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Badania Biegłości PK ICUMSA Runda M01 (2017)



Polarymetryczne oznaczenie sacharozy w produktach 
cukrowniczych

Pomiar skręcalności optycznej roztworu cukrowego

Cechuje się:

• prostotą wykonania

• wysoką precyzją otrzymanych wyników

Suma skręcalności sacharozy zawartej w próbce i skręcalności innych 
składników optycznie czynnych

Błędy we wskazaniach polarymetru wynikają głównie z obecności optycznie 
czynnych niecukrów

sacharoza – prawoskrętna

niecukry: 

prawoskrętne, np. glukoza, rafinoza

lewoskrętne, np. fruktoza

optycznie nieczynne, np. kwas szczawiowy



• Przepisy kontroli fabrykacji w cukrowniach. 

• Metody analityczne kontroli produkcji w cukrowniach. 

• PN-76/R-64772 (data wycofania 17-01-2006)

• Zbiór przepisów ICUMSA – GS4/7-1(2013)

• Inne ???

Źródła „procedur analitycznych” oznaczania 
polaryzacji melasu



Oznaczanie polaryzacji w melasie:

• Metodą polaryzacji bezpośredniej1,2,4

zasada metody polega na pomiarze kąta skręcania płaszczy światła 
spolaryzowanego przez badany roztwór

• Metodą polaryzacji inwersyjnej1,2,3

zasada metody polega na pomiarze kąta skręcania płaszczy światła 
spolaryzowanego przez badany roztwór przed i po przeprowadzeniu inwersji 

sacharozy

• Pomiar polaryzacji w bliskiej podczerwieni (NIR)5

pomiar w świetle o długości fali 880 nm

1 Przepisy kontroli fabrykacji w cukrowniach. Stowarzyszenie Techników Cukrowników, Warszawa 1979
2 Metody analityczne kontroli produkcji w cukrowniach. A. Butwiłowicz. Instytut Przemysłu Cukrowniczego, Warszawa 1997
3 Zbiór przepisów ICUMSA – GS4/7-1(2013)
4 PN-76/R-64772
5 K. Lisik, P. Mikoś: Oznaczanie polaryzacji w produktach cukrowniczych metodą bliskiej podczerwieni (NIR). Seminarium STC, 2016 



Oznaczanie polaryzacji bezpośredniej

Przepisy kontroli fabrykacji w 

cukrowniach

Metody analityczne kontroli 

produkcji w cukrowniach
PN-76/R-64772

Przygotowanie naważki z r-ru 1:1

26g r-ru 1:1/200ml
(6,5/100)

52g r-ru 1:1/200ml
(13/100)

52g r-ru 1:1/200ml
(13/100)

Dodatek środków klarujących
płyny Herlesa I i II

10 ml 15 ml 15 ml

Dopełnienie wodą do kreski i dokładne wymieszanie

Przesączenie

Pomiar polarymetryczny w rurce o długości 200 mm przy długości fali światła 



Oznaczanie polaryzacji inwersyjnej

Przepisy kontroli fabrykacji w cukrowniach
Metody analityczne kontroli produkcji w 

cukrowniach

Pomiar zawartości cukru metodą polaryzacji bezpośredniej

Pobranie 50 ml przesączu, który posłużył do oznaczenia polaryzacji bezpośredniej

Dodanie 30 ml 7,2% kwasu solnego

Termostatowanie w łaźni wodnej w temp. 67°C w czasie 5 min.

Dopełnienie wodą do kreski i odstawienie na 15 min. W temp.20°C

Dopełnienie wodą do kreski i dokładne wymieszanie

Przesączenie

Pomiar polarymetryczny w rurce o długości 200 mm przy długości fali światła 

𝐶𝑘 =
100 × 𝑃 + 𝐼

143,5 − 0,5 × 𝑡

!! w celu uwzględnienia temperatury w przeliczaniu wyniku końcowego każdorazowo notować temperaturę mierzonych roztworów



Oznaczanie polaryzacji inwersyjnej ICUMSA – GS4/7-1 

ICUMSA – GS4/7-1 (2013)

Przygotowanie naważki 65 g melasu/500 ml
(13/100)

Dodatek środka klarującego 
40 ml zasadowy octan ołowiawy ~25%  (8 ml/100 ml)

Dopełnienie wodą do kreski i dokładne wymieszanie

Przesączenie

Dodatek suchego szczawianu sodu lub potasu (do całkowitego wytrącenia się nadmiaru ołowiu)

Przesączenie (z ewentualnym dodatkiem ziemi okrzemkowej)

Pobranie 50 ml przesączu do 100 ml 

Pomiar polarymetryczny w rurce o długości 200 mm przy długości fali światła 



Oznaczanie polaryzacji inwersyjnej

ICUMSA – GS4/7-1(2013)

Pobranie 50 ml przesączu, który posłużył do oznaczenia polaryzacji bezpośredniej

Dodanie 23 ml kwasu solnego (2,5 mol/l) i 7 ml wody

Termostatowanie w łaźni wodnej w temp. 65±5 °C w czasie 5 min.

Dopełnienie wodą do kreski

Pomiar polarymetryczny w rurce o długości 200 mm przy długości fali światła 
(ciemne r-ry można rozjaśnić dodatkiem 0,5-1 g pyłu cynkowego)

𝐶𝑘 =
100 × 𝑃 + 𝐼

132,66 − 0,5 × (𝑡 − 20)

!! w celu uwzględnienia temperatury w przeliczaniu wyniku końcowego każdorazowo notować temperaturę mierzonych roztworów



Rodzaje odczynników klarujących stosowanych w 
cukrownictwie

• płyn Herlesa I

płyn Herlesa II

• zasadowy octan ołowiawy

• roztwór siarczanu glinu

roztwór wodorotlenku sody

• roztwór Carreza I

roztwór Carreza II

Skład

340 g Pb(NO3)2 / 1000 ml wody
32 g NaOH / 1000 ml wody

roztwór 25%

300 g Al2(SO4)3 x 18 H2O / 1000 ml wody
80 g NaOH / 1000 ml wody

219 g Zn(CH3COO)2 x 2H2O / 1000 ml wody
106 g [K4(Fe(CN)6]x3H2O / 1000 ml wody



Rodzaje odczynników klarujących stosowanych w 
cukrownictwie

Klasyczne odczynniki klarujące 

zawierające związki ołowiu

 zasadowy octan ołowiu (roztwór 25%)

 płyny Herlesa (płyn I - azotan ołowiu, płyn II –

wodorotlenek sodu)

środki klarujące niezawierające 

związków ołowiu

 siarczan glinu

 odczynniki Carreza (roztwór I –octan 

cynku, roztwór II –żelazocjanekpotasu)

tworzą obfity osad 

zasadowego octanu/azotanu 

ołowiu o silnych 

właściwościach 

adsorpcyjnych

ochrona 

środowiska





Ilość odczynników klarujących niezbędna do 
sklarowania melasu

Odczynnik klarujący Ilość odczynnika klarującego

• zasadowy octan ołowiawy 5-8 ml

• płyn Herlesa I
płyn Herlesa II

10-15 ml 
10-15 ml

• roztwór siarczanu glinu
roztwór wodorotlenku sody

10 ml
10 ml

• roztwór Carreza I
roztwór Carreza II

5-10 ml
5-10 ml
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K. Lisik, J. Biernasiak: Zastosowanie odczynników 

niezawierających związków ołowiu do oznaczania 

polaryzacji produktów cukrowniczych. Gazeta 

Cukrownicza 9/2008 str. 273-276
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K. Lisik, J. Biernasiak: Zastosowanie odczynników 

niezawierających związków ołowiu do oznaczania 

polaryzacji produktów cukrowniczych. Gazeta Cukrownicza 

9/2008 str. 273-276

• „Oznaczanie polaryzacji w melasie za pomocą 

odczynników niezawierających związków ołowiu nie dało 

pozytywnych wyników.”

• „(…) różnice w polaryzacji oznaczonej przy zastosowaniu 

płynów Herlesa i octanu ołowiu są statystycznie nieistotne”
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B. Wnuk, E. Grabska: Porównanie wyników oznaczeń cukru 

w melasach klarowanych siarczanem glinu oraz płynami 

Herlesa. Gazeta Cukrownicza 1/2013 str. 26-29

• „siarczan glinu nie klarował melasu tak dobrze jak płyny 

Herlesa”

• „ różnice pomiędzy zawartością cukru w melarsach

klarowanych roztworem siarczanu glinu, a zawartością cukru 

w melasach klarowanych płynami Herlesa wynosiła od 1,6% 

do -0,8%



BADANIA  WŁASNE



Metodyka badań
Materiał badawczy:

 6 prób melasów

Analityka badawcza:

 Refraktometryczne oznaczenie pozornej zawartości suchej 
substancji (Brix) 

 Oznaczenie polaryzacji bezpośredniej z klarowaniem płynami 
Herlesa I i II, zasadowym octanem ołowiawym, roztworami 
Carreza I i II 

 Oznaczenie polaryzacji inwersyjnej metodą GS4/7-1(2013)
 Obliczenie czystości



Melas 1
(BB PK ICUMSA M01)

BB PK Icumsa M01

 BB PK Icumsa M01 

 Min-Maks 
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Melsa 2
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Melas 2

BB PK Icumsa M01

 Średnia 

 Min-Maks 

 Średnia±0,95 Przedz. ufn. 

Herlesy, Bezp.

Carrezy, Bezp.

Inwer, GS4/7-1

Zas. octan, Bezp.
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Melas 2

 Średnia 

 Min-Maks 

 Średnia±0,95 Przedz. ufn. 

Herlesy, Bezp.

Carrezy, Bezp.

Inwer, GS4/7-1

Zas. octan, Bezp.

Środek klarujący
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Melas 3

 Średnia 

 Min-Maks 

 Średnia±0,95 Przedz. ufn. 

Herlesy, Bezp. Carrezy, Bezp. Zas. octan, Bezp.

Środek klarujący
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Melas 5

 Średnia 

 Min-Maks 

 Średnia±0,95 Przedz. ufn. 

Herlesy, Bezp. Carrezy, Bezp. Zas. octan, Bezp.

Środek klarujący
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Melas 4

Melas 4

 Średnia 

 Min-Maks 

 Średnia±0,95 Przedz. ufn. 

Herlesy, Bezp. Carrezy, Bezp. Zas. octan, Bezp.

Środek klarujący
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Melas 6

 Średnia 

 Min-Maks 

 Średnia±0,95 Przedz. ufn. 

Herlesy, Bezp. Carrezy, Bezp. Zas. octan, Bezp.

Środek klarujący
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Podsumowanie

• Odczyty polarymetryczne uzyskane metodą inwersyjną 
ICUMSA GS4/7-1 były najniższe.  

• Płyny Herlesa w większości przypadków bezpośrednich 
odczytów polarymetrycznych dawały niższe wartości 
polaryzacji, najbardziej zbliżone do odczytów 
polaryzacji w metodzie GS4/7-1, co świadczy o 
skuteczniejszej redukcji niecukrów optycznie czynnych.



Podsumowanie

• Stosowanie różnych środków klarujących do 
oznaczania polaryzacji w melasie może powodować 
istotne różnice w odczytach polarymetrycznych.

• W międzylaboratoryjnych badaniach porównawczych 
dotyczących oznaczania polaryzacji w melasie 
konieczne jest doprecyzowanie procedury badawczej 
- zastosowanie jednakowego środka klarującego
przez wszystkich uczestników. 



Podsumowanie

• W sytuacja spornych metoda ICUMSA GS4/7-1 
powinna być traktowana jako metoda referencyjna do 
oznaczania polaryzacji w melasie.



aneta.antczak@p.lodz.pl

Dziękuję za uwagę
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