LISTY CUKROVARNICKE a REPARSKE

ICUMSA METODY LABORATORNEJ KONTROLY CUKROVARNICKEJ VYROBY

Metéda GS6-3 (1994)
Stanovenie polarizacie cukrovej repy maceratorom
alebo metodou studenej vodnej digescie
s pouzitim siranu hlinitého ako ceriaceho c¢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 zmlav na dodavky cuk-
rovej repy, meria opticki otdcavost (polarizaciu) pol-normalne-
ho digerovaného roztoku z repnej kase. Polarizcia sa vyjadruje
v °Z Medzindrodnej cukornej stupnice.

3  Definicie

3.1 ,Normalny roztok cukru* sa definuje ako 26,0160 g Cis-
tej sacharoézy odvizenej 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 kade a objem roztoku siranu hlinité-
ho boli také, ze koncentricia repnej kase v extrakte zodpoveda
pol-normalnej hmotnosti sacharozy (13g.100ml™).

Zikladom nepresnosti v macerdtore alebo metéde studenou
digesciou je variabilnost objemu Stavy v kasi, ktord zdvisi od
obsahu drene a vidsinou je v rozmedzi 20,7 a 23,0 ml v 26,0 g
kase (2).

Kvoli obtiaznosti odhadnutia objemu 3$tavy je objem roztoku
siranu hlinitého ¢asto predmetom narodnych dohdd medzi ku-
st dohody zaloZené na objeme Stavy 23 ml a velkosti pipety
177 ml, ¢o dava celkovy objem 200 ml. Neexistuji medzindrod-
né dohody o objeme repnej Stavy.

3.3 Zakladom bodu 100°Z Medzinarodnej cukornej stup-
nice je opticka otdcavost normalneho roztoku &istej sachar6zy
pri vinovej dlZke zelenej ¢iary izotopu ortuti **Hg (546,2271 nm
vo vakuu) pri 20 °C v 200,000mm trubici. Hodnota tejto optic-
kej otacavosti v uhlovych stupiioch je 40,777 £0,001° a pre spek-
tralne filtrované Zlté sodikové svetlo (589,4400 nm vo vakuu)
ma bod 100 °Z hodnotu 34,626 +0,001° uhlovych.

Pre pristroje s kremennym klinom, pracujice pri efektivnej vl-
novej dlzke 587,0000 nm, ma bod 100 °Z hodnotu 34,934 +0,001°
uhlovych.
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4 Princip metody

Téato metdda je zalozena na metdde Sachsa a Le Doctea (3) a je
modifikovand pre pouzitie v macerdtore a pre vodny roztok hli-
nitych soli ako Ceriaceho ¢inidla (4, 5). Cerstvo pripravena ale-
bo zmrazend kasa z cukrovej repy sa digeruje fixnym objemom
vodného roztoku siranu hlinitého, pouzitim maceritora alebo
met6dy studenej digescie, davajic ,pol-normalny cukorny roz-
tok*“. Po filtricii sa v ¢irom filtrate extraktu z kaSe stanovi obsah
cukru polarimetricky.

5  Chemikadlie a material

Pouzivajte len deionizovand vodu alebo vodu podobnej istoty.
5.1 Siran hlinity — Al,(SO,);.18 H,O, stuperi Cistoty pre analyzu.
5.2 Roztok siranu hlinitého (5) — hustota p,, = 0,987 g.ml™.
Rozpustite 3,0 g siranu hlinitého (5.1) v 1 000 ml deionizovane;j
vody, pouzijic odmerny valec.

5.3 Leskly papier — strojovo lesteny papier, plosna hmotnost
30 g.cm™, velkost priblizne 120 mm x 120 mm. Papier musi byt
schopny zachytit pocas vazenia vSetku kaSu (vratane §tavy).
5.4 Filtra¢ny papier, kremelina. Filtra¢ny papier s vysokou
filtra¢nou rychlostou, priemer 180 mm, stredna velkost pérov
priblizne 3 um. Papier sa nesmie pretrhnit pri odstrafiovani po
filtracii.

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

6  Pristroje a pomécky

6.1 Presné vahy — s rozlisenim 0,01 g.

6.2 MieSacie zariadenie. Maceritor (laboratérny mixér alebo
miesad): 12000-15000 ot.min™, prednostne s Casovym spina-
Com s relé. MieSacia nidoba (mixovacia kadic¢ka), kritky tvar,
priblizne 500 ml.

6.3 Laboratorne sklo. Filtra¢ny lievik s objemom priblizne
100 ml — stopka lievika by sa nemala ponorit do filtratu. Kadicky
na filtrdt s vyskou asi 11 cm a priemerom 6 cm, s objemom pribliZne
300 ml; odmerny valec 1000 ml; krycie sklicka na kadicky.
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6.4 Odmerné a automatické pipety — zodpovedajice ICUMSA
Specifikacii (6). 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. Prictokové ale-
bo zboku plnené polarimetrické trubice s dlzkou $pecifickou
pre dany polarimeter (zvy€ajne 200 mm alebo polovi¢na dlzka
pre velmi tmavé Cire filtraty) a krycie sklicka zodpovedajice
ICUMSA $pecifikicii (6); tolerancia pre odchylku dlzky trubice
musi zodpovedat Specifikicii pre Triedu A.

6.7 Kremenné dosky — referenénd hodnota okolo 10 alebo
20 °Z; pouzivajte Standardné kremenné dosky, ktoré boli cer-
tifikované uznavanou institaciou, ako je napr. Physikalisch-Tech-
nische Bundesanstalt (Braunschweig, Nemecko) alebo dosky,
ktoré boli porovnané s certifikovanymi doskami.

6.8 Vodny kipel — regulovany na 20 °C +0,5 °C.

7 Vzorky

7.1 Priprava kasSe. Na stanovenie polarizacie (t.j. obsahu cuk-
ru) sa vyzaduje reprezentativna subvzorka repy. Tato subvzor-
ka je vo forme kase, ktord pozostiva z rozmelnenej repy a musi
byt dostato¢ne jemnd, aby sa rozpustné latky dali lahko vyex-
trahovat. Doporucuje sa (7) pouZzivat rezacku (pilu) a aby as-
pon 50 opranych repnych buliev preslo pilou tak, aby vznikla
kasa o hmotnosti zodpovedajicej 10 % hmotnosti vstupujicej
vzorky. Specidlne navrhnuté rezacky s jednym alebo viacerymi
pilkovymi pliatmi st komerc¢ne dostupné, ale neexistuje medzi-
ndarodnd norma pre ziaden typ takejto rezacky. Ak su vzorkou
rezky, pred analyzou si vyzaduju dalSie rozmelnenie.
PremieSajte a zhomogenizujte vzorku kaSe; vzorka sa povazuje
za homogénnu (8), ak 6-8 paralelnych testov nedava rozdiel vic-
§i ako 0,2 °Z. Vzorku kaSe analyzujte ihned po homogenizicii.
7.2 Priprava zmrazenej kaSe. Postup pre zmrazovanie
a skladovanie repnej kase popisal Bursa eT aL. (9).

8  Postup

8.1 Priprava a Cerenie roztoku vzorky. Z dobre premiesanej
vzorky odvazte na leskly papier 26,00 +0,05 g Cerstvo priprave-
nej, zmrazenej alebo rozmrazenej repnej kasev ¢asovom intervale
do 5 min. Preneste kasu (vritane papiera) do miesacej nidoby
(maceratora). Pridajte 177,0 £0,35 ml, alebo iny odsihlaseny objem
(pozri 3.2), roztoku siranu hlinitého z (automatickej) pipety (6.4).
Uzavrite mieSaciu nadobu vrchnikom, pripojte na motorovy
pohon a nechajte beZzat aspoti 90 s pri 12000-15000 ot.min™".
Odoberte nidobu z pohonu a umiestnite gumenud upchdvku na
dno niddoby (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 maceratora
pouzite velmi jemna kasu. Miesajte alebo pretrepavajte rizne zmes
kasa — siran hlinity po dobu 5 min vo vopred vysusenej nadobe.
8.2 Spracovanie zmrazenej kaSe. Ak sa mi analyzovat zmrazena
vzorka kaSe, uistite sa, Ze bola skladovana pri teplote —20 °C a nidoba,
v ktorej bola vzorka kase skladovand, bola vzduchotesne uzavreta.
Odvazte vzorku zmrazenu alebo po rozmrazeni v chladnicke
pri +4 °C. Pouzite pomerovd vihu a dokladne premie3ajte zmes
zmrazenej vzorky s roztokom siranu hlinitého o tak vysokej teplo-
te, aby sa dosiahla teplota 20 +1 °C pre polarimetrické meranie.
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8.3 Filtracia roztoku. Prefiltrujte chladny (20 °C) macerat ale-
bo digerat cez jednoduchy filtraény papier (pozri 5.4 a 6.3) a ak
je to potrebné, pouzite aj 10 ml kremeliny. Pocas filtricie zakry-
te filtracny lievik, aby sa minimalizovalo odparovanie. Vylejte
prvych 5 ml filtratu.

8.4 Stanovenie polarizicie. PouzZite prietokové alebo zboku
plnené polariza¢né trubice (pozri 6.6). Vyplachnite a napliite
prietokovt trubicu s hlavnym podielom filtratu. Zboku plnenid
trubicu vypldchnite ddkladne filtraitom aspon dvakrat a naplite
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 Styri me-
rania a priemer zaokrihlite na 0,1 °Z.

POZNAMKA — Ak teplota nie je 20,0 °C, postupujte podia inde
popisanych postupov10 (pozri tiez Metodu GS1/2/3-1).

8.5 Standardizicia polarimetra a pouZitie. Standardizujte
meranie polarimetra pomocou certifikovanych kremennych
dosiek s nomindlnou hodnotou medzi 10 a 20 °Z. Podla toho,
akd metdda Standardizdcie a teplotnej korekcie sa aplikuje (po-
zri GS1/2/3-1, 8.4), st potrebné urcité parametre vzduchu, vody
a kremennej dosky, ako aj teplota kremennej dosky a polarimetra.
8.6 PouZitie automatizovanych systémov. Pre série analyz
sa doporucuje integrovany systém, ktory zahftia pomerové vahy,
miesaciu a filtra¢na linku a automaticky polarimeter. Pomerové
vahy, pouZité v tomto procese, by mali byt nastavené na pomer
hmotnosti 26:176,8, ¢o zodpoveda hustote (0,9987 g.ml™, vaZe-
né na vzduchu) a objemu 177 ml (pozri 5.2) Ceriaceho roztoku.
Neutrdlna pozicia vih pocas merania aj pocas kalibricie (zava-
Zie 26 g) sa dosiahne pouzitim harku lesklého papiera alebo
vytarovanej kadicky. V jednom cykle je mozné stanovit aj ob-
sah draslika, sodika a inych zloZiek repy.

9  Vyjadrenie vysledkov

9.1 Vypocet. Ak sa pouZiva polariza¢ni trubica o dlzke $peci-
fickej pre dany polarimeter (zvyc¢ajne 200 mm), vynasobte odci-
tand hodnotu Specifickym faktorom (zvycajne 2), aby ste ziskali
obsah cukru v repe (% alebo °Z). Vysledok zaokrahlite na 1 de-
satinné miesto.

9.2 Presnost.11 Pre repu s priemernym obsahom cukru 18,7 °Z
by absolitny rozdiel medzi dvoma vysledkami ziskanymi za
podmienok opakovatelnosti nemal byt vyssi ako 0,15 °Z. Absol-
atny rozdiel medzi dvoma vysledkami ziskanymi za podmienok
reprodukovatelnosti by nemal byt vyssi ako 0,40 °Z.

Pre repu s priemernym obsahom cukru 16,8 °Z by absolitny
rozdiel medzi dvoma vysledkami ziskanymi za podmienok opa-
kovatelnosti nemal byt vy$si ako 0,30 °Z. Absolttny rozdiel medzi
dvoma vysledkami ziskanymi za podmienok reprodukovatel-

nosti by nemal byt vyssi ako 0,50 °Z.
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