LISTY CUKROVARNICKE a REPARSKE

ICUMSA METODY LABORATORNiIi KONTROLY CUKROVARNICKE VYROBY

Metoéda GS2/3/9-5 (2007)
Stanovenie redukujucich cukrov
v precistenych cukroch
metédou EDTA podFfa Knighta a Allena

oficialna metoda (1)

1 Rozsah a oblast pouzitia (2)

Této metdda je vhodnad na stanovenie nizkych obsahov reduku-
jucich cukrov, napr. v bielych cukroch, zahfriajacich 3pecidlne
biele cukry a plantizne biele cukry (3), az do 0,05 %. Takéto
nizke hodnoty nie je mozné uspokojivo stanovit titriciou Feh-
lingovho roztoku.

2  Princip

Roztok cukru sa zohrieva vo vriacom vodnom kupeli s alkalickym
mednatym cinidlom. Mednaté i6ny sa v pritomnosti redukuji-
cich cukrov redukuji na nerozpustny oxid medny. Po ochlade-
ni sa zostatkové mednaté idny titruji s EDTA s pouzitim
murexidu ako indikatora.

3 Chemikalie

UPOZORNENIE A BEZPECNOSTNE OPATRENIA: POUZIVATELOM
TEJTO METODY SA ODPORUCA OBOZNAMIT SA S NARODNOU LE-
GISLATIVOU TYKAJUCOU SA ZDRAVIA A BEZPECNOSTI PRI PRACI
A KONZULTOVAT S DODAVATELMI CHEMIKALII PRED MANIPULACIOU
S CINIDLAMI. HLAVNE SA VYHNUT INHALACII PRASKOVE] METYLE-
NOVEJ MODREJ POCAS ROZTIERANIA V BODE 3.3. POUZIVAJTE IBA
CHEMIKALIE ANALYTICKEJ CISTOTY, POKIAL NIE JE UVEDENE INAK.

3.1 Alkalické mednaté ¢inidlo. V 1 1 banke rozpustite 25 g
uhli¢itanu sodného a 25 g vinanu sodno-draselného v asi 600 ml
vody, ktord obsahuje 40,0 ml roztoku 1,0 mol/l hydroxidu sod-
ného. Rozpustite 6,000 g siranu mednatého (CuSO,.5H,0) v asi
100 ml vody a kvantitativne pridajte k alkalickému roztoku vi-
nanu. Zriedte zmes na objem 1 I a dokladne premiesajte.

3.2 Roztok EDTA, 0,005 mol/l. Pripravte roztok obsahujici
1,860 g/I disodnej soli kyseliny etyléndiamintetraoctovej (EDTA)
ako je pozadované a po pouZiti vylejte.

Alternativne moZete zriedit 50 ml roztoku 0,01 mol/l EDTA (ko-
merc¢ne dostupny) na 100 ml ako je pozadované.

3.3 Indikator murexid. Spolu rozotrite 0,5 g murexidu (amén-
na sol kyseliny purpurovej) v praskovej forme, 0,15 g praskove;j
metylénovej modrej a 40 g chloridu sodného.

Indikitor je najlepsie skladovat v exsikitore nad silikagélom
(napr. Envirogel — www.envirogel.co.uk), pretoZze vlhké pro-
stredie sposobuje vznik hrudiek. Roztok indikatora nie je stabil-
ny.

POZNAMKA — Murexid aj metylénovd modrd sii dostupné len
ako chemikdlie na vseobecné pouZitie alebo ako indikdtor.
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3.4 Sacharéza — obsahujica menej ako 0,002 % redukujtcich
cukrov (uvedena ako ,low-invert — s nizkym obsahom invertu).

4 Pristrojové vybavenie

4.1 Vahy - s rozliSenim 2 mg.

4.2 Skumavky - 150 mm X 20 mm.

4.3 Biela porcelanova miska — na titrdciu, umoziujica lah-
ké urcenie koncového bodu.

4.4 Vodné kipele — jeden udrziavany na bode varu s nejakym
drziakom skumaviek, napr. diery vo veku; druhy obsahujici
vodu z vodovodu izbovej teploty alebo nizsej.

4.5 Byrety a pipety.
5  Postup

5.1 Odvizte presne 5,0 g cukru do skimavky a rozpustite
v 5 ml destilovanej vody pretrepavanim bez zahrievania. Pridaj-
te presne 5 ml alkalického mednatého roztoku (3.1). Dékladne
premiesajte skimavku a ponorte do vriaceho vodného kupela
na 5 min, potom okamzite ochladte v studenom kupeli.

5.2 Preneste obsah skimavky aj oplachy do bielej porcelino-
vej misky, pridajte priblizne 0,1 g indikdtora pouzitim malej
Spachtle alebo plochej sklenenej ty¢inky a pomiesajte.
POZNAMKA — Ak sa skiimavka a jej obsah nechd stdt pred titrd-
ciou, vyzrdazany oxid medny sa postupne rozpiista.

5.3 Titrujte roztok roztokom EDTA (3.2) za stileho mieSania
magnetickym miesadlom alebo sklenenou ty¢inkou. EDTA by
sa mala pridavat z byrety do porcelinovej misky kontinuilne
pocas titricie. Je potrebné mieSat roztok po cely ¢as. Ked sa
koncovy bod za¢ne priblizovat, rychlost pridivania EDTA sa
mdze znizit na 2-3 kvapky za sekundu, ale nesmie sa prerusit az
do dosiahnutia koncového bodu. Je to kvoli tomu, Ze vytvorena
farba sa moze stratit kvoli oxidacii, to znamend, Ze ak bola titra-
cia preruSend, po obnoveni titricie sa moze urcit nespravny
koncovy bod.

Zmena farby pocas titricie je postupna. Roztok je na zaciatku
zeleny, prechddza do sivej a nakoniec do purpurovej. Tieto
zmeny s postupné, ale za koncovy bod mozno povazovat, ked
sa dosiahne prva Uplne purpurova farba (obsah celého roztoku
je purpurovy). Po ukoncent titricie si netreba vsimat, ak dosia-
hnutd farba zacne miznut. Je to kvoli oxidacii a Ziadne dalsie
mnozstvo EDTA sa uz nemi pridavat.

Kazdu vzorku treba analyzovat dvojmo, aby sa zabezpecilo pres-
né stanovenie redukujicich cukrov. Zaznamenajte priemer dvoch
titrov, 7' (ml).
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Tab. I. Obsah redukujucich cukrov

Titraény objem T Redukujtce Titraény objem T Redukujtce
(ml roztoku EDTA) cukry (ml roztoku EDTA) cukry
(3.2) (%) (3.2) (%)
32-38 0,050 11,5-12,0 0,024
39-44 0,048 12,1-127 0,022
45-5,0 0,046 12,8-13,3 0,020
Sl = (a7 0,044 13,4 -14,0 0,018
58-6,3 0,042 14,1 -14,6 0,016
6,4-7,0 0,040 14,7 -15.2 0,014
71-76 0,038 153-15,9 0,012
7,7-82 0,036 16,0 - 16,5 0,010
83-89 0,034 16,6 - 17,1 0,008
9,0-95 0,032 17,2-17,8 0,006
9,6 - 10,1 0,030 179-184 0,004
10,2-10,8 0,028 18,5-19,1 0,002
10,9-114 0,026

6  Vyjadrenie vysledkov

6.1 Vypocet. Obsah redukujicich cukrov sa ziska z tab. I. ale-
bo prednostne z kalibra¢nej krivky odvodenej z pridavania zna-
mych mnozstiev invertného cukru k sacharéze s nizkym
obsahom invertu (3.4) a vykonanim horeuvedeného postupu.
Pripravte roztok invertného cukru 10 g/1 ako je uvedené v metode
ICUMSA GS1/3/7-3. Zriedte ho na roztok invertného cukru 0,5 g/1
a pripravte Standardy s obsahom 0,05; 0,04; 0,03; 0,02; 0,01
a 0,000% invertu priddvanim vhodnych mnozstiev tohto rozto-
ku invertného cukru do ¢istych suchych skimaviek a doplnenim
na objem 5 ml. Pridajte 5 g sachar6zy s nizkym obsahom inver-
tu a postupujte podla horeuvedeného postupu.

Grafickd metoéda dava linedrnu zavislost az do 0,05 g redukuji-
cich cukrov/100 g sachardzy.

6.2 Presnost (1). Pre biele cukry obsahujice 0,009 % aZ 0,04 %
redukujicich cukrov, by absolitny rozdiel medzi dvoma vysledka-
mi ziskanymi za podmienok opakovatelnosti nemal byt vicsi ako
0,004 %. Absolttny rozdiel medzi dvoma vysledkami ziskanymi za
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8  Histdria

Knightova a Allenova metéda bola prvykrat publikovana
v , ICUMSA Methods of Sugar Analysis“ od H. C. S. DeWhalleya
z roku 1964. Bola znovu publikovana v ,Sugar Analysis: ICUMSA
Methods“ od F. Schneidera z roku 1979 a v JJCUMSA Methods
Book* v roku 1994 ako oficidlna metéda GS2/3-5. Bola revidova-
nd v rokoch 1997 a 2001. V roku 2006 bola precislovand na me-
todu GS2/3/9-5, aby pokryla pouzitie aj pre plantazne biele cukry.
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