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ICUMSA METODY LABORATORNEJ KONTROLY CUKROVARNICKEJ VYROBY

Metoda GS8-7 (1998)

Stanovenie popola v susenych repnych rezkoch

A - Hruby popol

oficialna metoda

1 Rozsah a oblast pouZitia

Tato metoda je oficidlna na stanovenie obsahu hrubého popola
v suSenych repnych rezkoch (VSeobecna trieda 8) (1, 2).

2  Princip

Vzorka sa spopoliiuje pri teplote 550 °C. Zostatok sa odvazi.

3  Chemikalie

UPOZORNENIE A BEZPECNOSTNE OPATRENIA: POUZIVATELOM
SA ODPORUCA VZIAT DO UVAHY NARODNU LEGISLATIVU TYKAJUCU
SA ZDRAVIA A BEZPECNOSTI PRI PRACI A KONZULTOVAT S DODA-
VATEIMI CHEMIKALIT PRED MANIPULACIOU S TYMITO CINIDLAMI.
3.1 Dusi¢nan amoénny, pribl. 20g-100ml™.

3.2 Zriedena kyselina chlorovodikova. Opatrne pridajte
100 ml koncentrovanej kyseliny chlorovodikovej (o, ~ 1,18 g.mI™)
do 500 ml vody a premiesajte.

4 Pristrojové vybavenie

4.1 Elektricka platni¢ka — s vhodnym elektrickym vykonom
pre spalovanie. POZNAMKA — Uistite sa, Ze povrch elektrickej
platnicky je dékladne ocisteny.

4.2 Elektricka muflova pec — vybavend reguldtorom teploty
umoznujicim zihanie pri 550 +25 °C.

4.3 Zihacie kelimky — na spopoltiovanie, z platiny alebo zliatiny
platiny a zlata (10 % Pt, 90 % Au), obd[Znikového (60 X 40 X 25 mm)
alebo okrahleho tvaru (priemer: 60-75 mm, vyska: 20-25 mm).
4.4 Mlyncek — z materidlu neabsorbujiceho vlhkost a fahko ¢is-
titeIného; ktory umoznuje rychle, rovhomerné drvenie bez tvorby
znateIného tepla; ktory zabranuje kontaktu s okolitym vzduchom
a splia poziadavky opisané v bode 5.1 (napr. kladivkové alebo
vodou chladené mikromlync¢eky, zastvacie kuzelové mlynceky,
drvi¢e s pomalym pohybom alebo s ozubenymi kolieckami).
4.5 Exsikator — obsahujici samoindikujtce susivo.

4.6 Analytické vahy — s rozliSenim 0,1 mg.

5  Postup
5.1 Drvenie. Zoberte minimilne 50 g vzorky. Rozdrvte ju na Castice,

z ktorych aspori 50 % prejde cez sito s velkostou otvorov 0,5 mm
a na site s velkostou otvorov 1 mm nezostane viac ako 10 %.
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5.2 Priprava Zihacieho kelimku. Umyte kelimok vriacou zrie-
denou kyselinou chlorovodikovou a ddkladne oplichnite vodou.
Zohrejte ho v muflovej peci pri 550 °C a nechajte ochladit na
teplotu prostredia v exsikitore a odvaZte s presnostou +0,2 mg.
5.3 Spopolfiovanie. Z vopred zomletej vzorky odvazte na naj-
blizsie mg priblizne 5 g, m,, a umiestnite do Zihacieho kelimku,
ktory bol vopred pripraveny podla bodu 5.2. Polozte kelimok
na elektrickd platnicku a postupne zohrievajte, az kym rezky
nezuholnatejd. Umiestnite zihaci kelimok do muflovej pece
nastavenej na 550 °C +25 °C. Nechajte ho pri tejto teplote, az
kym neziskate biely, svetlo sivy alebo Cervenkasty popol, ktory
je bez uhlikatych ¢astic. VlozZte kelimok do exsikitora, nechajte
ochladif a ihned odvaZzte. Po odpocitani tary ziskate hmotnost
popola m,.

POZNAMKA — Popol z materidlu, kiory sa tazko spopoliiuje,
sa ziska tak, Ze sa po pociatocnom spopolneni po dobu 3 bo-
din nechd ochladit a pridd sa niekolko kvapiek 20% roztoku
dusicnanu amonnebo (opatrne, aby sa predisio rozprdaseniu
popola alebo tvorbe brudiek). V Zibani sa pokracuje po vysuseni
v susiarni. Ak je to potrebné, postup sa zopakuje az do viplného
spopolnenia.

6  Vyjadrenie vysledkov

6.1 Vypocet. Vysledok vyjadrite ako hmotnostné % (m.m™)
vzorky:

m, X 100

. (%).

Hruby popol =

POZNAMKA - KedZe ziskany vysledok nie je ekvivalentny so sira-
novym popolom, pri vysledku sa musi uviest ,, % hrubébo popola “.

6.2 Presnost (3). Pre susené rezky s obsahom 5-10 % by abso-
lutny rozdiel medzi dvoma vysledkami ziskanymi za podmienok
opakovatelnosti nemal byt vyssi ako 0,67 % popola.

Absolitny rozdiel medzi dvoma vysledkami ziskanymi za pod-

mienok reprodukovatelnosti by nemal byt vyssi ako 0,98 %
popola.
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B - Siranovy popol

oficialna metoda

1 Rozsah a oblast pouZitia

Této metdda je oficidlna na stanovenie obsahu siranového popola
v susenych repnych rezkoch (1) (VSeobecna trieda 8).

2  Princip

Stanovenie popola v susenych rezkoch jednym spopolnenim
pri 650 °C s kyselinou sirovou. Siranovy popol sa stanovi gra-
vimetricky.

3  Chemikalie

UPOZORNENIE A BEZPECNOSTNE OPATRENIA: POUZIVATELOM
TEJTO METODY SA ODPORUCA VZIAT DO UVAHY NARODNU
LEGISLATIVU TYKAJUCU SA ZDRAVIA A BEZPECNOSTI PRI PRACI
A KONZULTOVAT S DODAVATELMI CHEMIKALIT PRED MANIPU-
LACIOU S KYSELINOU SIROVOU.

3.1 Kyselina sirova. 250 ml koncentrovanej kyseliny sirovej
(20 = 1,84 g/m) sa opatrne zmieSa s vodou a doplni na objem 1 1.

4 Pristrojové vybavenie

4.1 Elektricka platni¢ka — s vhodnym elektrickym vykonom
pre spalovanie.

POZNAMKA - Uistite sa, Ze povrch elektrickej platnicky je doklad-
ne ocisteny.

4.2 Elektricka muflova pec — vybavena regulatorom teploty
umoztiujicim Zihanie pri 650 +25 °C.

4.3 Zihacie kelimKky — na spopoltiovanie, vyrobené z platiny
alebo zliatiny platiny a zlata (10 % Pt, 90 % Au), obdlZnikového
(60 x 40 x 25 mm) alebo okrahleho tvaru (priemer: 60-75 mm,
vyska: 20-25 mm).

4.4 Mlyndcek — z materialu neabsorbujiceho vlhkost a lahko cis-
titelného; ktory umoziiuje rychle, rovnhomerné drvenie bez tvorby
znateIného tepla; ktory zabranuje kontaktu s okolitym vzduchom
a spltia poziadavky opisané v bode 5.1 (napr. kladivkové alebo
vodou chladené mikromlynceky, zastvacie kuzelové mlynceky,
drvi¢e s pomalym pohybom alebo s ozubenymi kolieckami).

4.5 Exsikator — obsahujici samoindikujice susivo.
4.6 Analytické vahy — s rozliSenim 0,1 mg.

5  Postup

Zihaci kelimok predhrejte, ochladte v exsikitore a odviZte na
najbliz§ie mg, m,;. Do vynulovaného kelimku dajte priblizne
5 g pomletej vzorky (pre pripravu vzorky a zihacieho kelimku
pozrite Cast A tejto metody) a znovu odvidzte, m..

Po kvapkach pridajte 10 ml zriedenej kyseliny sirovej, za jemného
krdzivého miesania obsahu kelimku.

Vysuste vzorku na elektrickej platnicke a postupne zohrievajte,
az kym rezky nezuholnateji. Po zuholnateni vzorky vloZte ke-
limok do muflovej pece a postupne zohrejte na 650 °C (kroky
po 100 °C).

Nechajte pri tejto teplote, az sa zdd, Ze vzorka neobsahuje uhli-
katé Castice. Vlozte kelimok do exsikatora, ochladte na teplotu
prostredia a odvizte, m;.

6  Vyjadrenie vysledkov

6.1 Vypocet. Podiel siranového popola sa vypocita nasledovne:
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Siranovy popol =
6.2 Presnost (2). Absolutny rozdiel medzi dvoma vysledkami
ziskanymi za podmienok opakovatelnosti by nemal byt vyssi
ako 0,64 %.

Absolttny rozdiel medzi dvoma vysledkami ziskanymi za pod-
mienok reprodukovatelnosti by nemal byt vyssi ako 1,01 %.
POZNAMKA — KedZ%e ziskany vysledok nie je ekvivalentny s hru-
bym popolom, pri vysledku sa musi uviest , % siranovébho popola“.
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