faktor odmérného roztoku hydroxidu draselného (7) podle bodu 5.5.
Poznamky

9  Pokud se roztok vpribéhu titrace zakali, prida se dostatecné mnozZstvi smeési
rozpoustéedel (5) tak, aby vznikl ciry roztok.

5.3 Metoda studeného rozpousténi za pouziti potenciometrického titratoru (referencni
metoda)

Zkusebni vzorek tuku (oleje) v baiice zvazeny sptesnosti na 0,001 g se rozpusti
v (50 — 100) ml zneutralizované smési rozpoustédel (5), kterd se mlze v piipadé potieby
1mimn¢ zahtat. Pro vzorky svyS§im bodem téni se pouzije smés ethanol-toluen (viz
poznamka 3).

Do roztoku se zavede kombinovand elektroda, ktera se spoji s automatickym titratorem.
Spusti se michani a michd se nejméné¢ 30 s. Poté se za stdlého michani titruje odmérnym
roztokem hydroxidu draselného (7) do dosazeni bodu ekvivalence.

Stanovi se faktor odmérného roztoku hydroxidu draselného (7) podle bodu 5.5.

5.4 Metoda horkého ethanolu za pouziti indikatoru

V baiice se zahieje k varu 50 ml ethanolu (2) s 0,5 ml roztoku fenolftaleinu (8). Dokud je
teplota ethanolu nad 70 °C, zneutralizuje se opatrn¢ odmérnym roztokem hydroxidu
draselného (7). Bodu ekvivalence je dosazeno, kdyz piridavek jedné kapky hydroxidu vyvola
slabou, ale kone¢nou zménu barvy, kterd je stala nejméné 15 s.

Zneutralizovany ethanol se pfida ke zkuSebnimu vzorku a obsah se dikladné promicha. Poté
se privede k varu a za intenzivniho michéni bankou se titruje odmérnym roztokem hydroxidu
draselného (7).

Stanovi se faktor odmérného roztoku hydroxidu draselného (7) podle bodu 5.5.
Poznamky

10 Pro tmavé zabarvené tuky lze pouzit vetsi objem ethanolu a indikatoru.

5.5 Stanoveni faktoru odmérného roztoku hydroxidu draselného

Do tii titra¢nich bangk se pipetuje 20 ml cca 0,1 mol/l roztoku hydroxidu draselného (7), pfida
se nékolik kapek indikatoru fenolftaleinu (8) a titruje se odmérmym roztokem kyseliny
Stavelové (10) do zmény zbarveni (Cervena-bezbarvd). Pak se zahieje na vodni lazni (znovu
se objevi Cervené zbarveni), roztok se ochladi a dale titruje. Tento postup se opakuje tak
dlouho, dokud jiz roztok pfti dal§im zahiati nezriizovi. Faktor odmérného roztoku se vypocita
podle vztahu
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V
f=—
20
kde V je spotieba kyseliny stavelové v ml.

Poznamky

11

12

6
6.1

Roztok hydroxidu draselného (7) je pouzitelny 2 mésice, faktor se stanovuje
pred kazdym pouzitim.

Faktor odmeérného roztoku KOH nebo NaOH lze stanovit i jinou standardizovanou
kyselinou odpovidajici koncentrace (napr. kyselina chlorovodikova, kyselina benzoova).

Vypocet a vyjadreni vysledkii
Cislo kyselosti

Cislo kyselosti (CKT) vyjadiené v mg KOH/g tuku se vypoéita podle vztahu

kde

6.2

56,1x Vx fxc
m

CKT =

V je objem pouzitého odmérného roztoku hydroxidu draselného v ml,
f faktor odmérného roztoku hydroxidu draselného,

c koncentrace odmérného roztoku hydroxidu draselného v mol/l,
m  hmotnost zkusebniho vzorku tuku (oleje) v g,

56,1 molarni hmotnost hydroxidu draselné¢ho v g/mol.

Kyselost (obsah volnych mastnych Kkyselin)

Kyselost (K) vyjadiena v % (m/m) podle typu tuku (viz tabulka €. 2) se vypocita podle vztahu

kde

_ MxVx £xcx100
1000 x m

W

M je molarni hmotnost kyseliny vybrané pro vyjadieni vysledku (viz tabulka ¢.2)
v g/mol,

V  objem pouzitého odmérného roztoku hydroxidu draselného v ml,

-

faktor odmérného roztoku hydroxidu draselného,
c koncentrace odmérného roztoku hydroxidu draselného v mol/l,

m  hmotnost zkusebniho vzorku tuku (oleje) v g.
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Poznamky

13 Jestlize jsou vysledky uvadeny zjednodusené jako ,, kyselost™ bez dalsi definice, jsou
podle dohody vyjadrovany jako kyselina olejova. Pokud vzorek obsahuje minerdlni

kyseliny, jsou podle dohody stanovovany jako mastné kyseliny.

Tabulka €. 2. Vybrané mastné kyseliny pro vyjadreni kyselosti.

Molarni hmotnost

Typ tuku Vyjadieno jako g/mol
Kokosovy gl)eéz)giléngggrovy olej a Kyselina laurova 200
Palmovy olej Kyselina palmitova 256
Olej z brukvovitych semen ! Kyselina erukova 338
Vsechny ostatni tuky Kyselina olejova 282

kyselina olejova

D'V piipadé fepkového oleje s maximalnim obsahem kyseliny erukové 5 % se kyselost vyjadiuje jako

7 Literatura

1 CSN EN ISO 660 Zivo¢isné a rostlinné tuky a oleje — Stanoveni &isla kyselosti

a kyselosti.

2 ISO 729 Oilseeds — Determination of acidity of oils.
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