LISTY CUKROVARNICKE a REPARSKE

ICUMSA METODY LABORATORNEJ KONTROLY CUKROVARNICKEJ VYROBY

Metoda GS6-7 (2007)

Stanovenie draslika a sodika v cukrovej repe
plamenovou fotometriou

oficialna metoda (1)

1 Predmet

Tato metdda, zalozend na metdde CAROLANA (2), CARRUTHERSA A OLD-
FIELDA (3), DRAGOA ET AL. (4) a KuBapINova (5, 6), sa pouZiva na
stanovenie obsahu draslika a sodika v repnej kasi, po extrakcii
a Cereni za pouzitia octanu olovnatého, resp. siranu hlinitého.

Z ekologickych a zdravotnych dévodov by sa ¢erenie octanom
olovnatym malo vylucit, ked je to mozné.

2  Oblast pouzitia

Metdda je pouzitelna pre vSetky Cire rozpustené vzorky s vy-
hovujicou nizkou viskozitou. Rozsah merania popisany v tejto
metode je 3-80 mmol.kg™ repy pre draslik a 1-50 mmol.kg™
repy pre sodik.

3  Definicie

Exciticia — dc¢inok energie na prvky v ionizovanej forme, ktora
ich premeni na atomy a spdsobi emitovanie Specifického elek-
tromagnetického (viditeIného) Ziarenia.

4 Princip metody

Obsah alkalickych kovov v cukrovarnickych produktoch sa méze
merat intenzitou elementirneho $pecifického Ziarenia.

Kovy, ktoré sa maji stanovit, sa premenia na atémovu formu
ucinkom tepelnej energie plamena a excituje sa emisia farebného
svetla o charakteristickej vlnovej dlzke pre kazdy kov. Inten-
zita tohto svetla je imerna koncentricii kovu za predpokladu,
Ze ostatné podmienky zostali konstantné.

Emisnd vlnov4 dlZka draslika je 766,5 nm a sodika 589,0 nm. Pri
pouZivani inych vinovych dlZok je potrebné pre ziskanie detai-
lov pouzit prislusnd literatdru.

5  Chemikalie a material

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

Pouzivajte len deionizovanui vodu alebo vodu podobnej ¢istoty.
5.1 Zakladny octan olovnaty — zodpovedajici ICUMSA $pe-
cifikdcii v prilohe 1 Metédy GS6-1 a so zrnitostou pod 0,42 mm.
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5.2 Roztok zikladného octanu olovnatého. Rozpustite 560 g
zakladného octanu olovnatého v priblizne 1 I destilovanej vody.
Varte asi 30 minit a nechajte usadit. Dekantujte tekuty superna-
tan a zriedte ho na hustotu 1,24 alebo 24,4 gPbO.100ml™" cel-
kového obsahu olova s Cerstvo prevarenou destilovanou vodou.
Skontrolujte obsah celkového olova presnym meranim husto-
ty alebo stanovenim celkového olova titracne, ako je popisané
v Metéde GS1/2/3-1, Priloha 2. Specifikicia pre celkové olovo
pozaduje hustotu, gy, 1,24 +0,01 g.ml™ alebo obsah celkové-
ho olova 24,4 £1,0 gPbO.100ml™. Obsah zikladného olova ma
byt medzi 9,5 a 10,5 gPbO.100ml™. Ak je mnoZstvo zakladného
olova mimo tohto rozsahu, upravte ¢inidlo pridanim ladovej ky-
seliny octovej. Po Gprave znovu preverte obsah celkového olova
aj zdkladného olova.

Roztok uchovivajte v nidobe uzavretej vzduchotesnym uzave-
rom, aby sa predislo kontaktu s oxidom uhli¢itym zo vzduchu.
Pred uzavretim nadobu napliite 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 1000 ml s prevarenou deionizovanou
vodou alebo destilovanou vodou.

5.4 Siran hlinity — Al,(SO,);.18 H,O, stuperi Cistoty pre analyzu.
5.5 Roztok siranu hlinitého (7) — hustota g, ~ 0,9987 g.ml™.
Rozpustite 3,0 g siranu hlinitého (5.4) v 1000 ml deionizovane;j
vody, pouzijic odmerny valec.

5.6 Leskly papier — strojovo lesteny papier, plo$na hmotnost
30 g.cm™, velkost priblizne 120 mm X 120 mm. Papier musi byt
schopny zachytit pocas vaZenia vSetku kaSu (vratane $tavy).
5.7 Filtracny papier, kremelina. Filtrany papier s vysokou fil-
traénou rychlostou, priemer 180 mm, stredna velkost pérov priblizne
3 pm. Papier sa nesmie pretrhnit pri odstratiovani po filtracii.

Pred analyzou preverte vSetky chemikdlie a ostatné materidly,
aby neobsahovali draslik a najmi sodik.

Vyluh sodika z filtratného papiera by mal byt <0,1 mg sodika
na jeden filter.

5.8 Chlorid draselny — stuperi Cistoty pre analyzu, suSeny
1 hod. pri 500 °C v kremennej alebo platinovej nddobe.

5.9 Chlorid sodny — stupen Cistoty pre analyzu, suseny 1 hod.
pri 500 °C v kremennej alebo platinovej nadobe.

5.10 Standardné roztoKy. Chlorid draselny (969,8 mg) a chlo-
rid sodny (760,5 mg) a 20,8 g sachardzy (16 °Z) rozpustite v Ceri-
acom roztoku (5.3 resp. 5.5) v 1000ml odmernych bankach, vy-
temperujte na 20 °C, dopliite po znacku a dokladne premiesajte
(¢x = 100 mmol.kg™ repy, ¢y, = 100 mmol.kg™ repy).

5.11 Zriedené Standardné roztoky. Podiely z kazdého Stan-
dardného roztoku sa prenest do série 100ml odmernych baniek.
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ICUMSA metody laboratornej kontroly cukrovarnickej vyroby

Objemy Standardnych roztokov by mali byt v rozsahu od 3 ml
do 80 ml pre draslik (3-80 mmol.kg™ repy) a od 1 ml do 50 ml
pre sodik (1-50 mmol.kg™ repy). Banky dopliite po znacku Ce-
riacim roztokom (5.3 resp. 5.5), ktory obsahuje 20,8 g.I"* sacha-
rézy (16 °Z) a premiesajte.

Pridavok sachardzy je nevyhnutny, aby sa ziskali porovnatelné
viskozity Standardného roztoku a vzorky.

6  Pristrojové vybavenie

6.1 Pristroj. Plameriovy fotometer s privodom plynu.
6.2 Analytické vahy — od¢itatelnost 1 mg.

6.3 Odmerné banky — trieda A, objemy 100 a 1000 ml.
6.4 Delené pipety — trieda A, objemy 5 a 10 ml.

6.5 Pipety — trieda A, objemy 1, 10, 25 a 50 ml.

6.6 Kadicky — objem 100 a 250 ml.

7.7 Misky na suSenie — kremenné alebo platinové.

7 Vzorky

7.1 Repna kaSa. Pre pripravu repnej kase, ako aj pripravu
a Cerenie roztoku vzorky postupujte podla postupu uvedeného
v Metéde GS6-1 (octan olovnaty), resp. GS6-3 (siran hlinity).

8  Postup

8.1 Priprava vzorky. S ohladom na kalibra¢nu krivku (resp.
charakteristiky krivky) vhodného plamenového fotometra, ktory
sa pouziva v automatizovanych repnych laboratériach, sa filtraty
vzoriek mozu pouzit priamo bez dalsieho riedenia.

8.2 Meranie. Plamen pristroja sa nastavi na oxiddciu a zvoli
sa vhodna vlnova dl7ka.

Pomocou rozprasovacej jednotky pristroja sa roztok vzorky
vstrekne do plamena a odmeria sa hodnota emisie.
Standardné krivky pre sodik, resp. draslik sa ziskaji rovnakym
spOsobom, pricom sa pouZiju zriedené roztoky standardov (5.11).

9  Vyjadrenie vysledkov

9.1 Kalibra¢na krivka. Hodnoty emisie Standardnych vzoriek
sa vynesu do grafu oproti zodpovedajticim koncentraciam.

9.2 Vysledky. Koncentricia draslika, resp. sodika v roztoku vzor-
ky sa od¢ita z prislusnej Standardnej krivky a vyjadri v mmol kg™
repy. V pripade, Ze je potrebné riedenie vzorky (8.1), treba vziat
do uvahy zriedovaci faktor.

9.3 Presnost. Statistické tidaje pre opakovatelnost a reprodu-
kovatelnost boli vypracované na ziklade medzindrodnych medzi-
laboratérnych testov, v ktorych bola pouzita lyofilizovana repna
kasa ako stabilny referencny materidl a siran hlinity ako Ceriace
¢inidlo (D).

Priemerny obsah Opakovatefnost r Reprodukovatefnost R
Kov
(mmol.kg™ repy)
K 37,29 1,56 7,51
Na 6,92 0,84 2,72
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11 Histdria

Tato metoda bola prvykrit zverejnend ako metéda ,bez Statiatu®
v Sprave z 23. zasadania (2002). V roku 2005 bola publikovana
v Knihe Metéd ako Navrh metody ¢. 5. Uznana za oficidlnu me-

todu pod ¢islom Metéda GS6-7 bola na 25. zasadani v roku 20006.

preloZila AlZbeta Korcekovd

ROZHLEDY

Koppar A., Pullammanappallil P.
Porovnani termofilni a mesofilni jednostupnoveé
diskontinualni anaerobni fermentace fepnych fiz-
kG — bez michani (Comparison of thermophilic and
mesophylic singl-stage, unmixed, batch anaerobic di-
gestion of sugar pulp)

Vyslazené fepné fizky, dosud vyuzivané jako krmivo, se v po-
sledni dobé stavaji pro vysokou vytéznost metanu vyznamnou
surovinou pro tuto konverzi. V laboratornich podminkach byla
porovndvina fermentace v mezofilnich (37 °C) a termofilnich
(55 °C) podminkich v jednostupfiovém, diskontinudlnim
anaerobnim reaktoru. Vyslazené fizky s obsahem susiny 22 %
byly odebiriny pifimo z provozu cukrovaru a nebyly nijak
upravovany. Pii obou teplotich bylo dosazeno vytéznosti
metanu vice nez 0,3 m’>kg™" organické susiny. Obecné byly
vysledky z termofilniho procesu mirné lepsi v dobé fermentace
a specifickém objemu vzniklého bioplynu. Avsak celkovy
podil metanu v bioplynu, byl v mezofilnich podminkach
mirné vyssi. Obsah tékavych organickych kyselin byl v obou
piipadech stejny. Organické dusikaté latky byly v termofil-
nich podminkach zcela rozloZeny, zatimco v mezofilnich jen
z 50 %. Celkova doba konverze trvala pii mezofilnim procesu
17 dnt, obsah metanu v bioplynu byl 75 %, v termofilnim
procesu 9 dnu pfi primémém obsahu metanu 62 %. Za
termofilnich podminek byly dusikaté latky zcela rozloZeny
za 39 dnu, za mezofilnich trval tento rozklad 78 dnti. Maxi-
malni vytéZnost metanu pii termofilni konverzi byla 2,89 pfi
mezofilni 1,1 m?>.d™".
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