ICUMSA metaody laboratérnej kontroly cukrovarnickej vyroby

ICUMSA METODY LABORATORNEJ KONTROLY CUKROVARNICKEJ VYROBY

Metoda GS6-1 (1994)
Stanovenie polarizacie cukrovej repy maceratorom
alebo metodou studenej vodnej digescie
s pouzitim octanu olovnatého ako c¢eriaceho ¢inidla

oficialna metoda

1 Rozsah

Tito metdda je pouzitelnd na Cerstvo pripravend a zmrazenu
repnd kasu na polarimetrické stanovenie sacharézy (polariza-
cia) (1). Rezky musia byt rozmelnené.

2  Oblast pouzitia

Tato metdda, ktord mdze tvorit zaklad zmliv na dodavky cuk-
rovej repy, meria optickd otac¢avost (polarizaciu) pol-normal-
neho digerovaného roztoku z repnej kase. Polarizdcia sa
vyjadruje v °Z Medzindrodnej cukornej stupnice.

3  Definicie

3.1 ,Normalny roztok cukru sa definuje ako 26,0160 g Cis-
tej sacharozy odvaZenej vo vakuu a rozpustenej vo vode pri
20,00’ C na vysledny objem 100,000 ml. To zodpoveda 26,000 g
sacharézy vazenej na vzduchu a rozpustenej vo vode pri 20,00 °C
na vysledny objem 100,000 ml.

3.2 ,Pol-normalny roztok cukru“ sa pripravi takym spdso-
bom, aby hmotnost repnej kase a objem zriedeného vodného
roztoku zakladného octanu olovnatého boli také, Ze koncentra-
cia repnej kaSe v extrakte zodpoveda pol-normilnej hmotnosti
sacharézy (13g/100ml).

Zakladom nepresnosti v maceratore alebo v metéde studenou di-
gesciou je variabilnost objemu $tavy v kasi, ktord zavisi od obsahu
Kvoli obtiaznosti odhadnutia objemu Stavy je objem zriedené-
ho roztoku octanu olovnatého casto predmetom nirodnych
dohdd medzi kupujicimi a predavajacimi; napr. vo vicSine
eurdpskych krajin si dohody zalozené na objeme $tavy 23 ml
a velkosti pipety 177 ml, ¢o ddva celkovy objem 200 ml. Ne-
existuji medzinirodné dohody o objeme repnej Stavy.

3.3 Zakladom bodu 100 °Z Medzinarodnej cukornej stup-
nice je optickd oti¢avost normalneho roztoku &istej sachar6zy
pri vinovej dlZke zelenej ¢iary izotopu ortuti 198Hg (546,2271 nm
vo vakuuw) pri 20 °C v 200,000 mm trubici (3). Hodnota tejto
optickej oticavosti v uhlovych stupnioch je 40,777 £0,001° a pre
spektrilne filtrované zlté sodikové svetlo (589,4400 nm vo vi-
kuu) md bod 100 °Z hodnotu 34,626 +0,001° uhlovych. Pre
pristroje s kremennym klinom, pracujice pri efektivnej vinovej
dlzke 587,0000 nm, md bod 100 °Z hodnotu 34,934 +0,001°
uhlovych.
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4 Princip metody

Tato metdda je zaloZend na metdde Sachsa a Le Docrea (4) a je
modifikovand pre pouZitie v maceritore. Cerstvo pripraveni
alebo zmrazena kaSa z cukrovej repy sa digeruje fixnym obje-
mom zriedeného vodného roztoku zakladného octanu olovna-
tého, pouzitim macerdtora alebo metédy studenej digescie
(20 °0), davajuc ,pol-normalny cukorny roztok“. Po filtracii sa
v Cirom filtrite z kaSe stanovi obsah cukru polarimetricky.

5  Chemikdlie a material

UPOZORNENIE A BEZPECNOSTNE OPATRENIA: POUZIVATELIA
TEJTO METODY BY SA PRED PRACOU S OCTANOM OLOVNATYM
MALI OBOZNAMIT S NARODNOU LEGISLATIVOU TYKAJUCOU SA
ZDRAVIA A BEZPECNOSTI PRI PRACI.

Pouzivajte len deionizovanu vodu alebo vodu podobnej Cistoty.

5.1 Zakladny octan olovnaty — zodpovedajici ICUMSA Spe-
cifikdcii v prilohe 1 a so zrnitostou pod 0,42 mm.

5.2 Roztok zakladného octanu olovnatého. Rozpustite 560 g
zakladného octanu olovnatého v priblizne 11 destilovanej vody.
Varte asi 30 minut a nechajte usadit. Dekantujte tekuty superna-
tan a zriedte ho na hustotu 1,24 alebo 24,4 g PbO/100 ml cel-
kového 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, Priloha 2. Specifikicia pre celkové olovo
pozaduje hustotu, p, 1,24 +0,01 g/ml alebo obsah celkového
olova 24,4 +1,0 g PbO/100 ml. Obsah zikladného olova ma byt
medzi 9,5 a 10,5 g PbO/100 ml. Ak je mnozstvo zakladného
olova mimo tohto rozsahu, upravte Cinidlo pridanim fadovej
kyseliny octovej. Po Uprave znovu preverte obsah celkového
olova aj zakladného olova.

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

5.3 Zriedeny roztok zikladného octanu olovnatého. Zriedte
45 ml (alebo 25 ml v zavislosti od kvality repy) roztoku zaklad-
ného octanu olovnatého na 1 000 ml s prevarenou deionizova-
nou vodou alebo destilovanou vodou.

5.4 Leskly papier — strojovo lesteny papier, plosnd hmotnost
30 g/cm?, velkost priblizne 120 mm x 120 mm. Papier musi byt
schopny zachytit poCas vazenia vSetku kasu (vratane Stavy).
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5.5 Filtraény papier, kremelina. Filtracny papier s vysokou
filtra¢nou rychlostou, priemer 180 mm, stredna velkost pérov
priblizne 3 um. Papier sa nesmie pretrhnit pri odstrariovani po
filtracii.

POZNAMKA — Ak sa zdroveri stanovujii aj draslik, sodik a iné
latky, preverte pred analyzou chemikdlie a materidal na nepri-
tomnost tychto ldatok, najmd sodika. Vylub sodika z filtracného
papiera by mal byt <0, 1 mg sodika na jeden filter. Pre zakalené
Sfiltrdaty pouZite kremelinovy papier alebo pridajte sodik neobsa-
bujiicu kremelinu (napr. Celite 577, Manuville Denver CO).

6  Pristroje a pomécky

6.1 Presné vihy - s rozliSenim 0,01 g.

6.2 Miesacie zariadenie. Maceritor (laboratorny mixér alebo
miesad): 12 000-15 000 ot/min, ¢asovy spinac s relé. MieSacia
nadoba (mixovacia kadicka), kratky tvar, priblizne 500 ml.

6.3 Laboratérne sklo. Filtracny lievik s objemom priblizne
100 ml — stopka lievika by sa nemala ponorit do filtratu. Kadic-
ky na filtrat s vy$kou asi 11 ¢cm a priemerom 6 ¢m, s objemom
priblizne 300 ml; odmerny valec 1 000 ml; krycie sklicka na
kadicky.

6.4 Odmerné a automatické pipety — zodpovedajice ICUM-
SA 3pecifikicii (5). Objem pipiet (175-180 ml) zavisi od obsahu
drene v kasi (3.2).

6.5 Polarimeter — kalibrovany v °Z pri 20,00 °C.

6.6 Polarimetrické trubice a krycie skli¢ka. Prietokové ale-
bo zboku plnené polarimetrické trubice s dlZkou $pecifickou
pre dany polarimeter (zvyc¢ajne 200 mm alebo dvojnasobok tej-
to dlzky) a krycie sklicka zodpovedajice ICUMSA $pecifikicii (5);
tolerancia pre odchylku dlzky trubice musi zodpovedat $pecifi-
kacii pre Triedu A.

6.7 Kremenné dosky — referencnia hodnota okolo 10 alebo
20 °Z; pouzivajte Standardné kremenné dosky, ktoré boli certi-
fikované uzndvanou institiciou, ako je napr. Physikalisch-Tech-
nische Bundesanstalt (Braunschweig, Nemecko) alebo dosky,
ktoré boli porovnané s certifikovanymi doskami.

6.8 Vodny kuapel - regulovany na 20 °C £0,5 °C.

7 Vzorky

7.1 Priprava kaSe. Na stanovenie polarizacie (tj. obsahu cuk-
ru) sa vyzaduje reprezentativna subvzorka repy. Tato sub-
vzorka je vo forme kaSe, ktora pozostiva z rozmelnenej repy
a musi byt dostato¢ne jemnd, aby sa rozpustné litky dali lah-
ko vyextrahovat. Doporuuje sa pouZivat rezacku (pilu), aby
aspon 50 opranych repnych buliev preslo pilou tak, aby vznik-
la kasa o hmotnosti zodpovedajicej 10 % hmotnosti vstupu-
jucej vzorky. Speciilne navrhnuté rezacky s jednym alebo
viacerymi pilkovymi plitmi st komercne dostupné, ale ne-
existuje medzinarodna norma pre Ziaden typ takejto rezacky.
Ak su vzorkou rezky, pred analyzou si vyzaduja dalsie roz-
melnenie.

Premiesajte a zhomogenizujte vzorku kaSe; vzorka sa povazuje
za homogénnu (6), ak Sest aZ osem paralelnych testov neddva
mogenizacii.

7.2 Priprava zmrazenej kaSe. Postup pre zmrazovanie
a skladovanie repnej kase popisal Bursa AT aL. (7).
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8  Postup

8.1 Priprava a ¢erenie roztoku vzorky. Z dobre premiesa-
nej vzorky odvaZte na leskly papier 26,00 £0,05 g Cerstvo pri-
pravenej, zmrazenej alebo rozmrazenej repnej kase, tak rychlo
ako je to mozné (max. 5 min). Preneste kasu (vratane papiera)
do mieSacej nddoby (macerdtora). Pridajte 177,0 £0,35 ml, ale-
bo iny odsthlaseny objem (pozri 3.2), zriedeného roztoku za-
kladného octanu olovnatého z (automatickej) pipety.

Uzavrite mieSaciu nddobu vrchnikom, pripojte na motorovy
pohon a nechajte bezat 3 min pri 12 000-15 000 ot/min. Odo-
berte nddobu z pohonu a umiestnite gumend upchavku na dno
nadoby (na zakrytie spojky na upevnenie nidoby k pohonu).
Uvolnite vrchndk a umiestnite nddobu do vodného kupela.
Na digesciu studenou vodou pri priblizne 20 °C bez maceritora
pouzite velmi jemnu kasu. MieSajte alebo pretrepavajte razne
zmes kasa — zdkladny octan olovnaty po dobu 5 min vo vopred
vysudenej nadobe.

8.2 Spracovanie zmrazenej kaSe. Ak sa ma analyzovat zmra-
zend vzorka kase, uistite sa, ze bola skladovana pri teplote —20 °C
a nddoba, v ktorej bola vzorka kaSe skladovana, bola vzducho-
tesne uzavretd.

Odvazte vzorku zmrazenu, alebo po rozmrazeni v chladnicke
pri +4 °C. Pouzite pomerovu vahu a dokladne premiesajte zmes
zmrazenej vzorky so zriedenym roztokom zidkladného octanu
olovnatého o tak vysokej teplote, aby sa dosiahla teplota 20
+1 °C pre polarimetrické meranie.

8.3 Filtracia roztoku. Prefiltrujte chladny (20 °C) macerat alebo
digerit cez jednoduchy filtracny papier (pozri 5.5) a ak je to
potrebné, pouzite aj 10 ml kremeliny. Pocas filtricie zakryte
filtracny lievik, aby sa minimalizovalo odparovanie. Vylejte pr-
vych 5 ml filtratu.

8.4 Stanovenie polarizicie. PouZite prietokové, alebo zbo-
ku plnené polariza¢né trubice (pozri 6.6). Vyplachnite a napliite
prietokovu trubicu s hlavnym podielom filtratu. Zboku plnenu
trubicu vyplichnite ddkladne filtraitom aspori dvakrat a napliite
ju tak, aby neobsahovala vzduchové bublinky; manipulujte
s trubicou ¢o najmenej, aby sa predislo jej zahriatiu. Polarizujte
Ciry filtrat. Teplota polarimetra, polarizacnej trubice a filtratu by
mala byt 20,0 0,1 °C. Pri optickom polarimetri urobte $tyri mera-
nia a priemer zaokraghlite na 0,1 °Z.

POZNAMKA — Ak teplota nie je 20,0 °C, postupujte podla inde
popisanych postupov (8) (pozri tiez Metodu GS1/2/3-1).

8.5 Standardizicia polarimetra a pouZitie. Standardizujte
meranie polarimetra pomocou certifikovanych kremennych
dosiek s nominalnou hodnotou medzi 10 a 20 °Z. Podla toho,
akd metoda Standardizicie a teplotnej korekcie sa aplikuje (po-
zri GS1/2/3-1, 8.3), st potrebné urcité parametre vzduchu, vody
a kremennej dosky, ako aj teplota kremennej dosky a polari-
metra.

8.6 PouZitie automatizovanych systémov. Pre série analyz
sa doporucuje integrovany systém, ktory zahifia pomerové vihy,
miesaciu a filtra¢nd linku a automaticky polarimeter.
Pomerové vihy pouZité v tomto procese by mali byt nastavené
na presny pomer medzi hmotnostou kase (26 g) a hmotnostou
zriedeného roztoku octanu olovnatého na zdklade hustoty (po-
zri 5.3) a pouzitého objemu (pozri 3.2) zriedeného roztoku za-
kladného octanu olovnatého.

Neutrdlna pozicia vah poc¢as merania aj pocas kalibracie (zava-
zie 26 g) sa dosiahne pouZitim harku lesklého papiera alebo
vytarovanej kadicky.
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V jednom cykle je mozné stanovit aj
obsah draslika, sodika a inych zlo-
ziek repy (pozri 5.5).

9  Vyjadrenie vysledkov

9.1 Vypocet. Ak sa pouZziva polari-
za¢na trubica o dlzke 3pecifickej pre
dany polarimeter (zvyc¢ajne 200 mm),
vyndsobte od¢itani hodnotu Speci-
fickym faktorom (zvycajne 2), aby ste
ziskali obsah cukru v repe (% alebo
°Z). Vysledok zaokruhlite na 1 desa-
tinné miesto.

9.2 Presnost. Hodnoty opakovatel-
nosti a reprodukovatelnosti podla
normy ISO 5725 nie je moZné vypo-
¢itat, nakolko neboli vykonané med-
zilaboratdrne testy.
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PRILOHA 1: Specifikdcia zakladné-
ho octanu olovnatého (9)

Zakladné olovo (PbO) . min. 33 %.
Strata susenim

pri 105°C ........ max. 1,5 %.
- Nerozpustné latky v zriedenej

kyseline octovej .. max. 0,02 %.
- Nerozpustné latky

vovode ......... max. 1,0 %.
- Chloridy (CD ... max. 0,003 %.
- Dusitany a dusi¢nany

(ako NOy) .. ... max. 0,003 %.
- Med (Cu) ...... max. 0,002 %.
- Latky nevyzrizané s H,S

(ako sirany) .. ... max. 0,30 %.
- Zelezo (Fe) . ... max. 0,002 %.

Prelozila Alzbeta Korcekovd
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