ICUMSA metody laboratorni kontroly cukrovarnické vyroby

ICUMSA METODY LABORATORNiIi KONTROLY CUKROVARNICKE VYROBY

Metoda GS2/3-17 (2002)

Stanovenie konduktometrického popola
v rafinovanych cukroch

oficialna metoda

1 Rozsah

Obsah konduktometrického popola v roztokoch s koncentraciou
28 g/100 g vyjadruje koncentriciu ionizovanych rozpustnych
soli pritomnych v roztokoch s nizkou vodivostou (1).

2  Oblast pouzitia

Tato metédu mozno pouzit pre biely cukor (vSeobecna trie-
da 2) a pre Specidlne cukry (vSeobecna trieda 3).

POZNAMKA — Pre cukry obsabujiice protibrudkujiicu Ildtku
Ducatillon (2) opisuje metodu, vyuzivajiicu ICUMSA metodu
GS3-21, pri ktorej sa najprv stanovi obsab protibrudkujiicej litky.

3  Definicie pojmov (3)

Popol stanoveny konduktometricky (zndmy pod menom kon-
duktometricky popol) nemozno priamo porovnavat s gravimet-
rickym popolom stanovenym spalovanim a vaZzenim popola.
Konduktometricky popol ma svoj $pecificky vyznam. Faktory,
ktoré sa pouzivaji na premenu hodnoty vodivosti na obsah
popola, st zvolené tak, aby obsah konduktometrického popola
priblizne zodpovedal obsahu sulfitového popola. Tento koefi-
cient bol stanoveny konvenciou a nemozno ho experimentilne
overi.

4 Princip metédy (4)

Stanovi sa $pecifickd vodivost roztoku bieleho cukru
s koncentriciou 28 g/100 g. Dosadenim konven¢ne dohodnu-
tého faktora (5) sa potom vypocita ekvivalent obsahu popola.

5  Chemikalie

5.1 Purifikovana voda. Na pripravu vsetkych roztokov (roz-
toku cukru a chloridu draselného) pouzivajte dvakrat destilo-
vanu alebo deionizovanid vodu s vodivostou nizSou ako 2 uS/cm.
5.2 Chlorid draselny, 0,01 mol/1. OdviZzte 745,5 mg chlori-
du draselného, vopred vysuseného pri 500 °C (matna Cervend
Ziara) a rozpustite vo vode v odmernej banke s objemom 11
a dopliite po znacku. MdZe sa tiez pouzit komeréne dodavany
roztok.

5.3 Chlorid draselny, 0,0002 mol/1. V 500 ml odmernej ban-
ke zriedte 10 ml roztoku chloridu draselného o koncentricii
0,01 mol/1 (5.2) a dopliite po znacku vodou. Takto pripraveny
roztok ma pri 20 °C vodivost 26,6 0,3 uS (po odpocitani mer-
nej vodivosti pouzitej vody).
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6  Pristrojové vybavenie

6.1 Konduktometer (6).

6.2 Odmerné banky — odmerné banky ICUMSA (7) o objeme
100, 500 a 1 000 ml.

6.3 Pipety — pipety triedy A (8) s objemom 10 ml.

6.4 Analytické vahy — s rozlisenim 0,1 mg.

7  Postup

7.1 Urcenie konstanty sondy. Konstanta konduktometrickej
sondy je definovana ako pomer vzdialenosti medzi elektrédami
vztiahnuty na ich povrch a vyjadruje sa v.em™. Aj ked obe tieto
veli¢iny st fixné, ale menia sa od sondy k sonde, je potrebné
urdit tito konstantu pre kazda sondu a pravidelne ju kontrolovat.
Sonda sa kalibruje pomocou Standardného roztoku chloridu
draselného so zndmou vodivostou (5.3) a konStanta sondy je
pomerom hodnoty vodivosti tohto roztoku (26,6 uS/cm), zvyse-
nou o vodivost vody a meranou hodnotou vodivosti tohto roz-
toku pri 20 °C.

Na toto stanovenie musi byt najprv stanovena vodivost deioni-
zovanej vody. Hruba vodivost vody je:

konstanta sondy (dand vyrobcom) x odcitand vodivost vody pri 20°C.

Po odmerani vodivosti roztoku chloridu draselného (5.3) je potom
hrubd konstanta sondy:
vodivost standardného roztoku KCI + brubd vodivost vody
odcitand hodnota vodivosti roztoku KCI pri 20 °C

TakZze korigovand hodnota vodivosti vody je:
Cooay = K’ (bruba konstanta sondy) x odcitand vodivost vody

A spravna hodnota konstanty sondy je:

vodivost standardnébo roztoku KCl + C,,
odcitand bodnota vodivosti roztoku KCI pri 20 °C

) =

Ak sa tito hodnota nedd pouZit priamo v pristroji, potom musi
byt vysledok merania vodivosti ndsobeny touto konstantou.
7.2 Vodivost vzorky. Rozpustite 31,3 g 0,1 g cukru vo vode
v 100ml odmernej banke a dopliite na vysledny objem pri 20 °C
(alebo rozpustite 28,0 g +0,1 g cukru vo vode tak, aby vysledna
hmotnost roztoku bola 100,0 g). V pripade tekutych vzoriek,
skdsobny roztok musi byt pripraveny tak, aby obsahoval 31,3 g
susiny/100 ml roztoku, resp. 28,0 g susiny/100 g roztoku.
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Po dokladnom premiesani preneste roztok do meracej nddobky
a odmerajte vodivost pri 20 +0,2 °C. Meranie skontrolujte pro-
strednictvom referencného roztoku (5.3).

8  Vyjadrenie vysledkov

8.1 Vypocet vysledkov (5). Ak C, je vodivost namerani
v uS/cm pri 20 °C a ak €, mernd vodivost vody pri 20 °C, po-
tom korigovand konduktivita roztoku 28 g/100 g (Cs) je:

Cy = C;— 0,35C,

a

obsab kondukiometrického popola (%) = 6 . 107 . Cy

8.2 Korekcia na teplotu. Ak meranie nemozno vykonat pri
Standardnej teplote 20 °C, je mozné ziskany vysledok teplotne
korigovat za predpokladu, Ze teplotnd odchylka je v rozmedzi
15 °C. Této korekcia je (10):

Copr = <
1+ 0,026(T= 20) ’

kde Cyje konduktivita pri teplote 7.

POZNAMKA (11)- Vodivost Standardnébo roztoku chloridu dra-
selného (5.3) je udand pre teplotu 20 °C. Ak meranie nemozno
vykonat pri Standardnej teplote 20 °C, potom vodivost standard-
ného roztoku chloridu draselného urcime ako:

vodivost KCI (5.3) pri teplote T°C = 26,6[1 + 0,021(T- 20)]
v teplotnom rozsabu 20 +5°C

8.3 Presnost stanovenia. V kruhovych testoch, na ktorych
sa podielalo 8 laboratérii s 11 vzorkami bieleho cukru od Braun-
schweigského instititu, sa zistilo nasledovné. Pre cukry
s priemernym obsahom popola 0,0123 % by absolitny rozdiel
medzi dvomi vysledkami ziskanymi za podmienok opakovatel-
nosti nemal byt vi¢si ako 0,00115 %. Absoldtny rozdiel medzi
dvomi vysledkami ziskanymi za podmienok reprodukovatelnosti
by nemal byt vicsi ako 0,00177 %. Tato metdda bola v roku
1990 schvalena ako oficidlna metéda (13).
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