ICUMSA metady laboratérnej kontroly cukrovarnickej vyroby

ICUMSA METODY LABORATORNEJ KONTROLY CUKROVARNICKEJ VYROBY

Metoda GS4/7-1 (1994)
Stanovenie zjavnej sacharozy v melase
metodou dvojitej polarizacie

pripustna metoda

1 Rozsah

Tato metdda, ktord modze tvorit zaklad zmluv o obchodovani
s melasou, meria sachar6zu v trstinovej alebo repnej melase bez
pritomnosti vplyvu rafinézy, kestézy a inych neznamych latok,
ktoré sposobuji ndrast opticky aktivnych litok, na hydrolyzu. Sti-
die ICUMSA potvrdili, Ze tieto vplyvy st beZzné, a preto sa takto
ziskany vysledok oznacuje za ,zjavna sacharézu“ (1). Tato meto-
da je potom myslend ako metéda na urenie hodnoty melasy na
zdklade jej zjavného obsahu sacharézy, aby uspokojila poziadav-
ky obchodu (2), avsak nie na meranie skuto¢nej sacharézy (3).

2  Oblast pouzitia

Tato metdéda sa mdZze pouZit na vSetky vzorky melasy (VSeo-
becna trieda 4).

3  Definicie pojmov (4)

3.1 Trstinova melasa — je vedlajsi produkt pri vyrobe trstino-
vého cukru alebo rafinicii. Je to tmava vysoko viskézna kvapali-
na, z ktorej sa uz dalsi cukor neda ziskat normalnou krystaliziciou.
3.2 Repna melasa — je vedlajsi produkt pri vyrobe repného
cukru alebo rafindcii. Je to tmavad vysoko viskézna kvapalina,
z ktorej sa uz dalsi cukor neda ziskat normalnou krystaliziciou
a obsahuje rozdielny cukorny profil ako trstinovd melasa.

4 Princip metody

Sacharéza je opticky aktivna, a preto sa mdZe stanovit v roztoku
meranim uhla pootoc¢enia polarizovaného svetla. Urcenie obsahu
sacharézy v pritomnosti inych cukrov je mozné urobit metédou
dvojitej polarizicie podla Herzfelda a Clergeta (5). Tato metdda je
zalozend na zmene optickej otic¢avosti po hydrolyze sachar6zy
kyselinou. Meria sa priama polarizdcia a polarizicia po hydrolyze.

5  Chemikdlie a materidl

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 PRACL

Pouzivajte len destilovant vodu alebo vodu podobnej kvality.
Chemikalie by mali mat stupei Cistoty pre analyzu alebo vyssi,
pokial nie je uvedené inak.
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5.1 Roztok ziakladného octanu olovnatého. Rozpustite 560 g
zdakladného octanu olovnatého v priblizne 11 destilovanej vody.
Varte asi 30 mintat a nechajte usadit. Dekantujte tekuty super-
natan a zriedte ho na hustotu 1,24 alebo 24,4 g PbO/100 ml
celkového obsahu olova s Cerstvo prevarenou destilovanou
vodou. Skontrolujte obsah celkového olova presnym meranim
hustoty alebo stanovenim celkového olova titracne, ako je
popisané v Metéde GS1/2/3-1. Specifikicia pre celkové olovo
pozaduje hustotu 1,24 +0,01 alebo obsah celkového olova
24,4 +1,0 g PbO/100 ml. Obsah zdkladného olova ma byt medzi
9,5 a 10,5 g PbO/100 ml. Ak je mnozstvo zdkladného olova
mimo tohto rozsahu, upravte ¢inidlo pridanim ladovej kyseli-
ny octovej. Po Uprave znovu preverte obsah celkového olova
aj zakladného olova.

Roztok uchovivajte v nidobe uzavretej vzduchotesnym uzive-
rom, aby sa predislo kontaktu s oxidom uhli¢itym zo vzduchu.
Pred uzavretim nddobu napliite plynnym dusikom.

5.2 Stavelan draselny alebo sodny.

5.3 Roztok kyseliny chlorovodikovej, priblizne 2,5 mol/l.
Odmerajte 215 ml koncentrovanej kyseliny chlorovodikove;j,
Px= 1,18 g/ml, a dopliite vodou na objem 1 1.

5.4 Praskovy zinok.

5.5 Kremelinovy filtracny material.

5.6 Kruhové vyseky rychleho filtra¢ného papiera — napr.
Whatman No. 541 o priemere priblizne 18 cm, alebo ekviva-
lentny.

6  Pristrojové vybavenie

6.1 Polarimeter alebo sacharimeter — kalibrovany.

6.2 Polariza¢né trubice — dl7ka 200 mm alebo 100 mm.
6.3 Analyticka vaha - s rozliSenim 1 mg.

6.4 Lievik a zberna nadoba filtratu.

6.5 Vodny kiipel — udrziavany na 69,0 0,5 °C.

6.6 Teplomer — s rozsahom 0-100 °C.

6.7 Vodny kapel — udrziavany na 20,0 0,5 °C.

7 Vzorky

7.1 Priprava vzoriek. Vzorky dokladne pomie3ajte.

8  Postup
Odvazte 65,000 +0,002 g vzorky a preneste ju bez straty do

500ml odmernej banky s pomocou asi 100 ml vody, zvyste ob-
jem na asi 150 ml a pomieSajte roztok kriZenim banky.
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Pridajte 40 ml roztoku zdkladného octanu olovnatého (5.1)
a pomiesajte krdazenim. Doplnte roztok destilovanou vodou po
znacku a jemne pomieSajte. Roztok prefiltrujte. Odstranite pr-
vych 10 ml filtratu a nazbierajte aspon 100 ml filtratu.

Do filtratu pridajte dostatocné mnoZzstvo $tavelanu draselného
alebo sodného (5.2), aby sa uplne vyzrazalo prebytkové olovo,
mieSajte. Prefiltrujte zmes, odstrafite prvych 10 ml filtrdtu. Ak
filtrat zostava zakaleny, moZe byt potrebné pouZit kremelinu
(5.5) na zlepSenie filtrcie.

Odpipetujte 50 ml filtratu do 100ml odmernej banky. Doplrte
po znacku, pri teplote 20,0 £0,5 °C. V 200 ml polarizac¢nej trubi-
ci odmerajte polarizaciu, p. Pre tmavsie roztoky sa moze pouZit
100 mm polariza¢na trubica. Zaznamenaijte teplotu, ¢, pri ktorej
bolo meranie uskuto¢nené.

Odpipetujte dalsich 50 ml filtritu do 100ml odmernej banky,
pridajte 23 ml kyseliny chlorovodikovej, 2,5 mol/l (5.3) a 7 ml
vody.

Do banky ponorte teplomer a umiestnite ju do vodného kuipela
s teplotou 69 °C. Kruzte bankou vo vodnom kipeli po dobu 5 min
od momentu, ked obsah banky dosiahol teplotu 65,0 +0,5 °C.
Vyberte banku z vodného kipela a rychlo ochladte v chladnej
tecicej vode. Odstranite z banky teplomer, opatrne ho oplich-
nite vodou do banky. Dopliite objem na 100 ml, pri 20 °C.
Odmerajte polarizdciu, 4, v 200mm polarizacnej trubici. Tmavé
roztoky je mozné odfarbit pridavkom 0,5-1,0 g praskového zin-
ku (5.4). Velmi tmavé roztoky je mozné zriedit alebo merat
v 100mm trubici. Ak je potrebné riedenie, odpipetujte 50 ml do
100ml odmernej banky a dopliite po rysku. Ziadne dalsie riede-
nie nepouzivajte. Zaznamenajte teplotu, ¢, ktord ma byt rovnaka
ako pri urceni priamej polarizicie, p.

9  Vyjadrenie vysledkov

9.1 Vypocet. Na vypocet obsahu zjavnej sacharézy pouZzite
nasledujici vzorec:

100 (P-1D)
132,66 — 0,5(¢ - 20)

Zjavna sacharéza, % m/m =

kde:
P je hodnota polarizicie pred inverziou,

(p x 4) pre 200mm trubicu, (p X 8) pre 100mm trubicu;
I je hodnota polarizacie po inverzii,

(i x 4) pre 200mm trubicu, (i X 8) pre 100mm trubicu;
1 je teplota (°C), pri ktorej bolo uskutocnené meranie.
Vysledky sa zaokrdhluji na najblizsich 0,05 %.
9.2 Presnost. Presnost tejto metédy nebola uréend.
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