LISTY CUKROVARNICKE a REPARSKE

ICUMSA METODY LABORATORNEJ KONTROLY CUKROVARNICKEJ VYROBY

Metéda GS4-5 (2003)
Stanovenie redukujucich cukrov v repnej melase
metédou konstantného objemu podFfa Lanea a Eynona

oficialna metéda*

1 Rozsah

Tu popisand metoda je aplikovatelnd na repnd melasu (1), kto-
rd obsahuje menej ako 5% redukujicich cukrov (Vseobecna
trieda 4).

2  Oblast pouzitia

Tato metdda, ktord modze tvorit zaklad zmliv o obchodovani
s melasou, meria redukujice litky v repnej melase. NemdzZe sa
pouzif na stanovenie skuto¢nej sacharézy na ziaklade rozdielu
od celkovych redukujicich cukrov, kvoéli vplyvu latok, ktoré
maju redukujice vlastnosti. Je ur¢end na zistenie hodnoty mela-
sy na zdklade redukujicich cukrov a na uspokojenie obchod-
nych poziadaviek.

3  Definicie pojmov (2)

3.1 Redukujiice cukry — primirne sa to glukéza a fruktéza
pritomné v melase.

3.2 Invert — je ekvimoldrna zmes glukdzy a fruktézy.

3.3 Repna melasa — je vedlajsi produkt pri vyrobe repného
cukru alebo rafindcii. Je to tmava vysoko viskozna kvapalina,
z ktorej sa uz dalsi cukor neda ziskat normalnou kryStalizaciou.

4 Princip metody

Metdda je zalozend na schopnosti redukujicich cukrov reduko-
vat Fehlingov roztok za Standardnych podmienok.

Odmernd metoéda podla Lanea a Eynona je velmi dobre znima
v cukrovarnickom priemysle, je jednoducha a schopni davat
reprodukovatelné vysledky za Standardnych podmienok. Niekto-
ré necukry, najmi vipnik, mézu vplyvat na vysledok tohto sta-
novenia moznou tvorbou komplexu s glukézou a fruktézou.
Tento Gc¢inok sa eliminuje viazanim vapnika s EDTA.

5  Chemikadlie a material

UPOZORNENIE A BEZPECNOSTNE OPATRENIA:
POUZIVATELIA TEJTO METODY BY SA PRED PRACOU S TYMITO
CINIDLAMI MALI OBOZNAMIT S NARODNOU LEGISLATIVOU TYKA-
JUCOU SA ZDRAVIA A BEZPECNOSTI PRI PRACI.

* Predmet ratifikdcie na 24. zasadani, 2006.
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Pouzivajte len destilovant vodu alebo vodu podobnej kvality.
Chemikalie by mali mat stuperi Cistoty pre analyzu alebo vyssi,
pokial nie je uvedené inak.

5.1 Kyselina chlorovodikova, koncentrovand, p,= 1,18 g/ml.
5.2 Kyselina benzoova — stupen Cistoty na vSeobecné po-
uZzitie.

5.3 Roztok metylénovej modrej, 1g/100ml. Rozpustite 1 g
metylénovej modrej (Cistej) vo vode a dopliite na objem 100 ml.
5.4 Roztok hydroxidu sodného, priblizne 1 mol/l. Roz-
pustite 40 g hydroxidu sodného v priblizne 500 ml vody. Roz-
tok ochladte, preneste do 11 odmernej banky a doplnte vodou
po znacku.

5.5 Kyselina chlorovodikova, priblizne 0,5 mol/l. Rozriedte
44,5 ml koncentrovanej kyseliny (5.1) na objem 1 L.

5.6 Roztok disodnej soli EDTA, 40 g/1. Rozpustite 20 g soli
vo vode a dopliite na objem 500 ml.

5.7 Tekuty parafin — v Glohe odpenovaca, alebo akykolvek
iny odperiovag, ktory neredukuje Fehlingov roztok.

5.8 Roztok fenolftaleinu, 1 g/100ml. Rozpustite 1 g fenolf-
taleinu (stupeii Cistoty indikator) v 60 ml priemyselného mety-
lovaného lichu (denaturovany alkohol) a dopliite na objem
100 ml vodou.

5.9 Standardny roztok invertu, 2,5 g/1. Odvizte 9,50 g sa-
charézy a preneste bez strat do 1 1 odmernej banky za pomoci
100 +5 ml vody.

Do roztoku sacharézy pridajte 5 ml koncentrovanej kyseliny
chlorovodikovej (5.1), jemne mieSajic pocas pridavania. Prikry-
te hrdlo banky malou kadickou, aby sa zabranilo vniknutiu cud-
zich latok a nechajte stit nevyhnutny ¢as na dplnid inverziu
sacharozy. Tento Cas zavisi od teplotnych podmienok. Inverzia
je ukoncend po 3 dnoch stitia pri teplote 20-25 °C alebo po
8 dnoch pri 12-15 °C.

Zriedte roztok invertu vodou na objem priblizne 800 ml.
Rozpustite priblizne 2 g kyseliny benzoovej (5.2) v priblizne
75 ml hortcej vody a pridajte tento roztok do roztoku invertu.
Nakoniec dopliite objem na 1 1 pri 20 °C a pomieSajte. Takto
ziskate roztok invertu 10 g/l. Ked sa roztok invertu uchovava
v uzavretej nddobe, zostdva stabilny minimédlne 6 mesiacov.
Pripravte neutrdlny Standardny roztok invertu 2,5g/1 odpipeto-
vanim 50 ml roztoku invertu 10 g/I do 200ml odmernej banky,
pridajte dve kvapky roztoku fenolftaleinu (5.8). Pridavajte 1 mol/l
roztok hydroxidu sodného (5.4) za jemného mieSania aZ sa objavi
ruzova farba. Odstrante ruzovu farbu roztoku invertu pridanim
jednej az dvoch kvapiek 0,5 mol/1 roztoku kyseliny chlorovodi-
kovej (5.5). Nakoniec dopliite objem vodou po znacku
a premiesajte. Tento roztok sa musi pripravovat tesne pred po-
uzitim.
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5.10 Fehlingov roztok.

® Mednaty roztok (Roztok A). Odvazte 138,56 g pentahydritu
siranu mednatého a rozpustite vo vode. Preneste roztok, bez
strat, do 21 odmernej banky, doplrite po znacku vodou pri 20 °C
a pomieSajte. Ak je to potrebné, prefiltrujte cez inertny filtracny
materidl, napr. porézna keramika alebo sintrované sklo.

® Alkalicky roztok vinanu (Roztok B). Oddelene odvazte 692,18 g
vinanu sodno-draselného a 200 g hydroxidu sodného a rozpustite
v priblizne 500 ml vody. Roztok ochladte a preneste bez strat
do 2l odmernej banky, dopliite vodou po znacku pri 20 °C a po-
mieSajte. Ak je to potrebné, prefiltrujte cez inertny filtracny ma-
terial, napr. porézna keramika alebo sintrované sklo.

® ZmieSany Feblingov roztok. ZmieSajte rovnaké objemy Roz-
toku A a Roztoku B tak, Ze nalejete Roztok A do Roztoku B, za
miedania sklenenou tyc¢inkou. Prefiltrujte, ak je to potrebné
a uchovajte vo vhodnej uzavretej nidobe.

5.11 Pemza — praskova (alebo sklenené gulicky).

6  Pristrojové vybavenie

6.1 Odmerné sklo — kalibrované podIa narodnych noriem.
6.2 Teplomery. PouZivajte teplomery, ktoré boli kalibrované
vodi certifikovanym referenénym teplomerom, pre vsetky po-
trebné teploty.

6.3 Horuci titrator/iluminator. Na tento tcel je vhodny kom-
binovany ohrieva¢/ilumindtor, navrhnuty UM, ale nie je nevy-
hnutny.

POZNAMKA — UM = United Molasses Co Lid. Obrievac/ilumind-
tor je dostupny od Clive Shelton Associates, Provident House,
Burrell Row, Beckenham, Kent BR3 1AT, England.

6.4 Analyticka vaha — s rozliSenim 1 mg.

6.5 Nadoby na vaZenie.

6.6 Stopky (1 hod) — merajice minuty a sekundy.

6.7 Varné banky, Pyrex — okrihleho alebo podobného tva-
ru, objem 400 ml.

6.8 Filtrac¢ny lievik.

6.9 Vodny kipel — udrziavany na 20,0 1 °C.

6.10 Kovové kruhy — alebo iné zariadenie na zatazenie, aby sa
udrzali banky vo fixnej pozicii vo vodnom kupeli.

7 Vzorky

7.1 Priprava vzoriek. Vzorky dokladne pomiesajte.

8  Postup

8.1 Vseobecné poznamky.

® Odmerné sklo. Vnatorny povrch vietkého odmerného skla
musi byt bez stdp po mastnote. Je vhodné ob¢asné umytie zme-
sou kyseliny chromovej. PouZivanie Specidlneho laboratérneho
detergentu znizuje potrebu umyvania kyselinou chrémovou.
® Podmienky obrevu. Bez Standardnych podmienok ohrevu nie
je mozné ziskat reprodukovatelné vysledky.

Pri stanoveni redukujicich cukrov touto metédou sa vyzaduji
nasledovné podmienky.

Ohrev musi byt usporiadany tak, aby 75 ml vody vo varnej
banke s objemom 400 ml dosiahlo bod varu z teploty 20 °C za
2,5 min.
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Zdroj svetla by mal poskytnit prostriedok na pozorovanie fa-
rebnej zmeny. Pri jednotlivych chemikoch méze byt potrebné
nastavenie pozicie lampy, aby sa dosiahol najlepsi osvetlovaci
efekt.

Pri vytvarani podmienok ohrevu pre test je nevyhnutné pridat
priblizne 50 mg jemnej pemzy alebo niekolko sklenych guli¢iek
(5.1D) do vody na podporu rovnomerného varu. Za dosiahnutie
bodu varu povazujeme, ked sa bublinky pary prebijaji rovno-
merne cez povrch vody v banke.

® [Laboratorna teplota. Vietky metédy popisané na nasledov-
nych stranach sa vzfahuji na Standardnd laboratérnu teplotu
20 °C, aj ked dokladna kontrola teploty pomocou vodného
kapela o teplote 20 °C je tiez pripustna.

8.2 Standardizicia Fehlingovho roztoku. Nastavte zariade-
nie na ohrev tak, Ze 75 ml vody obsiahnutej vo varnej banke
zacne vriet z izbovej teploty za dobu 2,5 min %5 sek. Je potreb-
né pridat do vody malé mnoZstvo praskovej pemzy, aby sa za-
bezpecil rovhomerny var. Ak sa pouziva UM ohrievag, je potrebné
ho zapnut asponl 10 min pred uréovanim poziadaviek na ohrev.
Oplachnite a napliate 50ml byretu Standardnym roztokom in-
vertu 2,5 g/1 (5.9) a druht 50ml byretu naplite vodou.
Napipetujte 20 ml zmieSaného Fehlingovho roztoku (5.10) do varnej
banky a pridajte z byrety 15 ml vody. Pridajte z byrety 39 ml Stan-
dardného roztoku invertu (5.9), aby ste ziskali celkovy objem
74 ml. Pridajte malé mnozstvo praskovej pemzy (5.11) a niekolko
kvapiek odperiovaca (5.7). Jemnym kriZenim roztoky premie3ajte.
Umiestnite varnd banku na ohrevné zariadenie a nechajte roz-
tok dosiahnut bod varu. Spustite stopky a nechajte roztok vriet
presne 2 min. Pridajte 4 kvapky roztoku metylénovej modrej
(5.3). Dokoncite titriciu pomalym priddvanim invertného rozto-
ku z byrety.

Pridavajte invertny roztok v malych pridavkoch, ktoré postup-
ne zmensujete, na zaciatku po 0,2 ml, potom 0,1 ml a nakoniec
po kvapkach. Ukoncite titriciu na konci 1 min +5 sek od oka-
mihu pridania roztoku metylénovej modrej. To dava celkovy
¢as varu 3,0 min £5 sek. Koncovy bod titricie je ur¢eny zmiznu-
tim modrého zafarbenia a objavenim sa slabo ruzovej farby od
vyzrazaného oxidu medného. Zopakuijte titriciu, ak je to po-
trebné, aby ste dosiahli koncovy bod v ur¢enom limite. Pocas
titricie sa banka nesmie odlozit zo zdroja ohrevu ani mie$at.
Zaznamenajte titer. Ak mad Fehlingov roztok spravnu silu, 20 ml
roztoku by malo spotrebovat 40 ml invertného roztoku, pri cel-
kovom objeme 75 ml. Ak je titer menej ako 40 ml, potom mi
roztok milo medi. Ak je viac ako 40 ml, v roztoku je prili§ vela
medi. V oboch pripadoch treba roztok upravit, bud pridanim
siranu mednatého alebo zriedenim vodou (postupujte ako je
popisané v Metédach GS4/3-3 a GS4/3-7).

Po dprave sily mednatého roztoku je potrebné zopakovat Stan-
dardiziciu.

Ak ma Fehlingov roztok spravnu silu, 20 ml zodpoveda 100 mg
invertného cukru.

8.3 Roztok vzorky. Obsah redukujicich cukrov v repnej me-
lase je okolo 1,5 % a tento faktor spolu s tmavou farbou repnej
melasy spdsobuji urcité problémy pri aplikdcii metédy podla
Lanea a Eynona. Koncovy bod titracie byva prekryty farbou
melasy, avSak skdseni chemici vedia dosiahnut uspokojivé vy-
sledky aj napriek tymto prekazkam.

Pri skdsani repnej melasy je potrebné pouzivat roztok melasy
20 g/100 ml, aby sa dosiahol titer menej ako 50 ml. Niektori
chemici mézu povazovat koncovy bod za velmi nejasny, kedze
farebnd zmena je zo Spinavej modrej do hnedocervene;.
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Tento problém je mozné prekonat pridanim znidmeho mnozstva
invertného cukru vo forme roztoku 10 g/l (z bodu 5.9) do roztoku
melasy a po vykonani titricie urobit korekciu na pridany invert.
Odvazte 25 g repnej melasy a preneste bez strat do 250ml od-
mernej banky, aby ste ziskali objem asi 150 ml. Pouzitim pipety
pridajte 50 ml invertného roztoku 10 g/, ktory bol pripraveny
pre standardizdciu Fehlingovho roztoku v bode 5.9.

8.4 Titracia vzorKy. PresvedCite sa, Zze zariadenie na ohrev
pracuje v predpisanych podmienkach. Opliachnite a napliite
byretu roztokom 20 g/l. Vykonajte predbeznu titraciu.

Do varnej banky napipetujte 20 ml Fehlingovho roztoku (5.10),
pridajte 20 ml roztoku melasy, malé mnoZstvo praskovej pemzy
(5.1D) a niekolko kvapiek odpenovaca (5.7).

Umiestnite banku na ohrevné zariadenie, nechajte roztok dosiahnut
bod varu a pridajte 4 kvapky roztoku metylénovej modrej (5.3).
Titrujte na zaciatku pridavkami 2 ml roztoku melasy a postupne
znizujte pridivané mnoZstvo na 0,2 ml a snaZte sa dosiahnut
koncovy bod titrdciu asi za 1 min, odkedy roztok zacal vriet.
Koncovy bod titricie je ur¢eny zmiznutim modrého zafarbenia
a objavenim sa slabo ruzovej farby od vyzrazaného oxidu med-
ného. Zaznamenaijte titer (7).

Zoberte dalsiu byretu a napliite ju vodou. Vykonajte druhd tit-
rdciu tak, Ze do varnej banky pridite 20 ml Fehlingovho rozto-
ku, roztok melasy o objeme, ktory ste ziskali v prvej titracii,
znizeny o 2 ml a potrebné mnoZzstvo vody z byrety, aby vysled-
ny objem bol 73 ml. Po 2 min varu pridajte 4 kvapky roztoku
metylénovej modrej a dokoncite titraciu pridavkami, spociatku
0,1 ml a nakoniec po kvapkach. Titrdcia musi byt ukon¢end na
konci 1 min +5 sek, ¢o dava celkovy ¢as varu 3 min +5 sek.
Zaznamenaijte titer (7).

Konecna titracia sa vykona tak, Ze do varnej banky date 20 ml
Fehlingovho roztoku, objem roztoku melasy z druhej titracie
(Ty) znizeny o 0,5 ml a potrebné mnozstvo vody z byrety tak,
aby vysledny objem bol 74,5 ml. Titrdcia sa vykond rovnakym
sposobom ako druha titracia. Zaznamenajte titer (73) a pouZite
ho na vypocet obsahu redukujicich cukrov.

9  Vyjadrenie vysledkov

9.1 Vypocet obsahu redukujicich cukrov. KedZe je pritom-
nd sacharéza, vo vypocte sa musi pouzit korekény faktor (4).
Faktor sa meni s mnozstvom sacharézy v skiSanom objeme roz-
toku melasy (pozri nizsie). Na urcenie faktoru nie je potrebné
poznat obsah sachar6zy vo vzorke velmi presne. Pre tento pri-

pad uvazujme, Ze repnd melasa obsahuje napr. 46 % sachardzy.
20 ml Fehlingovho roztoku zodpoveda 100 mg invertného cuk-
ru, ale treba urobit korekciu na pridany invertny cukor. V tomto
postupe pridavok zodpovedal 2 mg na ml roztoku melasy 100 g/1.
Aby sme ziskali obsah invertu v percentach, vypocet ma tvar:

100 F(100 —27)
T C

Kde: T'= T; = titer (ml),
F = faktor sacharézy,
C = koncentricia roztoku vzorky (g/D.

Ked pouzijeme koncentriciu melasy 100 g/1, vypocet sa zjed-
nodusi na tvar:

Redukujice cukry (% m/m) = (100/7—-2) X F
Vysledok zaokruahlite na najblizsich 0,05 % m/m.

Korekcné faktory

Hmotnost sachardzy Faktor
pritomné v skisanom F
objeme roztoku (g)

Hmotnost sachardzy Faktor
pritomné v skaSanom F
objeme roztoku (g)

0,0 1,000 5,0 0,906
0,5 0,988 6,0 0,894
1,0 0,975 7,0 0,884
2,0 0,950 8,0 0,874
3.0 0,934 9,0 0,865
4,0 0,917 10,0 0,856

9.2 Presnost. Presnost tejto metédy nebola urcena.
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