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cNapojovy peimysl

Stanoveni kysli¢niku uhli¢itého v sycenych napojich

potenciometrickou titraci

663.642:546.264

Ing. JOSEF STICHAUER, Pokusné a v§vojové stiedisko GRPS, Praha

Pro stanoveni obsahu CO, v sycenych népojich, at jiZ
nealkoholickych (sodovky, limonddy) nebo v népojica
alkoholickych (pivo) je v literatufe popsén v&t3i pocet
metod, vice ¢i mén& vhodnych pro uréity druh zkouse-
nych nédpoji. Vieobecné& je moZno tyto metody rozdélit
na gravimetrické, volumetrické, titraéni a manometrické
[1]. Zejména posledni skupina metod se vyhradn& pouZi-
vd v sodovkarenském primyslu. Specidlng upravenym
manometrickym pristrojem, ktery se nasadi na korunku
zkouSené ldhve s ndpojem, se zmé&Fi tlak uvnitf ldhve a
z této hodnoty se vypocte prisluiny obsah CO; v nédpoji.
Tato metoda, zakotvend v CSN 56 0240 Metody zkou3eni
nealkoholickych nédpoji, je velmi nepfesnd, nebot v tom
to pFipadé nezéleZi na tom, je-li zkouseny nédpoj syceny
vyhradné CO, nebo jeho smé#si se vzduchem v rfizném
pomeru.

Zminény nedostatek odstrafiuje za uréitych podminek
metoda podle Robertse - Laufera - Stewarda v modifikaci
podle Hummela, kterd jiZ uvaZuje pfitomnost vzduchu
v hrdlovém prostoru lahve. Tato metoda je pom3rné
rychld a vhodna i pro sériové rozbory. Metody lze po-
uZit vyhradn& pro ldhve uzaviené korunkovymi uzévéry
a je znama v sodovkédrndch i v pivovarech. Pro objemy
hrdlového prostoru 3 aZz 5 % obsahu lahve je tato me-
toda pomérné& pFfesnéd a rozdil ve vysledku neni v&t3i nez
0,02 g CO,/1 néapoje.

Titraéni metody stanoveni obsahu CO, v sycenych na-
pojich lze povaZovat za nejofesnéjsi. V literatufe je uva-
déna fada téchto metod [1]. JelikoZ v primyslu napHji
se pracuje pfevaZné s barevnymi ndpoji, byla v na3em
stiedisku modifikovdna Cannizarova metoda na stanove-
ni CO, v sycenych navojich potenciometrickou titraci [2].
V porovndni s manometrickymi m=todami lze touto me-
todou stanovit CO, velmi ptesné ve vSech napojich sy-
cenych CO,. Metoda je zvlasté vhodnd ke stanoveni
obsahu CO, v barevng§ch nédpoiich.

Podstata metody

Ke zndmému mnoZstvi 0,2 N NaOH se pfidd znamé
mnoZstvi zkouSeného napoje zchlazeného na 0 aZ —1°C.
Hydroxid sodny reaguje s Kkyselinou uhli¢itou podle
rovnice

NaOH + H,CO; = NaHCO; + H,;0

Nespotfebovany hydroxid sodn§ se titruje potencio-
metricky 0,1 N H,SO; na pH = 8,3. PFi této hodnoté pH
je veskery NaOH zneutralizovdn a v roztoku je pfitomen
ien hydrouhli¢itan sodny.

ZkuSebni pomicky
a) Prisiroje: b&Zny tyop pH metru, event.
elektromagnet'cké michadlo,

jehlovy manometricky pristroj
upraveny podle navodu uvede-
ného v pracovnim postupu.

b) Néadobi a néacini: temperatni ldzefi na l4hve
s napojem,

baiiky 100 ml NZ 29/32 se
zatkami,

b&Zné laboratorni sklo a od-

mérné nadobi.

c) roztoky a chemikédlie: 0,2 N NaOH zndmého titru,
0,1 N NaOH znamého titru,
0,1 N H;S0; znédmého titru,
kuchyiiska sil,
led.

Pracovni postup

a) Friprava vzorku

Uzavienou ldhev se zkouSenym ndpojem ponofime do
lazné pripravené ze smeési ledu a kuchyriské soli a
ochladime ji na 0 aZz —1°C. Chladici smé&s pFipravime
smichdanim 500 g ledu a 120 g kuchyiiské soli (obsah
1 misky z chladni¢ky odpovida 500 g ledu).

Manometricky pristroj upravime tak, Ze vySroubujeme
propichovaci jehlovy Sroub a misto ného zamontujeme
trubi¢ku & 3 mm, délky asi 35 cm, podle typu a vy3ky
lahve, s vhodnym tésnénim, na jednom konci s hrotem.
MozZno pouZit i injekéni jehly £ 2 mm a délky 20 cm.

b) Provedeni -

Do zéabrusové baiiky 100 ml odpipetujeme 20 ml 0,2 N
NaOH, uzavieme zdtkou a zvaZime na technickych va-
héch. Doporucuje se potom baiiku s louhem pfedem vy-
chladit v mrazicim prostoru chladni¢ky. Na vychlazenou
lahev se zkouSenym néapojem nasadim? manometricky
pfistroj, korunku propichneme jehlici, kterou zasuneme
aZ ke dnu, lahev obratime, otevieme vy§pustni otvor ma
nometrického pfistroje a nechame samospadem odtéci
asi 10 ml néapoje do baiiky s louhem. V pripadé, Ze ne-
mame k dispozici upraveny manometricky pfistroj,
otevieme podchlazenou ldhev s ndpojem a opatrng odli-
jeme asi 10 ml do pfipravené baiiky s louhem. Doporu-
¢uje se vyznaéit na baifice pFfedem objem 30 ml ryskou
pro rychlé a presn&j§i odméfeni zkousSeného ndépoje.
Bafiku potom ihned uzavieme zétkou, promichdme a zva-
Zime. Z rozdilu vah pfed pfiddnim a po pfiddni népoje
zjistime navéZku vzorku v gramech. Bafikou potom tie
p~me po dobu 15 minut. Potom obsah baiiky vytemveru-
jeme na 20°C, odejmeme zdtku, zasunem= elektrody
n'i-metru (nejléne vyhovuje kombinovana sklené&né elek-
iroda za pouZit! magnetického michadla) a titrujeme ne-



Stancveni kysliéniku uhliditého v sycengch ndpojich
108 potenciometrickou titraci

KVASNY PROMYSL
rod. 21/1975 — ¢&islo 5

spotiebovany louh 0,1 N H,SO,; zndmého titru na pH =
= 8,3 (B). Potom provedeme slepy pokus tak, Ze do
baiiky 100 ml odmé&fime 20 ml 02N NaOH, zasuneme
elektrodu a titrujeme rovndZ 0,1 N H,SO; na hodnotu
pH = 83 (A). Potom zjistime jé§t& korekci na kyselost
zplsobenou ostatnimi kyselinami ndpoje: Do kadinky
400 ml odlijeme z lahve se zkouSenym ndpojem asi 100
ml a zahfivdme k varu. V okamZiku, kdy nastava var,
kadinku odstavime a ochladime na 20°C poncfenim de
studené vody. Kapalinu nevafime, aby nenastal dbytek
tékavych kyselin a tim i zKkresleni vysledku. U piva po-
stati vytfepat 15 minut pfi 40°C. Népoj takto zbaveny
CO, odvéaZime opét do baitky 100 ml (asi 10 g) a titru
jeme 0,1 N NaOH na p4 = 8,3. Spotfebu zaznamename
a prepofteme na navazku, kterou jsme volili pri vlast-
nim stanoveni CO, (C). Ve3keré titrace provadime sou-
b&Zné dvakrat a k vypoétu vezmeme primérnou hodnotu.

c) Vypodlet
PFi v§poftu vychazime ze stechiometrického vztahu
NaOH + CO, = NaHCO;
40g + 44 g = 84 g,

tedy 1 ml spotrebované 0,1 N H,SO, odpovida 4,4 mg
CO, = 0,0044 g CO, . .
Potom
g C0,/100 g napoje = % hmot. CO, =

0,0044 . (A—B—C) . 100

n

kde

A je ml 0,1 N H,SO, spotfebované pii slepém pokusu
krat faktor kyseliny,

B — ml 0,1 N H,S0, spotiebované pii vlastnim stano-
veni krat faktor kyseliny,

C — ml 0,1 N NaOH spotfebované pfi vlastni titraci
ostatnich kyselin nédpoje krat faktor louhu,

n — navéaZka napoje v gramech.
d) Priklad viypoétu

Ke stanoveni CO, v ndpoji potenciometrickou titraci
bylo k 20 ml 0,2 N NaOH odvaZeno 10,85 g napoje. Spo-
tfeba 0,1 N H,SO, byla 27,8 ml (b). SpotFeba na slepy
pokus = 39,5 ml 0,1 N H,S0, (a). Pfi stanoveni ostat
nich kyselin ndpoje bylo spotifebovdno na 10,25 g népoje
3,3 ml 0,1 N NaOH (c).

f 0,1 N H2S04 = 1,01230
f 0,1 N NaOH = 0,99351
Tedy:
A=a. fo‘) N H:SO4 = 39,5 . 1,01230 = 3998 ml
B =b.fg1N Hiso: = 27,8 . 1,01230 = 28,14 ml
para e e Lagy wean o 1080
10,25
3,3 . 0,99351 . 10,85
= = 347
10,25
% hmot. CO, =
0,0044 . {(A—B—C) . 100 0,44 . 8,37
= = =034
n 10,85

Pii sériovych analyzdch trvd jedno stanoveni obsahu
CO, v ndpoji asi 25 minut, bez pripravy roztoki a tempe-
race vzorku. Vysledek se uvadi s presnosti na 2 desetin-
nd mista. Rozdil mezi vysledky dvou soub&Znych stano-
veni neméa byt v&tsi nez 0,03 %.

Vyhodou uvedené metody je, Ze umoZiiuje velmi pres-
né stanovit obsah kysli¢niku uhli¢itého ve vSech syce-
nych népojich bez zfetele na zpiisob uzavieni nddoby.

Tato metoda je b&Zné dostupna nasim podnikovym labo-
ratofim, nebof z ptistroji vyZaduje pouze dostatecné
presny pH-metr, ktery by dnes jiZ ostatn& nem#l chybét
v Zadné laboratoii. Lze ji dobfe pouZit v pivovarstvi
i v pramyslu nealkoholickych napojii, a to nejen ke sta-
noveni obsahu CO, ve findlnim vyrobku, ale i v rznych
faz.ch vyroby ndpoji.
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Je popsédna modifikovana Cannizarova metoda ke sta-
noveni kysliéniku uhli¢itého v sycenych névojich po-
tenciometrickou titraci. Na rozd:l od dosud pouZivanych
metod vyznaCuje se tato metoda vysokou pFesnosti sta-
noveni za pouZiti b&Zné laboratorni tzchniky. Podrobny
popis metody je doplnén praktick§ym piikladem vypoctu.
Metoda umoZiiuje stanovit obsah kysli¢niku uhli¢itého
ve viech sycenych ndpojich (alkoholickych i nealkoho-
lickych), zvlasté ji lze vyhodn& pouZit v barevnych na-
pojich. Mezi jeji vyhody patPi i to, Ze umoZiiuje stanovit
obsah Kkysli¢niku uhli¢itého v népojich plnénych do
kaZdého typu lahve bez zietele na systém uzavieni. PFi
vhodném zplisobu odb&ru vzorku ji l1ze s dspéchem apli-
kovat i v rlznych mezifazich vyroby népoji.

Wruxayap, H0.: lpumMeHeHHEe NOTEHUHOMETPHYECKOTO THTPH-
poBaHHA AJS ONpPe/eJeHHs YrJAeKHCJ0ro ra3a B raswpoBsas-
Hbix HanuTkax. Ksac. mpym. 21, 1975, Ne 5, ctp. 107—109.

B cratee onuceiBaeTcs Moanduunposanueii meton Kau-
HH3apa, paspabOTaHHBIi 148 ONpeleJeHHA  YIJIeKHCI0ro
rasa B rasupOBaHHBIX HANHTKax C MOMOUIBID MOTEHLHOME-
TPHYECKOro THTPHPOBaHusa. B oTanume OT Beex Apyrix
NpPHMEHSeMbIX B HacTOfllee BPeMs METO/0B OH JlaeT BeCb-
Ma TOUHble pE3Y/bTaTHl, He Tpedys Ca0KHBIX s1aGopaTop-
Hplx npubopos, HH npoueccos. Ilpusesen npumep pacuera
COAepKAHHA YTAEKHCA0TH. MeToa NPHMEHHM He3aBHCHMO
OT TOro, COAEPIKHT JH HANHTOK NOLJeRallHil aHaausy
cnupt uau Her. IlpenMyluecTBa paccMarpHBAEMOro MeTo1a
ofHapyKHBaloTcsi B OCOGEHHOCTH TpH dHAJH3e OKpaller-
HoiX HanutkoB, CojepxaHHe YIJIEKHCIOTO rasa MOXKHO
70CTOBEpHO oOnpeaeanTbh B OyThIKaX Jio6oro THna 3a-
KynopeHHbIX 006biM BuaoM npuGopku. Ilpu yciosun npa-
BHJABHOTO cnocob6a ot6opa npobbl HOBLIM METOLOM MOKHO
N0J1b30BaThCl B pasHbIX (hasaX NpPOH3BOACTBA HANHTKOB.

Stichauer, ].: Application of Potentiometric Titration
for the Determination of Carbon Dioxide in Carbonated
Beverages. Kvas. prim. 21, 1975, No. 5, pp. 107—109.

The author dszscribes a modified Cannizar method
which has been worked out for the determination of
carbon dioxide in carbonated beverages and is based
on the application of potentiometric titration. Contrary
to many cother methods used at present the new one
gives very reliable and accurate results requiring at
the same time no complicated laboratory instrumsznts or
difficult technique. An example illustrates the applica-
tion and calculation of CO, content. The m=thod is
applicable to to any carbonated beverage, no matter
whether alcoholic or non-alcoholic being especially
effective for analyzing coloured sorts. The percentage
of CO, can be determined in bottled boverages the
shape and sort of bottles or corks having no effect
upon the accuracy of analysis. If correct sampling
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technique is used the method could be applied to
routine analyses in various phases of manufacturing
processes.

Stichauer, |.: Die Bestimmung des Kohlendioxids in
gesiittigten Getrdnken durch potentiometrische Titration.
Kvas. prim. 21, 1975, No. 5, S. 107—109.

In dem Artikel wird die modifizierte M2thode nach
Cannizaro zur Bestimmung des Kohlendioxids in gesittig-
ten Getrdnken ducch potentiom=2trische Titration be-
schrieben. Zum Unterschied von den bisher angewand-
ten Methoden gewihrleist:t die neus M-z2thode hohe

Prdzicion bei Beniitzung geldufiger Laboratoriums-
technik. Die ausfithrliche Beschreibung der Methode
wird durch ein praktisches Beispiel der Berechnung
ergdnzt. Die Methode ermdoglicht die Kohlendioxid-
bestimmung in allen gesédttigten, alkoholischzn sowie
auch alkoholfreien Getrdnken; besonders vorteilhaft ist
ihre Anwendung bei farbigen Getrdnken. Ein weiterer
Vorteil besteht darin, daft durch die beschriebene Me-
thode die Kohlendioxidbestimmune bet allen Flaschen-
typen und allen Flasch2nverschli>Bsystemen moglich ist.
Bei geeigneter Probenahm2 kann die Methode auch in
den verchiedenen Zwisch>nphasen der Getrdnkeerzeug-
ung aopliziert werden.




