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HYDRANAL®-Composite

Verbessertes Einkomponentenreagenz fir die
volumetrische Karl Fischer-Titration ......... HYDRANAL®-
Composite ist das weltweit am haufigsten eingesetzte pyridinfreie
Karl-Fischer-Reagenz. Seit Uber 20 Jahren hat sich dieses Einkompo-
nentenreagenz fur die volumetrische Titration bei einer Vielzahl von
Applikationen in den verschiedensten Forschungs- und Industrieberei-
chen bewahrt. Durch neueste Entwicklungsarbeiten konnten wesent-
liche Verbesserungen bei diesem Reagenz erzielt werden.

B

SIGMA-ALDRICH




Entwicklung der Reagenzien

Schwefeldioxid, Alkohol, lod und Wasser reagieren bei der Karl-Fischer-Reaktion in stochiometri-
schen Verhaltnissen miteinander. Um hierbei den optimalen pH-Bereich der Reaktionslésung ein-
zuhalten, werden das Schwefeldioxid sowie die im Verlauf der Reaktion entstehende Saure mit
einer geeigneten Base neutralisiert. Bislang wurde das bewahrte Imidazol als Base verwendet.
Das Entwicklungslabor von Riedelde Haén hat eine neue verbesserte Formulierung fur
HYDRANAL®-Composite erarbeitet, die auf einem Gemisch aus Imidazol und 2-Methyl-imida-
zol basiert. Die vorteilhafte Pufferwirkung des Imidazols bleibt so erhalten und hiermit auch
der typische pH-Bereich wahrend der Titration. Gleichzeitig wurden mit dieser Umstellung der
Zusammensetzung wesentliche Verbesserungen des Produktes erzielt.

Erhohung der Titerstabilitat

Die neue Formulierung weist im Vergleich zu der bislang verwendeten Zusammensetzung eine
hohere Titerstabilitat des Reagenzes auf. In der Abbildung sind die Ergebnisse der Untersu-
chung zum Titerabfall der HYDRANAL®-Composite Formulierungen auf der Basis von Imidazol
(alte Formulierung) sowie der Mischung Imidazol / 2-Methylimidazol (neue Formulierung) dar-
gestellt. (Abbildung 1)

Reduzierung der Kristallisationseffekte

Die gelegentlich unter dem Einfluss von Luftfeuchtigkeit und auch nach langeren Standzeiten
des Reagenzes im Schlauchsystem des KF-Titrators beobachteten Kristallisationseffekte wer-
den mit der verbesserten Formulierung verhindert.

Uberpriifung der Vergleichbarkeit

Mit beiden Formulierungen wurde eine Verfahrens-validierung durchgefihrt. Hierbei wurde
festgestellt, dass die Reaktionsgeschwindigkeiten der beiden Formulierungen keine signifikan-
ten Unterschiede aufweisen. Bei der Uberprifung weiterer wesentlicher Verfahrensparameter
wie der Wiederfindungsrate und deren Standardabweichung wurden jeweils 10 Titrationen
mit 34849 HYDRANAL®-Water Standard 10.0 durchgefuhrt. Dieser Standard ist rtickfuhrbar
auf den NIST Standard SRM 2890. Fiir beide Formulierungen konnte eine sehr hohe Genauig-
keit ermittelt werden. Auch im Vergleich stimmen die Ergebnisse der beiden Reagenzien sehr
gut Uberein, wie Tabelle 1 zu entnehmen ist. (Tabelle 1)

Das HYDRANAL®-Labor hat fur beide Formulierungen Vergleichsuntersuchungen mit Probema-
terialien aus den verschiedensten Anwendungsbereichen durchgefihrt. Hierzu wurden Wasser-
bestimmungen in anorganischen Substanzen wie Sauren, in organischen Substanzen wie Ben-
zin, Diesel, diversen Lésungsmitteln und Ketonen, in Zubereitungen wie technischen Konservie-
rungsstoffen und Bremsflussigkeit, in Pharmazeutika, in Milchprodukten bis hin zu StBwaren
durchgefihrt. Beide Formulierungen zeigten bei den Untersuchungen dieser sehr unterschiedli-
chen Substanzen ein Ubereinstimmendes Titrationsverhalten. Signifikante Abweichungen wur-
den bei den ermittelten Ergebnisse nicht festgestellt.

Toxikologische Untersuchungen

Unter GMP Bedingungen durchgefiihrte toxikologische Studien belegen, dass der Umgang mit
beiden Formulierungen als unbedenklich fiir die Gesundheit des Beschaftigten einzustufen ist.
Auf der Grundlage dieser Studien und der EU-Richtlinien zur Einstufung und Kennzeichnung
sind unsere HYDRANAL®-Composite Reagenzien nicht mit einem Gefahrensym-bol zu kenn-
zeichnen.

Technische Unterstiitzung

Bei der Bearbeitung lhres Probematerials unterstiitzen wir
Sie gern mit unserem Uber 20-jahrigen Erfahrungsschatz
zur Karl-Fischer-Titration. Wir arbeiten an der Losung
lhrer analytischen Fragestellung und entwickeln bei Bedarf
Ihre individuelle Analysenmethode. Gleichzeitig steht Ihnen
unsere umfangreiche Applikationssammlung zur Verfu-
gung, die dem HYDRANAL®-Anwender die tagliche Arbeit
erleichtert.

Rufen Sie uns an! Fragen zur Wasserbestimmung nach
Karl Fischer und zu den HYDRANAL®-Reagenzien beant-
worten wir lhnen gern.
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Abbildung 1 ......... Ergebnisse der Untersuchungen
zur Titerstabilitat

HYDRANAL®-Composite
Formulierung

Parameter bisher verbessert
Mittelwert in mg H,0 10.04 10.03
Wiederfindungsrate in % 100.1 100.0
RSD in % 0.06 0.08

Tabelle 1 ......... Ermittlung von Verfahrensparametern mit

HYDRANAL®-Water Standard 10.0 (n = 10). Der effektive
Wassergehalt des eingesetzten HYDRANAL®-Water Standards
10.0 betragt 10.03 mg/g.

Artikel No. Produkt Beschreibung Packungsgrosse
34827 HYDRANAL® — Composite 1 Einkomponentenreagenz, Titer: 1 ml ~ 1 mg Wasser 500 ml; 11
34806 HYDRANAL® — Composite 2 Einkomponentenreagenz, Titer: 1 ml ~ 2 mg Wasser 500ml; 11;2.51
34805 HYDRANAL® — Composite 5 Einkomponentenreagenz, Titer: 1 ml ~ 5 mg Wasser 500ml; 11;2.51
34816 HYDRANAL® — Composite 5K Einkomponentenreagenz fur die Titration von Aldehyden und Ketonen, Titer: 1 ml ~ 5 mg Wasser 500ml; 11;2.51

Ansprechpartner

Weitere Informationen erhalten Sie von:
Frau Helga Hoffmann, Techical Support HYDRANAL®
Tel.: +49 (0) 5137 8238-353, Fax: +49 (0) 5137 8238-698
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