LISTY CUKROVARNICKE a REPARSKE

ICUMSA METODY LABORATORNiIi KONTROLY CUKROVARNICKE VYROBY

Metoda GS2-6 (2001)
Stanovenie redukujucich cukrov v bielom cukre
a plantaznom bielom cukre
upravenou titracnou metédou podPa Ofnera

oficialna metoda (1)

1 Rozsah

Touto metddou sa stanovuje redukénd sila roztokov bielych
cukrov s obsahom redukujicich latok, napr. invertného cukru,
v slabo alkalickom roztoku vinanového komplexu s i6énom

Cu* (2, 3, 4,5, 6).
2  Oblast pouZitia

Metbda je pouZzitelnd na biely cukor a plantdZny biely cukor
s obsahom redukujtcich cukrov do 0,089 % (vSeobecna trieda 2).

3  Definovanie pojmov

3.1 Redukujice cukry — si mono- a oligosacharidy s obsahom
volnych aldehydovych alebo keténovych skupin, ktoré maja
redukujici G¢inok na urcité oxidac¢né ¢inidld.

3.2 Invertny cukor — je ekvimoldrna zmes glukozy a fruktozy.
3.3 Redukujuce latky — predstavuji sibor redukujicich cuk-
rov a inych liatok nachddzajicich sa v cukornych produktoch,
s definovanou redukujicou silou vodi ¢inidldm pouZivanym na
stanovovanie redukujtcich cukrov. Podobne ako v pripade re-
dukujicich cukrov sa ich mnoZzstvo vicsinou vyjadruje ako ekvi-
valentné mnozstvo invertného cukru, t.j. mnozstvo invertného
cukru, ktoré ma za danych reakénych podmienok td istd redu-
kujucu silu.

4 Princip metody

Komplex, ktory sa vytvori medzi ionmi Cu** a vinanom sodno-

draselnym, sa redukujicimi cukrami redukuje na jednomocny

Cu’, ktory sa vyzraza ako Cu,O. Vyzrizany Cu,O sa potom sta-

novi jodometrickou titriciou. Cu,O sa v kyslom prostredi oxi-

duje nadbytkom j6du na Cu** a zvySok jodu sa spitne titruje

tiosiranom sodnym.

Reakcia medzi redukujicimi cukrami a komplexom Cu® nie je

stechiometrickd. Vzniknuté mnozstvo Cu,O zavisi od stanove-

nych reakénych podmienok, ktoré je z tohto dovodu potrebné

striktne dodrziavat.

Zistilo sa, ze 1 ml 0,01615 mol/l roztoku jodu je ekvivalentny

1 mg redukujicich cukrov (po zapocitani redukujiceho efektu

sachardzy) (7).

Uprava pdvodnej Ofnerovej metédy A. Emmerichom spociva

v prijati tychto charakteristtk metédy Berlinskeho institatu:

- mnozstvo medi v Ofnerovom ¢inidle je zvysené o 40 %, aby
sa zvicsil meraci rozsah metody z menej nez 20 mg na
25 az 30 mg,
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- pracuje sa so slepou vzorkou, pri ktorej sa stanovi vplyv ne-
Cistot Cinidla,

- pracuje sa so studenou vzorkou, pri ktorej sa stanovi vplyv
inych redukujicich latok vo vzorke ako st redukujice cukry,
tieto latky tvoria Cu,O pri reakcii s jodom pri izbovej teplote.

Jednou z najdolezitejsich vyhod Ofnerovej metddy v porovnani
s metédou Berlinskeho institatu je sacharézova korekcia, ktora
pocita s redukujicou silou sacharézy — ide o redukujicu silu
1 mg na kazdych 10 g sacharézy (8). To je polovi¢nd hodnota,
aka sa pouZziva pri korekcii v metéde Berlinskeho institatu, pri-
Com je stalejsia a spolahlivejsia.

5  Chemikalie a material

UPOZORNENIE A BEZPECNOSTNE OPATRENIA

Pouzivatelia tejto metédy by sa pred pracou s tu uvedenymi
chemikdliami mali obozndmit s platnou legislativou tykajicou
sa zdravia a bezpecnosti pri praci.

Pouzivajte iba destilovant vodu alebo vodu porovnatelnej kva-
lity. VSetky pouzivané chemikilie by mali mat analyticky alebo

vy33i stupern Cistoty, pokial nie je uvedené inak.

5.1 Aktivne uhlie — priaskové.

5.2 Malé kusky pemzy.

5.3 Dodekahydrat hydrogénfosforenanu sodného
Na,HPO;. 12 H,0.

5.4 Tadova kyselina octova, p, = 1,05 g/ml.

5.5 Roztok kyseliny octovej, priblizne 5 mol/1.

5.6 Tetrahydrat vinanu sodno-draselného (Rochellova ale-
bo Seignettova sol), KOOC-CH(OH)-CH(OH)-COONa . 4 H,O.
5.7 Pentahydrat siranu med'natého, CuSO; .5 H,O.

5.8 Uhlic¢itan sodny bezvody, Na,CO;.

5.9 Rozpustny Skrob.

5.10 Kyselina chlorovodikova, priblizne 1 mol/l.

5.11 Kyselina chlorovodikova, priblizne 2 mol/l.

5.12 Upraveny Ofnerov roztok. Do 1000 ml odmernej banky
odvazte 7,0 g pentahydratu siranu mednatého (5.7), 10,0 g uh-
licitanu sodného (5.8), 300 g vinanu sodno-draselného (5.6)
a 50 g hydrogénfosfore¢nanu sodného (5.3). Soli rozpustite
priblizne v 900 ml vody (aby sa vsetky zlozky rozpustili, mozete
v pripade potreby roztok mierne zahriatf). Roztok zohrievajte po
dobu 2 hodiny vo vriacom vodnom kupeli. Ochladte na izbovia
teplotu a dopliite po znacku. Pridajte priblizne 10 g aktivneho
uhlia (5.1) a 5 - 10 mintt mieSajte. Roztok prefiltrujte (6.11).
5.13 Roztok jodi¢nanu draselného 0,01667 mol/1. Pred po-
uzitim suste jodi¢nan sodny 3 hodiny pri 100 °C. OdvaZte 3,5667 g
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jodi¢nanu draselného KIO;. Navazku preneste do 1 000 ml od-
mernej banky, rozpustite vo vode a dopliite vodou po znacku.
5.14 Roztok Skrobu (indikator jodu). V 100 ml nasyteného roz-
toku chloridu sodného rozpustite 1 g rozpustného skrobu. Roz-
tok niekolko mindt udrZujte vo vare.

5.15 Jodid draselny, KI

5.16 Tiosiran sodny, Na,S,0;.5 H,O.

5.17J6d, I..

5.18 Roztok tiosiranu sodného, 0,1 mol/1. Odvizte 24,818 g
tiosiranu sodného (5.16). Preneste ho do 1000 ml odmernej
banky, rozpustite v 400 ml destilovanej vody a dopliite po znac-
ku. Alternativne je mozné pouzit ampule (komeréné roztoky),
napr. Merck Art. 1.09950.

5.19 Roztok tiosiranu sodného, 0,0333 mol/l. Roztok tiosi-
ranu sodného o koncentricii 0,1 mol/l zriedte trojnasobne vo-
dou a Standardizujte jodi¢nanom draselnym. Rozpustite 2 g jodidu
draselného v 10 ml vody. Pridajte 5 ml roztoku kyseliny chloro-
vodikovej o koncentricii priblizne 2 mol/l (5.11) a 10,0 ml roz-
toku jodi¢nanu draselného o koncentracii 0,01667 mol/l (5.13).
Erlenmeyerovu banku zakryte sklickom, jemne pretrepte a roztok
nechajte na tmavom mieste priblizne po dobu 30 minut. Vznik-
nuty jod titrujte roztokom tiosiranu sodného (5.19), kym sa kom-
pletne neodfarbi, tesne pred bodom ekvivalencie pridajte 1 ml
skrobového indikdtora (5.14). Vypocitajte hodnotu faktora fr
roztoku tiosiranu sodného:

30,960
Vi

T

Vr= objem (mbD) titrovaného roztoku tiosiranu sodného.

POZNAMKA — f; je korekcny fakior na tipravu spotrebovaného
objemu roztoku jodu voci experimentdlne zistenej hodnote
0,01615 mol/l, pre ktorii 1 ml zodpovedda 1 mg redukujiicich
cukrov.

5.20 Roztok jodu 0,05 mol/1. V 1000 ml odmernej banke roz-
pustite 53 g jodidu draselného (5.15) v 50 ml destilovanej vody.
Do tejto banky preneste 12,690 g jodu (5.17), rozpustite a dopliite
po znacku vodou. Roztok chrirte pred svetlom. Alternativne
moZete na pripravu pouzit ampule (komercéné roztoky), napr.
Merck Art. 1.09910.

5.21 Roztok jédu 0,01667 mol/1. Trojndsobne zriedte roztok
jodu o koncentricii 0,05 mol/1 (5.20) vodou a Standardizujte ho
roztokom tiosiranu sodného o koncentracii 0,0333 mol/1 (5.19).
Odpipetuijte 25,0 ml roztoku jodu 0,01667 mol/l do 300 ml Er-
lenmeyerovej banky. Pridajte 5 ml roztoku kyseliny octovej
o koncentricii 5 mol/l (5.5). Po jemnom premiesani roztoku
spétne titrujte roztokom tiosiranu sodného o koncentricii 0,0333
mol/l (5.19). Tesne pred dosiahnutim bodu ekvivalencie pridaj-
te 1 ml skrobového indikatora (5.14). Vypocitajte faktor jodové-
ho roztoku f;

Ve fr
Jfi= 25

Vy= objem titrovaného roztoku tiosiranu sodného (ml),
Jr=korekény faktor roztoku tiosiranu sodného.

6  Pristrojové vybavenie
6.1 Analytické vahy — s rozlisenim 0,1 mg.

6.2 Presné vahy - s rozliSenim 0,1 g.
6.3 Byrety — s objemom 50 ml.
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6.4 Erlenmeyerove banky — s objemom 300 ml.

6.5 Odmerné banky — 1000 ml a 200 ml.

6.6 Pipety — s objemom 1 ml, 15 ml a 50 ml.

6.7 Krycie skli¢ka — na zakrytie Erlenmeyerovych baniek.
6.8 Bunsenov horik, trojnozka a drotena sietka.

6.9 Vriaci vodny kuapel.

6.10 Vodny kipel so studenou tecicou vodou.

6.11 Filtra¢ny papier.

7  Postup

7.1 Priprava vzorky. Roztok pripraveny na analyzu by nemal

obsahovat viac ako 25 mg invertného cukru v 50 ml. Tdto po-

iadavku splia 40 g bieleho cukru rozpusteného vo vode na

vysledny objem 200 ml.

7.2 ,Hodnota za horiica“. Zmiesajte 50 ml pripraveného roz-

toku (7.1) s 50 ml Ofnerovho roztoku (5.12). K zmesi pridajte

niekolko kuiskov pemzy (5.2).

a) Zmes privedte do varu za 4 - 5 mintt zahriatim na Bunseno-
vom horiku, trojnozke a drdtenej sietke. Varte presne 5 mindt.
Var zadina, ked celym povrchom zohrievaného roztoku uni-
kaji pocetné bubliny pary. Zmes schladte vo vodnom kupeli
so studenou tec¢icou vodou. Zmes by mala dosiahnut izbova
teplotu po priblizne 10 mindtach.

b) Pridajte 1 ml koncentrovanej kyseliny octovej (5.4). Dalej
priddvajte roztok jodu (5.21), kym farba roztoku nedostane
typicky jodovy nadych. Nadbytkom joédu sa vzniknuty oxid
medny rozpusti. Zaznamenajte tento objem ako V.

Do roztoku pridajte 15 ml roztoku kyseliny chlorovodikove;j
o koncentricii 1 mol/1 (5.10) tak, Ze ju budete prilievat po stene
banky, aby sa do roztoku zmyli vsetky zvyskové kvapdcky.
Banku zakryte hodinovym sklickom a jemne fiou pohybuijte 2
minuty, kym sa vyzrazany Cu,O Uplne nerozpusti.

Vzorku titrujte roztokom tiosiranu sodného o koncentracii 0,0333
mol/l (5.19). Tesne pred dosiahnutim bodu ekvivalencie pridaj-
te 1 ml roztoku skrobu. Zaznamenajte tento objem ako V..
Kroky (a) a (b) opakujte s dalsim pripravenym roztokom zmiesa-
nym s Ofnerovym c¢inidlom. Zaznacte priemernt hodnotu obje-
mov spotrebovanych roztokov jodu a tiosiranu V; a V,ziskanych
v uvedenych dvoch pokusoch.

7.3 ,Hodnotazastudena“. ZmieSajte 50,0 ml pripravenej vzor-
ky (7.1) s 50,0 ml Ofnerovho roztoku (5.12).

Vzorku nechajte pri izbovej teplote 10 minat.

Opakujte krok (b) v 7.2. Poznacte si hodnoty V; a V, pre obje-
my jodu a tiosiranu sodného.

7.4 ,Hodnota slepej vzorky“. ZmieSajte 50 ml vody s 50 ml
Ofnerovho roztoku (5.12). Opakujte kroky (a) a (b) zo 7.2. Po-
znacte si hodnoty Vs a Vi pre objemy jodu a tiosiranu sodného.
POZNAMKA — Je déleZité, aby Cas, ktory uplynie medzi prida-
nim roztoku jodu a zaciatkom spditnej titrdcie, bol rovnaky pri
hodnote za studena aj za tepla.

8  Vyjadrenie vysledkov

8.1 Vypocet vysledkov

Pridané mnozstvo jodu ,za hordca“ = V.
Pridané mnoZstvo tiosiranu ,za horaca“ = V..
Pridané mnoZstvo jodu ,za studena“ = V.
Pridané mnoZstvo tiosiranu ,za studena“ = V.
Pridané mnoZzstvo jodu pre ,slepd vzorku® = Vi.

61



LISTY CUKROVARNICKE a REPARSKE

Pridané mnoZstvo tiosiranu pre ,slepd vzorku® = Vj.
Korigovana spotreba roztoku j6du o koncentricii 0,01667 mol/1:
- vypocitana ,hodnota za horica“ A =[(V;. ) — (V.. )],

- vypocitana ,hodnota za studena“ B =[(V3./f) — (V;. )],

- vypocitana ,hodnota za hordca“ A =[(Vs. ) — (V. )],
pricom f; je faktor roztoku jodu vypocitany v bode 5.21
a sacharézova korekcia D predstavuje 0,1 ml roztoku jédu na
1 g sacharézy v reakcénej zmesi.

(A-B-C- D). 1000
s

invertny cukor (mg/kg) =

kde s = mnozstvo vzorky v 50 ml pripraveného roztoku (7.1).

8.2 Vzorovy vypocet. Odvizilo sa 40 g bieleho cukru
a rozpustilo na vysledny objem roztoku 200 ml. 50 ml tohto
roztoku obsahuje 10 g sacharozy.

Mnozstvo jédového roztoku pridaného na stanovenie hodnoty
»za hordca“ je 20,00 ml.

Mnozstvo spotrebovaného roztoku tiosiranu sodného je 18,80 ml.
Mnozstvo roztoku jodu pridaného na stanovenie hodnoty ,za
studena“ je 20,00 ml.

Mnozstvo spotrebovaného roztoku tiosiranu sodného je 19,90 ml.
Mnozstvo roztoku jodu pridaného k slepej vzorke je 20,00 ml.

Mnozstvo spotrebovaného roztoku tiosiranu sodného je 20,00 ml.
Vypocitand hodnota frje 1,029.

Vypocitand hodnota f;je 1,031.

A =1[(20,00 . 1,031) — (18,80 . 1,029)] = 1,27

B =[(20,00 . 1,031) - (19,90 . 1,029)] = 0,14

C =1(20,00 . 1,031) — (20,00 . 1,029)] = 0,04
D =10,0.0,1=1,00
Mnozstvo redukujtcich cukrov je (mg/kg):

(1,27 — 0,14 — 0,04 — 1,00) . 1000
10

= 9’0

8.3 Presnost (1). Pre biele cukry a plantdzne biele cukry ob-
sahujice 0,007% az 0,089% redukujicich cukrov by absolitny
rozdiel medzi dvoma vysledkami ziskanymi za podmienok opa-
kovatelnosti nemal byt vy3si ako 0,006%. Absolttny rozdiel medzi
dvoma vysledkami ziskanymi za podmienok reprodukovatel-

nosti by nemal byt vyssi ako 0,011%.
9 Literatira

1. Sprava z 23. zasadania ICUMSA. 2002, s. 310.

2. Browne C. A., ZersaN F. W.: Physical and Chemical Methods of
Sugar Analysis. Wiley, New York, 1941, s. 837.

. Jackson R. F., McDonawp E. J.: J. A. O. A. C,, 26, 1943, s. 462.

. Official Methods of Analysis of the Association of Official Agri-
cultural Chemists, 1955, A.O.A.C., Washington, 548, 901.

. Sprava z 11. zasadania ICUMSA, 1954, s. 20.

. Sprdava z 15. zasadania ICUMSA, 1970, s. 147.

. Scunemer F. (ed.): Sugar Analysis: ICUMSA Methods, 57, 1979.

. Sprava z 15. zasadania ICUMSA, 1970, s. 132.

SN}

0 4 O\

PreloZila AlZbeta Korcekouvd




