LISTY CUKROVARNICKE a REPARSKE

ICUMSA METODY LABORATORNEJ KONTROLY CUKROVARNICKEJ VYROBY

Metoda GS4/3-9 (1994)
Stanovenie celkovych redukujucich cukrov
po hydrolyze v melase a rafinadnych sirupoch
metoédou podPa Luffa Schoorla

oficialna metoda

1 Rozsah (1)

Tato metdda je aplikovatelnd na vSetky vzorky melasy (VSeo-
becna trieda 4). MoZe sa tieZ aplikovat na rafinidne sirupy (Vse-
obecna trieda 3).

2  Oblast pouZitia

Tato metdda, ktord modze tvorit zaklad zmliv o obchodovani
s melasou, meria celkové redukujice cukry, ako glukézu, po
hydrolyze vo vzorkdach melasy. Nemdze sa pouZit na stanove-
nie skuto¢nej sacharézy odpocitanim pociato¢nych redukuji-
cich cukrov a ndslednym vyndsobenim koeficientom 0,95 (pozri
tiez metodu GS4/3-7). Ked sa pouzije tento postup alebo pria-
me vyndsobenie celkovych redukujacich cukrov po hydrolyze
koeficientom 0,95, aby sa ziskal ,cukor (sacharéza), takto zis-
kany vysledok je len na uspokojenie obchodnych poziadaviek.
Nejednd sa o presné meranie cukru (sacharézy).

Tato metoda sa tiez pouziva na stanovenie ,sacharézy“ plus
Jinvertu® v rafinidnych sirupoch stanovenim celkovych redu-
kujtcich cukrov po hydrolyze. Vysledok sa zvycajne prevedie
na ,% sacharozy“ vynasobenim Gdaja o celkovych redukujicich
cukroch koeficientom 0,95.

3  Definicie pojmov
3.1 Redukujiice cukry. Redukujice cukry v melase po hyd-

rolyze su primarne, ale nie vylucne, glukéza a fruktéza.
3.2 Invert — je ekvimoldrna zmes glukozy a fruktozy.

Tab. |. Tabulka hodnét pre 25 ml Luff Schoorlovho cinidla
Tiosiran Glukéza Tiosiran Glukéza Tiosiran Glukéza
sodny (mg) sodny (mg) sodny (mg)
0,1 mol/l 0,1 mol/ 0,1 mol/
(ml) (ml) (ml)
1 2,4 9 22,4 17 44,2
2 48 10 25,0 18 47,1
3 7,2 11 27,6 19 50,0
4 9,7 12 30,3 20 53,0
5 12,2 13 33,0 21 56,0
6 14,7 14 35,8 22 59,1
7 17,2 15 38,5 23 62,2
8 19,8 16 41,3
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4 Princip metddy

Redukujice cukry vo vzorke sa zohrievaji na bode varu za
Standardnych podmienok s mednatym roztokom, ktory sa ¢ias-
to¢ne redukuje na medny. Prebytok dvojmocnej medi sa stano-
vuje jodometricky.

Tato ICUMSA metdda sa odlisuje od pdvodnej metddy pouzitim
Standardizadcie Luff Schoorlovho ¢inidla (2, 3).

POZNAMKA — Opis metody, kiory nasledugje, je uréeny pre mela-
su, ale kazdy detail, okrem pripadnej potreby Cerenia Carrezo-
vymi roztokmi, je aplikovatelny na rafinddne sirupy.

5  Chemikalie a material

UPOZORNENIE A BEZPECNOSTNE OPATRENIA:
POUZIVATELIA TEJTO METODY BY SA PRED PRACOU S TYMITO CI-
NIDLAMI MALI OBOZNAMIT S NARODNOU LEGISLATIVOU TYKAJU-
COU SA ZDRAVIA A BEZPECNOSTI PRI PRACI.

Pouzivajte len destilovant vodu alebo vodu podobnej kvality.
Chemikalie by mali mat stupen Cistoty pre analyzu alebo vyssi,
pokial nie je uvedené inak.

5.1 Carrezov roztok I - vo vode rozpustite 21,9 g octanu zino¢-
natého a 3 g fadovej kyseliny octovej. Dopliite vodou na objem 100 ml.
5.2 Carrezov roztok II — vo vode rozpustite 10,6 g ferokyani-
du draselného (hexakyanozeleznatan draselny). Dopliite vodou
objem na 100 ml.

5.3 MetyloranZ, priblizne 0,1 g/100 ml.

5.4 Kyselina chlorovodikova, priblizne 4,0 mol/l a priblizne
1,0 mol/I.

5.5 Kyselina chlorovodikova, priblizne 0,1 mol/l.

5.6 Roztoky hydroxidu sodného, priblizne 0,1 mol/l
a 10 g/100 ml.

5.7 Luff Schoorlovo ¢inidlo. Odvizte 86,2 g uhli¢itanu sod-
ného (bezvody), 31,3 g hydrogénuhli¢itanu sodného, 70,0 g
citranu sodného a 25,0 g siranu mednatého (praskovy). Soli za
sucha dobre pomiesajte a rozpustite za stileho mie3ania v 800
ml studenej vody. Dopliite na 1 L

5.8 Roztok tiosiranu sodného, 0,1 mol/I.

5.9 RoztokSkrobu. Zmes 5 g rozpustného skrobu v 30 ml vody
pridajte do 11 vriacej vody. Varte 3 min, nechajte vychladnit a ak
je to potrebné, pridajte 10 mg jodidu ortutnatého ako konzerva-
¢nej latky.

5.10 Kyselina sirova, priblizne 3 mol/l.

5.11 Roztok jodidu draselného, 30 g/100 ml.

5.12 Granulovana pemza — vyvarend v kyseline chlorovodi-
kovej, oprand vo vode a vysusena.
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5.13 3-metylbutan-1-ol — alebo tekuty parafin, alebo roztok
silikénu, ako odpernovac.

5.14 Roztok fenolftaleinu, 1 g/100 ml. Rozpustite 1 g fenolfta-
leinu v 60 ml priemyselného metylovaného liehu (denaturova-
ny alkohol) a doplnte vodou na objem 100 ml.

6  Pristrojové vybavenie

6.1 Stopky (1hod) — merajice mintty a sekundy.
6.2 Vriaci vodny kapel.

6.3 Jemna pemza — alebo sklené gulicky.

6.4 Kovovy kruh - alebo iné vhodné zariadenie na zatazenie.
6.5 Odmerné banky — s objemom 100 ml, 250 ml.
6.6 Pipety — s objemom 25 ml, 50 ml.

6.7 Erlenmeyerova banka — s objemom 300 ml.
6.8 Spitny chladic.

6.9 Byreta — s objemom 50 ml.

6.10 Kadicka — s objemom 300 ml.

6.11 Filtra¢ny lievik.

6.12 Analyticka vaha — s rozliSenim 1 mg.

7  Postup

7.1 Standardizicia Luff Schoorlovho ¢&inidla. Rozpustite
2,375 g sachardzy (vysuSenej pri 100 °C) v priblizne 100 ml vody
v 300ml kadicke, pridajte 15 ml 1 mol/1 kyseliny chlorovodiko-
vej a potrebné mnozstvo vody, aby ste ziskali objem 150 ml.
Ohrejte na bod varu, varte 2 min, ochladte, pridajte 2 az 3 kvapky
roztoku fenolftaleinu, zneutralizujte roztokom hydroxidu sod-
ného 10 g/100 ml, preneste do 500 ml odmernej banky a zriedte
vodou na objem 500 ml. Tento roztok obsahuje 0,005 g/ml ekvi-
valentu glukézy.

Napipetujte 50 ml tohto roztoku do 200ml odmernej banky
a doplnte vodou po znacku, aby ste ziskali roztok obsahujici
1,25 mg/1 ekvivalentu glukézy. PouZite 25 ml tohto roztoku na
titrdciu Luff Schoorlovho ¢inidla podla postupu popisaného
v bode 7.4, vratane slepého pokusu. Pouzitych 31,25 mg redu-
kujaceho cukru by malo dat 12,35 ml ,rozdiel v spotrebe®
0,1 mol/1 tiosiranu sodného. Ak sa vysledok odliSuje, musi sa
vypocitat Standardizacny faktor, / a nasledne podla neho upra-
vit koncentricie. Pozri bod 8.1.

7.2 Priprava ¢ereného roztoku melasy. Odvazte 2,5 g me-
lasy do 250 ml banky a pridajte 200 ml destilovanej vody. Vy-
Certe pridavkom 5 ml Carrezovho roztoku I, mieSajte 1 min.
Pridajte 5 ml Carrezovho roztoku II a znovu mieSajte 1 min.
Dopliite objem studenou vodou, pomiesajte a prefiltrujte.

7.3 Priprava hydrolyzovanej melasy. Pomocou pipety odo-
berte 50 ml tohto roztoku a preneste do 100ml odmernej ban-
ky. Pridajte niekolko kvapiek roztoku metyloranze (5.3), a potom
opatrne za neustdleho miesania pridavajte kyselinu chlorovodi-
kova (4 mol/D), dokial sa roztok nezafarbi iplne na Cerveno.
Pridajte 15 ml kyseliny chlorovodikovej (0,1 mol/D. Doplrte vo-
dou na objem 100 ml a premiesajte. Odoberte najviac 25 ml roz-
toku, obsahujtcich aspori 60 mg redukujicich cukrov vyjadrenych
ako glukoza. Ak je to potrebné, doplrite na objem 25 ml a stanov-
te obsah redukujtcich cukrov metédou podfa Luffa Schoorla.
7.4 Titracia metédou Luffa Schoorla. Pomocou pipety odo-
berte 25 ml Luff Schoorlovho ¢inidla (5.7) do 300ml banky
s okrahlym dnom, pridajte presne 25 ml roztoku hydrolyzovanej
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melasy (7.3) a pridajte niekolko granidl pemzy alebo varnych gu-
liciek (6.3). Nasadte spitny chladi¢ a umiestnite na drdtend mriezku,
pod ktorou hori plamen. Nastavte plamen tak, aby obsah banky
zovrel za priblizne 2 min. Obc¢as banku rukou pootocte, aby sa
roztok premiesal. Varte presne 10 min: proti peneniu pouZite
niekolko kvapiek odpeniovaca (5.13). Okamzite ochladte
v studenej vode a asi po 5 min titrujte nasledovne: pridajte 10 ml
roztoku jodidu draselného (5.11) a hned potom (opatrne pre
nebezpecie silného penenia) pridajte 25 ml 3 mol/l kyseliny
sirovej (5.10). Titrujte s 0,1 mol/l roztokom tiosiranu sodného
(5.8) az kym sa neobjavi matna Zltd. Pridajte Skrobovy indikator
(5.9) a dokondite titrdciu. Vykonajte rovnak titriciu zmesi po-
zostavajucej z 25 ml Luff Schoorlovho ¢inidla a 25 ml vody. Pri-
dajte 10 ml roztoku jodidu draselného (5.11) a 25 ml 3 mol/l
kyseliny sirovej (5.10). Nevarte. Toto ddva slepy titer a tieZ ,roz-
diel v spotrebe®, Co je rozdiel medzi tittom hydrolyzovanej me-
lasy a slepym titrom.

POZNAMKA — Reprodukovatelnost metédy zdvisi na presnosti
postupu. Napr. v bode 7.3 je nevybnuiné banku vioZit do silno
vriacebo kiipela. Ponorenie nasledujiicich baniek musi byt rov-
naké a v bode 7.4 doba varu musi byt presne 10 min, s ndslednym
prudkym ochladenim.

8  Vyjadrenie vysledkov

8.1 Vypocet standardizacného faktoru. Vypocitajte ,rozdiel
v spotrebe* medzi standardizacnou titriciou a slepou titriciou (7.1),
vyjadreny v ml 0,1 mol/l roztoku tiosiranu sodného. Z tab. I.
odcitajte mnozstvo ekvivalentu glukézy (v mg) pre ,rozdiel
v spotrebe®. Interpolujte, ak je to potrebné.

Nech mnozstvo glukézy odcitanej z tab. 1. = x, potom:

Standardizacny faktor, F= 31,25/x.

8.2 Vypocet celkovych redukujicich cukrov. Vypocitajte
Jfozdiel v spotrebe“ medzi titriciou vzorky a slepého pokusu
(7.4), vyjadreny v ml 0,1 mol/l roztoku tiosiranu sodného. Z tab.
L. odcitajte ekvivalent glukézy (mg) pre dany ,rozdiel v spotrebe*.
Nech mnozstvo glukézy (mg) odcitanej z tab. 1. = ya mnoZzstvo
vzorky pouzitej v bode 7.2 = m, potom:

Celkové redukujice cukry (% m/m) =2 . F. y/m

8.3 Presnost (4). Pre melasu obsahujicu priblizne 50 % cel-
kovych redukujicich cukrov (v rozpiti 40-60 %), by absolttny
rozdiel medzi dvoma vysledkami ziskanymi za podmienok opa-
kovatelnosti nemal byt vy3si ako 1,64 %. Absolutny rozdiel medzi
dvoma vysledkami ziskanymi za podmienok reprodukovatel-

nosti by nemal byt vyssi ako 2,59 %.
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