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программа

Обзор реагентов для титрования

Обзор реагентов для титрования 
по методу Карла Фишера

Smartchemicals
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Обзор 

реагентов 

для 

титрования
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Титрование используется: 

▪ Определение чистоты вещества в сырье

▪ Определение примесей

▪ Кислотность/щелочность

▪ Жирные кислоты в маслах

▪ Ненасыщенность в маслах

▪ Жесткость воды

▪ Тяжелые металлы

▪ Хлорид натрия
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Принцип титрования

Титрант (рабочий раствор) в 
бюретке

Проба или (стандарты) + 
индикатор в воде

Кривая титрования

Потребление рабочего раствора в 
мл  количество пробы в мг или %

Конечная точка определяется 
изменением цвета (ручное 
титрование и индикатор) или 
«скачок» потенциала 
(автоматическое титрование на 
титраторе)



Титраторы
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Типы химических реакций

Кислотно-основное 
титрование

▪ Обмен протонов (кислота –
основание)

▪ Ацидиметрия

▪ Алкалиметрия
Кислотность вина, молока, 
кетчупа
Содержание HCl, HNO3, H2SO4

Окислительно-
восстановительное 
титрование

▪ Обмен протонов (восстановитель -
окислитель)

▪ Броматометрия

▪ Цериметрия

▪ Йодометрия

▪ Феррометрия

Содержание меди
Содержание хрома и никеля в 
гальванических ваннах

Осадительное 
титрование

▪ малорастворимые (осадок 
соединений) ▪ Аргентометрия

Содержание NaCl (поваренной 
соли) в чипсах, кетчупе и 
других продуктах
Содержание серебра в 
монетах
Содержание сульфатов в 
минеральной воде
Содержание сульфатов в 
гальванических ваннах

Комплексиметрическое 
титрование

▪ титрование вещества раствором 

такого соединения, которое образует с 
титруемым веществом слабо 
диссоциирующий (т.е. устойчивый) 
растворимый комплекс.

▪ например, определение металлов

Общая жесткость воды (Mg2+ 
и Ca2+)
Содержание кальция в молоке 
и сыре
Анализ цемента

Титрование по КФ
▪ специальные титраторы для 
определения воды ▪ Титрование по Карл Фишеру

Содержание воды в маслах, нефти, 

косметике, лекарствах.
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Фармакопейная Статья С.2.2.0014.15 Натрия хлорид

Содержание не менее 99,0 % натрия хлорида NaCl в пересчете на сухое вещество для субстанции, предназначенной 
для производства нестерильных лекарственных препаратов

Количественное определение
Около 0,1 г (точная навеска) субстанции растворяют в 20 мл воды и титруют 0,1 M раствором серебра нитрата с 
потенциометрическим определением точки эквивалентности или до оранжево-желтого окрашивания (индикатор –
5 % раствор калия хромата). 1 мл 0,1 М раствора серебра нитрата соответствует 5,844 мг натрия хлорида NaCl.

Наше комплексное решение:
.

Система очистки воды IX 7003/5/10/15
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Портфолио продуктов для титрования

Стандартные образцы

Молекулярные 
сита

Реагенты для Карла Фишера

Smartchemicals

Титранты в разной упаковке
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Процесс автоматического титрования
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На результат титрования влияют следующие факторы:

Титратор/весы

Волюмометрический 
раствор/стандарт

Метод 
измерения/ 
проведение 
измерений

Условия в лаборатории
Напр., повышение температуры на 1°С –

концентрация титранта падает на 0.1%

Необходимо поддерживать постоянную 
температуру в лаборатории!!!!!

Титр
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Как мы можем избежать ошибок в титровании и добиться точных 
и воспроизводимых результатов?

Контроль качества

 Правильная настройка процесса титрования

 Регулярное определение титра

 Квалифицированный аналитик

 Использование стандартных образцов

 Подходящий «размер» образца

 Регулярное тех. обслуживание титратора и 

весов



Титр (коэффициент) титранта определяется как отношение фактической 

концентрации и номинальной. 

Титрование чистых первичных или вторичных волюмометрических 

стандартов с известным содержанием вещества подходят для 

определение фактической концентрации титранта (волюмометрический 

раствор) и исправления (настройки) разницы в условиях титрующей 

системы и окружающей среды температуры, погрешности измерения 

титратора, бюретки, электродов, весов, «рук»

Пример: 

Номинальная конц.= 0.1 моль/л

Фактическая конц. = 0.09899 моль/л

Титр = 0.9899 = поправочный коэффициент

Ссылка на Российскую Фармакопею. Издание 14. Том 1. 
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Что такое титр?

Фактическая конц. C*(X)
t =

Номинальная конц. (X)
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Волюмометрические стандарты

• характеризуются точным содержанием вещества

• напрямую соотносятся с SRM от NIST

• в соответствие с USP и EP

• метод осушки указан в CoA

• 11 разных стандартов доступно

Certipur® волюмометрические стандарты – сертифицированные 
стандартные образцы для стандартизации волюметрических растворов и 
титрования в целом (определения титра)

Сертифицированный стандартный образец 
проверен в аккредитованной лаборатории 
(DIN EN ISO /IEC 17025 QC и ISO Guide 34)
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Кат. № Наименование Содержа
ние, %

В соответствие 
с Reag Ph Eur = 
1 и USP=2

Титрование

1024050080 Карбонат натрия 99,80 1 Алкалиметрия

1024080080 Трис (гидроксиметил)аминометан 99,85 2 Ацидиметрия

1024000080 Калия гидрофталат 99,80 1,2 Алкалиметрия

1024010060 Бензойная кислота 99,80 1,2 Алкалиметрия

1024060080 Хлорид натрия 99,85 1,2 Аргентометрия

1024090100 Цинк 99,90 1 Комплексометрия

1024100050 Карбонат кальция 99,90 2 Комплексометрия

1024040080 Калия йодат 99,70 - Йодометрия

1024020080 Железо(II)этилендиаммоний
сульфат

99,80 - Окисл.-восстан. 
титрование

1024030080 Бихромат калия 99,90 2 Окисл.-восстан. 
титрование

1024070060 Динатрия оксалат 99,70 2 Окисл.-восстан. 
титрование

Certipur® волюмометрические стандарты



Методы сушки стандартов

 Поместите стандарт в чашку 

Петри

 Метод сушки: 24 часа в эксикаторе

 Удобнее использовать осушающие 

агенты с индикатором 

 Метод сушки: напр. 2 ч при

180°C в сушильной печи

 Время и температура сушки

указан в СoA

 Печь должна быть нагретой до

нужной температуры до того, как

Вы поставите стандартный

образец

16
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Волюмометрические растворы (титранты)

Titrisol® концентраты

 Разные концентрации при разном 

разбавлении

 Около 40 продуктов

Titripur® готовые растворы

 В бутылках и канистрах

 Широкое портфолио растворов с 
разными концентрациями

 Бутылка может быть подключена к 
титратору через адаптер

 Около 70 продуктов

Titripac® - Titripur® готовые 
растворы

 Уникальная упаковка

 Не загрязняется раствор даже 
после открытия упаковки

 Раствор стабилен до конца 
окончания срока годности

 Подключение к титратору

 около 25 продуктов



1 Titrisol®

концентраты
2 Titripur®

готовые 

растворы

3 Titripac® 4 Certipur®

стандарты

Сырье высокого качества

Процесс производства 

позволяет выполнять условие 

– стабильность от партии к 

партии

Вы готовите самостоятельно 

растворы любой концентрации

Сырье высокого качества

Процесс производства 

позволяет выполнять условие 

– стабильность от партии к 

партии

Концентрация определяется в 

аккредитованной лаборатории 

(ISO 17025)

Толстые стенки упаковки 

обеспечивают сохранность 

раствора и долгий срок 

годности

36 месяцев - срок годности 

раствора в закрытой бутылке

Соотносятся к веществу NIST 

– партия указана в CoA

В соотв. с EP и USP 

Качество раствора Titripur® в

Titripac®!

Уникальная упаковка

Раствор не загрязняется при 

использовании – стабильный 

раствор на протяжении всего 

срока годности (3 года)

Простота использования –

напрямую подсоединяется к 

титратору

Нет необходимости проверять 

титр (или реже проверять 

титр)

Доступны только водные 

растворы объемами 4 и 10 л.

Простая утилизация

Экономия места в лаборатории

Стандарты для определения 

титра

Стандарт сравнения оценен в 

аккредитованной лаборатории 

(ISO 17025)

Напрямую соотносится с NIST

В соответствие с EP и USP

Имеется уникальный стандарт 

цинка в виде гранул – просто 

дозировать и использовать. 

NIST предлагает «бруски». Мы 

единственные, кроме NIST, 

производим цинк как стандарт 

для EDTA титрования.
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Спецификация продукта и его преимущества
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Данные о стабильности растворов в Titripac доступны на сайте:

Доступны для:

1 mol HCL
0.1 mol HCL
1 mol NAoH
0.1 mol NAOH
0.1 mol Titriplex III
0.5 mol sulfuric 
acid
0.05 mol sufluric
acid
0.1 mol AGNo3
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Простое использование

Упаковка Titripac может напрямую соединяться с титратором!

Адаптер от Мерк

Винт

Трубка

Бюретка

21

Трубка/адаптер кат. №. 1880750001
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Упаковка Titripac®

Стабильность волюмометрических растворов после 
открытия упаковки
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Вопрос утилизации Titripac® и обычных ПЭ бутылок

20 x 1 л бутылки 2  x 10 л Titripac®



Напишите ваши вопросы в чат.
Я отвечу в конце презентации.

Полезные брошюры по титрованию 
на русском языке



Обзор 

реагентов для 

титрования по 

методу Карла 

Фишера
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Зачем количественно определяют воду в разных продуктах?

Вода влияет на свойства продуктов и полупродуктов из сырьевых 
материалов

• Вода сокращает срок хранения пищи, лекарств и косметики
• Вода влияет на химические реакции и выход продукта
• Вода ухудшает реологические характеристики твердых веществ
• Вода увеличивает потребление энергии и изменяет свойства в 

производстве пластмасс
• Вода вызывает коррозию в оборудовании, моторах
• Вода ускоряет ферментативную активность в производстве 

лекарств
• Вода изменяет эксплуатационные характеристики масел

26



Метод Карла Фишера для определения воды
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• Широкая применимость (10 ppm - 100%)

• Селективный (определяются только молекулы воды)

• Быстрые и точные измерения

• Подходит для широкого спектра образцов: жидкости, порошки и газы

• Устанавливается во многих стандартах для определения воды (PhEur, 

USP, ASTM, ACS, AOAC и т.д.)

Альтернативные методы и их минусы:

• Потеря при сушке (инфракрасная / галогенная сушка и т.д.): 

испаряется не только вода, но и летучие вещества

• Спектроскопия в ближней ИК-области: требуется калибровка

• Газовая хроматография: более длительное время анализа



Методы титрования по Карл Фишеру

1 Волюмометрическое титрование 2 Кулонометрическое титрование

• Йод содержится в титранте и добавляется 
бюреткой

• Потенциометрическая индикация конечной 
точки

• Расчет содержания воды из потребления 
титранта

• Требуется регулярное определение титра

• Лучше подходит для образцов с 
содержанием воды от 100 ppm до 100 %

• Для твердых и жидких образцов

• Абсолютный метод измерения

• Генерация йода анодным окислением на 
генерирующем электроде 

• Потенциометрическая индикация конечной 
точки

• Расчет содержания воды из требуемого 
количества тока

• Рекомендуется регулярная проверка системы

• Лучше подходит для образцов с содержанием 
воды от 10 ppm до 10 000 ppm

• Больше применим для жидких 

образцов



Реагенты и стандарты Aquastar® 

Aquastar™

волюмометрические 

реагенты

 Однокомпонентные 

реагенты

 Двухкомпонентные 

реагенты

 Растворители для 

масел и жиров

 Реагенты для 

альдегидов и кетонов

 Буферные 

растворы

Aquastar™ 
кулонометрические 
реагенты

• Кулонометрический 
реагент (без мембраны)

• Кулонометрический 
реагент (с мембраной)

29



Для проведения реакции нам необходимы:
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• Йод/йодид

• Диоксид серы

• Основание (классически пиридин, замена на 

имидазол)

• Растворитель (классически метанол, но также –

этанол, 2-метоксиэтанол, моноэтиловый эфир 

диэтиленгликоля…)



Оптимальный диапазон pH:
pH 5 - 7.5 (в растворителе) – скорость максимальна

Буферные растворы: для кислот - имидазол, для оснований – салициловая кислота, 
пиридин, ди-этаноламин, гуанидин бензоат

Если пользователь использует буферные растворы, то они добавляются 
до этапа Pretitration для устранения следов воды в буфере.

Особенности титрование вне оптимального диапазона pH:
Титрование при pH ‹ 5: очень медленное или нет реакции

Титрование при pH › 7.5: возникают побочные реакции » слабо 
выраженной конечной точки титрования и повышенному 

расходу йода.

Зависимость скорости реакции от pH
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Буферные растворы Объем Тип упаковки Кат. No

Буферный раствор для сильных кислот
добавка к растворителю для титрования сильных кислот
Состав: метанол, имидазол, диметилсульфит

500 мл Стеклянная бутыль 1.88035.0500

Буферный раствор для сильных оснований
добавка к растворителю для титрования сильных 
оснований
Состав: метанол, триэтиламин, салициловая кислота

500 мл Стеклянная бутыль 1.88036.0500



Установки 
системы

Предварительное 
титрование

Определение 
титра/Проверка 
инструмента

Титрование 
образца

Контроль 
результатов со 
стандартом

Процесс титрования по Карл Фишеру

32
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Стандарты (Certified Reference Materials)

▪ Стандарты воды в ампулах 0.01%, 0.1%, 1% – для определении титра
(волюмометрия) и проверки инструмента (кулонометрия)

▪ Ди-натрия тартрат – для определения титра (ранее был указан в Eur. Ph)

▪ Стандарт лактозы 5 % - твердый - для фармацевтических образцов, содержащих 
лактозу

▪ Стандарт воды 5 мг/мл – для проверки инструмента



34

Газофазная экстракция – метод с сушильной печью

Печь KF c автосэплером

Отдельная печь

Проверка инструмента с твердым 
стандартом (oven standard)

▪ Неорганическое вещество

▪ Стабильно при 100 - 400°C 

▪ 1% воды

Проверка инструмента со стандартом 

масла

▪ Матрица - масло

▪ Для образцов масел

▪ 15 – 30 ppm воды
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Продукт Упаковка Тип упаковки Кат. No.

Стандарты содержания воды

Стандарт воды 0,01%, 
1 г содержит 0,10 мг H20

10 x 8 mL Стеклянная ампула 1.88050.0010

Стандарт воды 0,1%, 
1 г содержит 1,0 мг H20

10 x 8 mL Стеклянная ампула
1.88051.0010

Стандарт воды 1%, 
1 г содержит 10 мг H20

10 x 8 mL Стеклянная ампула 1.88052.0010

Стандарт воды для печи 1%, 
твердый стандарт для титрования с печью

5 g Стеклянная ампула 1.88054.0005

Стандарт воды для масел, 
стандарт для образцов масел (15-30 ppm)

10 x 8 mL Стеклянная ампула 1.88055.0010

Стандарт лактозы 5%, 
для волюметрического титрования и титрования
по методу Карла Фишера с использованием печи

10 g
Полиэтиленовый 

флакон
1.12939.0010

Тартрат дигидрат натрия, 
стандарт для определения воды с помощью
волюметрического титрования по методу Карла 
Фишера, содержит 15,66% H2O

100 g
Полиэтиленовый 

флакон
1.06664.0100

Стандарт воды 5 мг/мл,
1 мл содержит 5 мг воды

250 mL Стеклянный флакон 1.09259.0250

сертифицированные стандартные образцы в РФ – подходят для поверки прибора



Однокомпонентные реагенты

КомбиТитрант 5,2,1 + КомбиРастворитель/КомбиМетанол

КомбиТитрант Keto + КомбиРастворитель Keto (без метанола)

КомбиРастворитель для масел; КомбиРастворитель для жиров

(все участники реакции в Титранте) 

Двухкомпонентные реагенты

Титрант 5,2 + Растворитель

Растворитель для масел и жиров

(все участники реакции разделены)

Йод
Спирт
SO2

Имидазол

Йод
Спирт

Спирт
SO2

Имидазол

Волюмометрия

36 Срок годности: 3 года

КомбиТитрант

Титрант
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Однокомпонентные реагенты

Aquastar КомбиТитрант + КомбиРастворитель/КомбиМетанол

Титрант:

Aquastar КомбиТитрант содержит йод, диоксид серы, имидазол

2-метилимидазол, растворенные в моноэтиловом эфире диэтиленгликоля (DEGEE).

Преимущества: 2-метимидазол повышает стабильность и исключает кристаллизацию

DEGEE обеспечивает высокую стабильность

Недостатки: В бутыле идет реакция КФ после ее вскрытия (влага из воздуха)

Среда (растворитель):

Комбирастворитель содержит этанол, 2-метилимидазол, йод и диэтил сульфит

Преимущества: Оптимальный pH среды

Комбиметанол = метанол 100%

Iodine 10-20%

SO2 0-10%

Imidazole 10-20%

DEGEE 
(Alcohol)

50-75%

Aquastar Combititrant 5

1.88005
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Реагенты Достоинства Недостатки

Однокомпонентные Удобство, больше возможностей за 
счет подборки растворителя для 
образца

Менее стабильный титр, 
низкая скорость титрования

Двухкомпонентные Стабильный титр, высокая скорость 
титрования

Ограниченная растворяющая 
способность (более быстрая 
смена реагентам)

Выводы:

Двухкомпонентные реагенты

Aquastar Титрант + Растворитель

+ специальный растворитель для масел и жиров

Титрант содержит йод и метанол

Растворитель содержит метанол, имидазол, йод, диметилсульфит

Iodine 1-10%

Methanol >50%

Aquastar Titrant 5    1.88001

Aquastar Solvent 1.88015

SO2 0-10.00 %

Methanol 50-75%

Imidazole 10-20%

Iodine <1%
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Кулонометрическая ячейка с мембраной*

Aquastar КомбиКуломат с мембраной

(или Aquastar КомбиКуломат без мембраной)

Кулонометрическая ячейка без мембраны

Aquastar КомбиКуломат без мембраны

Кулонометрия

Йод
Спирт
SO2

Основание

Один реагент для двух ячеек!

Iodide Proprietary

Guanidinum Benzoate Proprietary

SO2 ≥5 - ≤10%

Bromoform ≥1 - ≤5%

Methanol ≥70 - ≤90%

Aquastar CombCoulomat Frittless 1.09257

*Мембрана – пористая керамическая фритта, отделяющая катодное отделение от анодного. Она не пропускает молекулы йода, образующие на аноде, 

к катоду, где они могут снова восстанавливаться до йодид-ионов.

Срок годности: 3 года

Замечание: Требуется прибл. 100 мл реагента для одного измерения, т.е. 

бутылки на 2.5 л хватит на год



Растворители 

без метанола

Растворители 

для масел и 

жиров
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 CombiSolvent oils

кат. № 1.88020.1000

для минеральных масел,   

содержит толуол

 CombiSolvent fats

кат. № 1.88021.1000

для жиров в пищи и косметике, 

содержит деканол

 Растворитель для масел и жиров

кат. № 1.88016.1000

для длинноцепочечных веществ, 

содержит гексанол

 CombiTitrant Keto

кат. № 1.88006.1000

 CombiSolvent Keto

 Кат. № 1.88007.1000

 Без метанола

 CombiSolvent

кат. № 1.88008.1000

растворитель на основе 

этанола, без метанола

предназначен для образцов, 

растворяемых в этаноле

предназначен для работы с

CombiTitrants

Реагенты 

для 

альдегидов 

и кетонов

Специальные волюметрические реагенты и растворители



лаборатория

Aquastar@merckgroup.com

более 600 методик
sigma-aldrich.com /application-note

merckmillipore.com/applicationfinder

http://www.sigma-aldrich.com/
http://www.sigma-aldrich.com/


Напишите ваши вопросы в чат.
Я отвечу в конце презентации.

Полезная брошюра по титрованию 
на русском языке



Smartchemicals
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Перенос данных 
для расчета и 
документации 

метода

Просканируйте 
RFID-чип

Обеспечивают 
максимальную 

целостность данных

Лаборант

«Умные» реагенты и 
стандарты с RFID-

чипом

Перенос данных в 
одно движение

Титратор

Данные о титранте 
и стандарте уже в 
инструменте

Беспроблемный перенос 
данных через

RFID-чип на титраторы
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Химические реагенты Smartchemicals

«Умные» реагенты с RFID-кодом 
на этикетке

Полный перечень на 
Sigmaaldrich.com/Titration

Внешний считыватель

Встроенный считыватель 
на моделях Mettler Toledo:
G20S Compact Titrator
G10S Compact Titrator
V30S Compact Titrator
V20S Compact Titrator
V10S Compact Titrator
T9 Excellence Titrator
T7 Excellence Titrator
T5 Excellence Titrator



Этикетка реагентов Smartchemicals



«Умные» стандарты

 Certipur® волюмометрические 

стандарты

 Aquastar® стандарты по Карл 

Фишеру

«Умные» титранты

 Titripur® волюмометрические 

растворы

 Aquastar® реагенты по Карл 

Фишеру

«Умные» титранты в 

упаковке Titripac®

 Titripur® волюмометрические 

растворы

«Умное» портфолио Мерк
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Данные о титранте и стандарте на экране титратора: 

Название реагента

Концентрация/титр

Дата

Срок годности

Номер партии

Неопределенность

Молекулярный вес

Дата внесения данных

(initial operation) –

при повторном 

использовании

реагента она не 

меняется

Life span (срок использо-

вания реагента)



Менеджмент данных и их контроль

• Дата внесения данных (начала измерений)

• Поставщик химических реагентов

• Тип титрования

• Контроль срока использования реагента (Life span) (срок 

годности раствора/стандарта) (определяется 

лабораторией после открытия упаковки)

• Срок годности в закрытой бутылке

• Следование нормативам – в соответствии с EP / USP / ISO 

17025 / ISO Guide 34

• Дата определения титра и измерений

Целостность (достоверность) данных



Подходят для системы OMNIS Metrohm для потенциометрического 
титрования

3S реагенты для волюметрического титрования

3S
Safe Smart 

Secure



Полезная брошюра по Smartchemicals
на русском языке



Благодарю за 
внимание!

Любые вопросы ждем на: mmrussia@merckgroup.com


