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Polarymetryczne oznaczenie sacharozy w produktach
cukrowniczych

Pomiar skrecalnosci optycznej roztworu cukrowego
Cechuje sie:

* prostotg wykonania

* wysoka precyzjg otrzymanych wynikow

Suma skrecalnosci sacharozy zawartej w probce i skrecalnosci innych
skladnikow optycznie czynnych

Btedy we wskazaniach polarymetru wynikajg gtownie z obecnosci optycznie
czynnych niecukrow
sacharoza — prawoskretna
niecukry:
prawoskretne, np. glukoza, rafinoza
lewoskretne, np. fruktoza

optycznie nieczynne, np. kwas szczawiowy



Zrodia SJprocedur analitycznvch” oznaczania
yCzny
polaryzacji melasu

* Przepisy kontroli fabrykacji w cukrowniach.
* Metody analityczne kontroli produkcji w cukrowniach.

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

o Zbior przepisow ICUMSA — GS4/7-1(2013)

Inne 777




Oznaczanie polaryzacji w melasie:

* Metodg polaryzacji bezposredniej*

zasada metody polega na pomiarze kata skrecania ptaszczy swiatta
spolaryzowanego przez badany roztwor

* Metodg polaryzacji inwersyjnej*:

zasada metody polega na pomiarze kata skrecania ptaszczy swiatta
spolaryzowanego przez badany roztwor przed i po przeprowadzeniu inwersji
sacharozy

* Pomiar polaryzacji w bliskiej podczerwieni (NIR)*
pomiar w Swietle o dtugosci fali 880 nm

L Przepisy kontroli fabrykacji w cukrowniach. Stowarzyszenie Technikéw Cukrownikow, Warszawa 1979

2 Metody analityczne kontroli produkcji w cukrowniach. A. Butwifowicz. Instytut Przemystu Cukrowniczego, Warszawa 1997

8 Zbior przepiséw ICUMSA — GS4/7-1(2013)

4PN-76/R-64772

SK. Lisik, P. Mikos: Oznaczanie polaryzacji w produktach cukrowniczych metodq bliskiej podczerwieni (NIR). Seminarium STC, 2016




Oznaczanie polaryzacji bezposredniej

Przepisy kontroli _fabrykaCJl W Metody ar_1_aI|tyczne koptroll PN-76/R-64772
cukrowniach produkcji w cukrowniach

Przygotowanie nawazki z r-ru 1:1

26g r-ru 1:1/200ml 52g r-ru 1:1/200ml 52g r-ru 1:1/200ml
(6,5/100) (13/100) (13/100)
Dodatek srodkéw klarujgcych
ptyny Herlesa l i Il
10 ml 15 ml 15 ml

Dopetnienie wodg do kreski i doktadne wymieszanie
Przesgczenie

Pomiar polarymetryczny w rurce o dtugosci 200 mm przy dtugosci fali Swiatta




Oznaczanie polaryzacji inwersyjnej

Metody analityczne kontroli produkcji w
cukrowniach

Przepisy kontroli fabrykacji w cukrowniach

Pomiar zawartosci cukru metodg polaryzacji bezposredniej

Pobranie 50 ml przesaczu, ktory postuzyt do oznaczenia polaryzacji bezposredniej

Dodanie 30 ml 7,2% kwasu solnego

Termostatowanie w tazni wodnej w temp. 67°C w czasie 5 min.
Dopetnienie wodg do kreski i odstawienie na 15 min. W temp.20°C

Dopetnienie wodg do kreski i doktadne wymieszanie
Przesgczenie

Pomiar polarymetryczny w rurce o dtugosci 200 mm przy dtugosci fali Swiatta

o 100 x (P + 1)
K™ 1435 —05 X ¢

Il w celu uwzglednienia temperatury w przeliczaniu wyniku koncowego kazdorazowo notowac temperature mierzonych roztworow




E4l Oznaczanie polaryzacji inwersyjnej ICUMSA — GS4/7-1

ICUMSA — GS4/7-1 (2013)

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

Dodatek srodka klarujgcego
40 ml zasadowy octan otowiawy ~25% (8 ml/100 ml)

Dopetnienie wodg do kreski i doktadne wymieszanie

Przesgczenie
Dodatek suchego szczawianu sodu lub potasu (do catkowitego wytrgcenia sie nadmiaru otowiu)

Przesgczenie (z ewentualnym dodatkiem ziemi okrzemkowej)
Pobranie 50 ml przesgczu do 100 ml

Pomiar polarymetryczny w rurce o dtugosci 200 mm przy dfugosci fali Swiatta



@ Oznaczanie polaryzacji inwersyjnej

ICUMSA — GS4/7-1(2013)

Pobranie 50 ml przesaczu, ktory postuzyt do oznaczenia polaryzacji bezposredniej

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

Termostatowanie w tazni wodnej w temp. 6515 °C w czasie 5 min.

Dopetnienie wodg do kreski

Pomiar polarymetryczny w rurce o dtugosci 200 mm przy dtugosci fali Swiatta
(ciemne r-ry mozna rozjasnic¢ dodatkiem 0,5-1 g pytu cynkowego)

. 100 x (P + 1)
7 132,66 — 0,5 x (t — 20)

Il w celu uwzglednienia temperatury w przeliczaniu wyniku koncowego kazdorazowo notowac temperature mierzonych roztworéw



Rodzaje odczynnikow Klarujacych stosowanych w

cukrownictwie s

 ptyn Herlesa | 340 g Pb(NO,), / 1000 ml wody
ptyn Herlesa |l 32 g NaOH / 1000 ml wody

« zasadowy octan otowiawy roztwdr 25%

* roztwor siarczanu glinu
roztwor wodorotlenku sody 300 g Al,(SO,); x 18 H,0 / 1000 ml wody
80 g NaOH / 1000 m| wody
e roztwor Carreza |

roztwor Carreza 219 g Zn(CH,COO), x 2H,0 / 1000 ml wody
106 g [K,(Fe(CN)c]x3H,0 / 1000 ml wody




Rodzaje odczynnikow Klarujacych stosowanych w

cukrownictwie

Klasyczne odczynniki klarujace
zawierajace zwigzki otowiu
» zasadowy octan otowiu (roztwor 25%)

» ptyny Herlesa (ptyn | - azotan ofowiu, ptyn Il -
wodorotlenek sodu)

srodki klarujgce niezawierajace
zwigzkow otowiu
» slarczan glinu

» odczynniki Carreza (roztwor I —octan
cynku, roztwor Il —zelazocjanekpotasu)

—

tworzg obfity osad
zasadowego octanu/azotanu
otowiu o silnych
wlasciwosciach
adsorpcyjnych

ochrona
srodowiska






[lo$¢ odczynnikow Kklarujacych niezbedna do
sklarowania melasu

Odczynnik klarujacy llos¢ odczynnika klarujacego

* zasadowy octan ofowiawy 5-8 ml

e ptyn Herlesa | 10-15 ml
ptyn Herlesa Il 10-15 mi

* roztwor siarczanu glinu 10 ml
roztwor wodorotlenku sody 10 ml

* roztwor Carreza | 5-10 ml

roztwor Carreza |l 5-10 ml




Tabela 3. Zestawienie wynikow badan

Odczynnik klarujgcy
e Bez klarowania
zasadowy roztwor roztwory plyny (NIR)
Produkt | Brix % ~octan ofowiu siarczanu glinu  |Carreza | i Carreza Il Herlesa | i Herlesa |l
Pol, czystoéé| Pol |czystosé| Pol |czystosé Pol |czystosé Pol |czystosée
L %) | °Z [%] - [%]

K. Lisik, J. Biernasiak: Zastosowanie odczynnikow [ |~ e
niezawierajgcych zwigzkoéw otowiu do oznaczania = 88'41 i 7 odczytem pomiary
polaryzacji produktow cukrowniczych. Gazeta = ) 13°2-15°Z

- 16 | 93,80 - 63,76 | 9322
Cukrownicza 9/2008 str. 273-276 | |
g 05 4 64,08 | Y368 | b4,1Z | 93,79 64,24 | 93,02 | - | 63,74 | 493,19
69 4 6034 85695 | 6042 | B706 | 60,42 | 87,06 - - { 59,80 | 86,17
Syrop 1 | - ;:
69 4 60,30 8689 | 6040 | 8703 | 6046 | 87,12 59,72 | 86.05
71,8 5444 | 7582 | 54,56 | 7599 | 54,50 | 75,91 - - 53,80 | 74,93
Syrop 2 —— i
71,8 54,00 | 7521
822 | 51,62 | 6280 |  trudnosc tudnosei | g1.70 | e2g0 |  Iudnosal
Melas ~ = z odczytem pomiaru) ! iz odczytem pomiaru
822 51 ,66 62,85 Z sgczeniem 44°7-46°7 51,70 62.90 . 54°7-62°




K. Lisik, J. Biernasiak: Zastosowanie odczynnikéw
niezawierajacych zwigzkéw otowiu do oznaczania
polaryzacji produktéw cukrowniczych. Gazeta Cukrownicza
9/2008 str. 273-276

Odczynnik klarujgcy Bez klarowania

zasadowy roztwor roztwory plyny - (NIR)
Produkt | Brix% | octan otowiu slarczanu glinu [Carreza | i Carreza Il Herlesa | i Herlesa Ii

Pol, czystoéé’ Pol lczysto$é Pol 7czysto$c’:j Pol | czystosc Pol ‘czystoéé
"L (%] | °Z [%] °7 [%l | °Z [%) ez ' (%]

'
822 | 5162 | 6280 |  judnosc trudnoset 51,70 | 6200 |  TOTOSo——_
felas i = — z odczytem pomiaru| ! iz odczytem pomiaru
62,85

Z sgczeniem

822 51 ,66 x = 44°7-46°7 51,70 62.90 | 5402_§go§:

Tabela 7. Poréwnanie polaryzacji otrzymanej podczas klarowania
pfynami Herlesa i zasadowego octanu otowiu - test ANOVA

Produkt cukrowniczy | Odczynnik klarujagecy |  Pol, [°Z] ’ Statystyka
Maks zasadowy octan otowiu | Pol,,, = 5164 |F =90 Fup = 18,51
' plyn Herlesa | | Herlesa 1l l Pal. = 51,70 F<Fg 00s:1:2

+ ,0Oznaczanie polaryzacji w melasie za pomoca
odczynnikow niezawierajgcych zwigzkoéw otowiu nie dato
pozytywnych wynikow.”

* ,(...) roznice w polaryzacji oznaczonej przy zastosowaniu
ptynow Herlesa i octanu otowiu sg statystycznie nieistotne”




Tabela. Porébwnanie wynikéw oznaczen cukru w melasach klarowanych
slarczanem glinu oraz plynami Herlesa

Table. Comparison of the results of sugar determination in molasses cla-
rified by means of aluminum sulphate and the Herles solutions

Klarowanie roztworéw
melasu (1:1)

siarczanem

wiodoraton: | Harteas
B. Wnuk, E. Grabska: Poréwnanie wynikéw oznaczen cukru |- - — Lt s
w melasach klarowanych siarczanem glinu oraz ptynami 5z 2_ DSCE
Herlesa. Gazeta Cukrownicza 1/2013 str. 26-29 5;"’ :5"‘

3T ;'.'.'.

E ¢

20 | 0.4% (12 préb)
Ckyira > Ckpgs | 0.8% (4 préby)
4 | 9999 1,2% (4 proby)

12 Chouya 26 Ck,,:;,‘ Ck'“_ B Ck 10 Réznica

oett | o6 | Chuys- Chorgy | 0% (10 PYOD) 7
. ) . , | [ 3 | - 0.4% (12 prob)
,siarczan glinu nie klarowat melasu tak dobrze jak ptyny Gt <Chrva | prety | 52% (3 prdbu)
Herlesa” - | ‘ il 3 | | 08%{28 preb)

7 = . . y om M3 o prob 1,6% (6 prob)

« , roznice pomiedzy zawartoscig cukru w melarsach A I A T e Facns Cm

. . .. Kusa| 1 outs | CRans ™ Chenss | oo | ok ok | 9% (18P
klarowanych roztworem siarczanu glinu, a zawartoscig cukru | Tpr” s ool
w melasach klarowanych ptynami Herlesa wynositaod 1,6% | || | Zw ™ oe -

do '0,8% VIR 42 g:? : ?1‘}:2;;:
LOG) ) s | s~ VReans | sy 0,8% ( 12 prob)
Ky P | Rommica | 0,4% ( 17 prab)

| 1 ek, |Chonm ™ Gl péb | Cheras™ Chrors| 03, (5 prob)
Chepas < Ck 3 -0,4% (3 proby}

l 25 i p“l)ny‘




BADANIA WtASNE




Metodyka badan
(78 Materiat badawczy:

> 6 prob melasow

Analityka badawcza:

» Refraktometryczne oznaczenie pozornej zawartosci suchej
substanc;ji (Brix)

» 0Oznaczenie polaryzacji bezposredniej z klarowaniem ptynami
Herlesa l i ll, zasadowym octanem otowiawym, roztworami
Carreza lill

» Oznaczenie polaryzacji inwersyjnej metoda GS4/7-1(2013)

» Obliczenie czystosci



Polaryzacja

Melas 1
(BB PK ICUMSA MO01)

BB PK Icumsa MO1

Melsa 2
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Melas 2
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Polaryzacja
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Polaryzacja
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Podsumowanie

* Odczyty polarymetryczne uzyskane metoda inwersyjng
ICUMSA GS4/7-1 byty najnizsze.

* Ptyny Herlesa w wiekszosci przypadkow bezposrednich
odczytow polarymetrycznych dawaty nizsze wartosci
polaryzacji, najbardziej zblizone do odczytow
polaryzacji w metodzie GS4/7-1, co Swiadczy o
skuteczniejszej redukcji niecukréw optycznie czynnych.




Podsumowanie

e Stosowanie réznych srodkéw klarujacych do
ozhaczania polaryzacji w melasie moze powodowac
istotne roznice w odczytach polarymetrycznych.

W miedzylaboratoryjnyc
dotyczgcych oznaczania

n badaniach porownawczych

oolaryzacji w melasie

konieczne jest doprecyzowanie procedury badawczej
- zastosowanie jednakowego srodka klarujacego
przez wszystkich uczestnikow.



Podsumowanie

* W sytuacja spornych metoda ICUMSA GS4/7-1
powinna byc¢ traktowana jako metoda referencyjna do
ozhaczania polaryzacji w melasie.




aneta.antczak@p.lodz.pl

Dziekuje za uwage



