Na osnovu ¢lana 17. stav 3. tacka f) i ¢lana 72. Zakona o hrani ("Sluzbeni glasnik BiH",
broj 50/04) i ¢lana 17. Zakona o Vijecu ministara Bosne i Hercegovine ("Sluzbeni glasnik
BiH", br. 30/03, 42/03, 81/06, 76/07, 81/07, 94/07 i 24/08), VijeCe ministara Bosne i
Hercegovine, na prijedlog Agencije za sigurnost hrane Bosne i Hercegovine u saradnji s
nadleznim organima entiteta i Brcko Distrikta Bosne i Hercegovine, na 127. sjednici
odrzanoj 6. jula 2010. godine, donijelo je
PRAVILNIK

O METODAMA ANALIZA SECERA

DIO PRVI - OPCE ODREDBE

Clan 1.
(Predmet)

Pravilnikom o metodama analiza Seéera (u daljnjem tekstu: Pravilnik) propisuju se
metode za utvrdivanje uskladenosti s propisanim opéim zahtjevima kvaliteta Se¢era u
svrhu sluzbene kontrole.

Clan 2.
(Definicija kvaliteta)

U smislu ovog Pravilnika, kvalitet je svojstvo proizvoda uslovljeno osnovnim sastavom,
dodatim materijama, tehnoloskim postupcima, pakovanjem Secera, njegovim cuvanjem i
skladistenjem.

DIO DRUGI - POSEBNE ODREDBE

Clan 3.
(Metode)

(1) Za utvrdivanje uskladenosti Secera s propisanim opc¢im zahtjevima kvaliteta koriste
se sljede¢e metode:

a) odredivanje vode u Seéeru uz gubitak susenjem (Metoda ICUMSA);
b) odredivanje udjela suhe materije pomoc¢u vakuum susnice;
c) odredivanje ukupne suhe materije refraktometrom;

d) odredivanje reducirajucih Seéera izrazenih kao invertni Secer (Berlin Institute
metoda);

e) odredivanje reducirajucih Secera izrazenih kao invertni Secer po Knightu i Allenu;

f) odredivanje reducirajucih Secera izrazenih kao invertni Secer ili dekstrozni ekvivalent
(Luff - Schoorl metoda);

g) odredivanje reducirajucih Secera izrazenih kao invertni Secer po metodi Lane i
Eynon;

h) odredivanje reducirajuce snage i dekstroznog ekvivalenta DE po metodi Lane i
Eynon;



i) odredivanje sulfatnog pepela;
j) odredivanje polarizacije polarimetrom.

(2) Osim metoda definiranih u stavu (1) ovog clana, koriste se i metode koje je
utvrdila Medunarodna komisija za jedinstvene metode analiza Secera (u daljnjem tekstu:
ICUMSA):

a) odredivanje sulfita u bijelom Seceru kolorimetrijskom metodom s rozalininom;

b) odredivanje sulfatnog pepela u sirovom Seceru, smedem Seceru, sokovima, sirupu i
melasi;

c) odredivanje koeficijenta refleksije bijelog Seéera uz pomo¢ instrumenta;
d) odredivanje konduktometrijskog pepela u Seéeru;

e) vizuelno odredivanje boje bijelog Secera s Brunswick kolor - tipovima;
f) odredivanje boje u rastvoru bijelog Secera.

(3) Metode iz st. (1) i (2) ovog ¢lana navedene su u aneksima I. i II. koji su sastavni
dio ovog Pravilnika.

(4) Za utvrdivanje uskladenosti Secera s propisanim opc¢im zahtjevima kvaliteta, osim
metoda iz st. (1) i (2) ovog ¢lana, mogu se koristiti i druge validirane i
medunarodnopriznate metode.

DIO TRECI - PRIJELAZNE I ZAVRSNE ODREDBE

Clan 4.
(Stupanje na snhagu)

Ovaj Pravilnik stupa na snagu osmog dana od dana objavljivanja u "Sluzbenom glasniku
BiH".

VM broj 227/10
6. jula 2010. godine
Sarajevo

Predsjedavajuci
Vije¢a ministara BiH
Dr. Nikola Spiri¢, s. r.



ANEKS 1.

METODE ZA UTVRPIVANJE USKLABENOSTI S PROPISANIM OPCIM ZAHTJEVIMA
KVALITETA

UvoD
1. Priprema uzorka za analizu

1.1. Uzorak koji se dostavi na analizu u laboratoriju dobro promijesati,
1.2, Ngjmanje 200 g prenijeti u &istu, suhu 1 za vlagu nepropusnu posudu koja se
hermetiéki zatvara.

2. Reagensi i oprema

2.1. U opisu opreme navedeni su samo posebni instrumenti 1 oprema ali i oprema koja se
odnosi na posebne standarde.

2.2, Voda mora biti destilirana,

2.3, Gdje nije drugadije odredeno, svi reagensi moraju biti priznati od p.a. (pro analvsi)
kvaliteta

3. Tumadenje rezultata

3.1. Rerultat mora biti srednja vrijednost najmanje dvije iste ponovljene analize.

3.2, Gdje nije drugadije odredeno, rezultati se izra2avaju kao maseni udio (% m/m ).

3.3, Rezuliat se dijeli na toliko decimalnih mjesta koliko je 1o moguée gledajuéi na taénost
upaoirijebljene metode za analizu.

METODA 1 - ODREDIVANJE VODE U SECERU UZ GUBITAK MASE SUSENJEM
(Metoda ICUMS A)

1. Obim i oblast primjene

Ovom metodom odreduje se gubitak mase sufenjem u
— polubijelom Zeéer,

—Zeteru ili bijelom Saderu,

— ekstra bijelom Seéeru.

2. Definicija
Crubitak mase sufenjem je iznos gubitka mase pri suSenju, odreden opisanom metodom.

3. Princip
Ciubitak mase sufenjem odreduje se sufenjem pn temperaturi 103 £ 22C,

4.  Aparatura

4.1. Analititka vaga tadnosti 00,1 mg,



4.2, Sufionik s odgovarajuéom ventilacijom 1 regulatorom temperature Kojom se
odrzava temperatura od 103 + 20C,
43, Metalne posudice #a vaganje, s ravnim dnom, otpome na djelovanje urorka i
uslove analize, promjera najmanje 100 mm 1 dubine najmanje 30 mm.
4.4. Eksikator sa svjere aktiviranim silikagelom ili ekvivaleninim suilom, s
indikatorom prisustva vode.
5. Postupak

Napomena: postupel opisani u tatkama 53, do 5.7, moraju se provodii odmah po
olvaranju posude sa uzorkom.

a3l
.

5.3

54

g,

56

=

Ozugiti posudice (4.3.) do konstanine mase u suSioniku (4.2.) pri 103 £ 20C,
Ostaviti posudice da se ohlade u eksikatoru (4.4.) najmanje 30-35 minuta i
zatim ih izvagati s taénoicu od 0,1 mg,

U posudice tzvagan priblizno 20-30 g weorka s tatnoééu od 0,1 mg.

Postaviti posudice u sudionik (4.2.) na i sata pri 103 + 290C

Ostaviil posudice da se ohlade u eksikatoru (4.4.) 1 zatim th izvagati s taénoscéu
od 0.1 me.

Ponovo postaviti posudice u sufionik na 30 minuta pri 103 + 20C, Ostaviti da
se ohlade u eksikatoru (4.4.) 1 zatim izvagati s taéno%éu od 0.1 me. Postupak
ponoviti ako je razlika izmedu dva vaganja veéa od 1 mg. Ako se masa poveda,
za lzralunavanje upotrijebiti najnidu izmjerenu vrijednost.

Ukupno vrijeme sufenja ne smije prelaziii éelin sala.

6.  lzrazavanje rezuliata

1

6.2

lzratunavanje
Gubitak mase sufenjem izraZava se kao % orginalne mase wzorka i dat je
sljedecom jednadinom:

{mg-my)
= —x 100
IThy

odje je

m, = pocetna masa uzorka (g)
m, = masa uzorka nakon sufenja (g)

Ponovljivost

Razlika izmedu resullata dva odredivanja istog uzorka. koju provodi ist
analiiéar istovremeno ili neposredno jedno za drogim, v istim uslovima, ne
smije prelaziti 0,02 g na 100 g uzorka

METODA 2 - ODREBIVANJE UDJELA SUHE MATERIJE POMOCU VAKUUM SUSNICE



1. Obim i oblast primjene
Ovom metodom odreduje se udio suhe matenje u
— glukoemom sirupu,
— sudenom glukosnom sinapu,
— monohidratu dekstroze,
— bezvodng) dekstrozi.
2. Definicija
Uidio suhe marerife je udio suhe materije odreden opisanom metodom,
3. Princip
Udio suhe matenije odreduje se pri temperaturi od 70 £ 1°C u vakuum sunici, pr
pritisku od najvise 3,3 kPa (34 mbar). U sluéaju glukoznog sirupa ili sufenog glukomog
simipa, wrorci se prije suSenja pripremaju mijefanjem s vodom i silici) dioksidom
(kremeni pijesak),
4. Reagensi
Kremeni pijesak: profistiti u Buchnerovom lijevku videkrainim ispiranjem razrijedenom
hlondnom kiselinom (1 ml koncentrirane kiseline, pustoée 1,19 g/ml pri 20°C, na litru
vode). Postupak je zavrien kad je rastvor nakon ispiranja kiseo. Ispira se vodom sve dok
pH filtrata ne postane veca od 4. Osuditi u susnici pn 103 = 2°C i skladiti u hermeti ¢ki
zatvorena) posudi.
5. Aparatura
51 Vakuum susnica s termostatom 1 termometrom 1 vakuum manometrom.
Suinica mora biti tako konstruirana da omoguél brai prijencs toplote na
posudice koje se nalaze na njenim policama.
5.2 Uredaj za sudenje zraka. koji se sastoji od staklene kolone napunjene svjeke
aktiviranim silikagelom ili ekvivalentnim adsorbensom za sakupljanje vlage i
koji sadrdi indikator prisustva vode. Owva je kolona postavljena u niz s
nastavkom za Ei%cenje plina koji sadrdi Koncentriranu sulfamu Kiselinu i
povezan je s dovodom plina u sufnicu.
5.3. Vakuum pumpa kojom se u sunici moZe odrzavati pritisak od 3.3 kPa (34
mbar) il manji.
54 Metalne posudice za vaganje s ravnim dnom, ofporne na djelovanje uzorka i
uslove analize, promjera najmanje 100 mm i dubine najmanje 30 mm,
5.5, Stakleni Stapic, dovoljne dug da ne moze u potpunosti upasti u posudu.
5.6. Eksikator sa svjere aktiviranim suhim silikagelom ili sliénim adsorbensom za
sakupljanje vlage, s indikatorom prisutnost vode.
57 Analitiéka vaga taénosti od 0,1 mg.
6. Postupak
6.1, Usuti priblizno 30 g kremenog pijeska (4.1.) u posudicu za vaganje (3.4.) sa

staklenim Stapidem (5.5.). Postaviti u sudnicu (5.1.) pri 70 £ 1°C 1 smanjiti



6.2

6.3,
64,

G5,

.3,

6.7

8.

pritisak na 3.3 kPa (34 mbar) ili manje. Sufiti najmanje pet sati. dovodedi spor
tok zraka u susnicu kroz uredaj za suflenje zraka. Povremeno provjeriti pritisak i
u sludaju potrebe korigirati.

Ponovo uspostaviti atmoslerski pritisak u sudnici pafljivo povedavajudi dotok
suhog rraka. Odmah smjestiti posudice zajedno sa staklenim Stapicem u
eksikator (5.6.). Ostaviti da se ohlade 1 tada 1zvagati.

lzvagan s taénodcu od 1 mg priblizno 10 g vzorka u éasu od 100 ml,

Razrijediti uzorak s 10 ml tople vode i rastvor kvantitativno prenijeti u posudice
#a vaganje koristedi stakleni Stapi¢ (5.5.).

Smyestiti posudice s uzorkom 1 staklenim 3tapicem u suSnicu 1 smanjiti pritisak
na 3.3 kPa (34 mbar) ili manje. Sufiti pn 70 = 1°C dovodeci spor tok zraka u
suinicu. Postupak sufenja provodi se 20 sati; najveée smanjenje mase javlja se
krajem prvog dana. Nuw#no je da vakuum pumpa radi na prethodno prilagodenom
pritisku 1 omoguéi spor dotok suhog zraka u sufnicu kako b se tokom noéi
odrzavao pritisak od priblizno 3,3 kPa (34 mbar) ili manji.

Ponovo uspostaviti atmosferski pritisak u sudnici pafljivo povecavajuéi dotok
suhog zraka. Odmah smjestiti posudice zajedno sa sadriajem u eksikator.
Ostaviti da se ohlade i tada 1zvagati uz taénost od 1 mg

Mastaviti s postupkom (6.5.) jod 4 sata. Ponovo usposiaviti atmosferski pritisak u
sufnici | odmah srmjestiti posudice u eksikator. Ostaviti da se ohlade i tada
izvagati. Provjeriti da je postignula konstantna masa. Smatra se da je konstantna
masa postignuta na zadovoljavajuéi nadin ako razlika dva vaganja iste posudice
ne prelazi 2 mg. Ako je razlika veca, ponoviti postupak 6.7,

Za odredivanje udjela suhe materije u uwrorcima bezvodne glukoze il
monohidrata dekstroze nije potrebno konstiti kremeni pijesak 1 vodu

lzrazavanje rezultata

1.1

[zrafunavanje

Udio suhe materije, ivraken kao postolak mase uzorka, dat je jednadinom:

(my-m)= 100

my

gdje e

m, = pocetna masa urorka u gramima

m, = masa u gramima posudice za vaganje i kremenog pijeska. staklenog Stapica
i ostatka uzorka nakon sufenja

m, = masa u gramima posudice za vaganje. kremenog pijeska i siaklenog $tapica
Ponovljivost

Razlika izmedu rezultata dva odredivanja istog urzorka, koja provodi ist
analitiar istovremeno ili neposredno jedno za drogim, u istim uslovima, ne
smije prelaziti 0,12 o ng 100 g uzorka,



METODA 3 - ODREDIVANJE UKUPNE SUHE MATERIJE REFRAKTOMETROM

L.

Obim i oblast primjene

Ovom metodom odreduje se udio suhe materije u
— ecernom rastvoru,

— bijelom Secernom rastvory,

— invertnom Sedernom rastyoru,

- bijelom invertnom Seéernom rastvoru,

— invertnom Sedernom sinipu.

— bijelom imverthom Secernom sirupu.

Definicija
Udio suhe materife je udio suhe materije odreden opisanom metodom.

Princip

Indeks refrakeije urorka odreduje se pri 20°C te se udio suhe malerije odila i1z tabele u
kojoj je navedena koncentracija kao funkeija indeksa refrakeije.

Aparatura

4.1,  Refraklometar, s tadnodéu na Setir decimalna mjesta, s lermometrom I pumpom
za vodu povezanom s lermostatski kontroliranim vodenim kupatilom lemperalure
20+£05°C.

42, lzvorsvietlosti — natrijeva svijetiljka,

Postupak

51, Ako su u uwrorku prisuimi krstali, ponovo ih olopiti razrjedivanjem uzorka u
omjeru 1:1 {m/m),

52. Izmjeriti indeks refrakcije wzorka pri 20°C refraktometrom (4.1).

Izrazavanje rezultata

6.1, leradunati udio suhe materije iz indeksa refrakcije za rastvor saharoze pri 20°C
navedenog u tabeli | korigirati za prisustvo inverlnog fecera, dodavanjem rezultatu
iz tabele 0,022 za svakih 1 % invertnog Sefera prisutnog u analiziranom vezorku

6.2, Ako je uweorak bio razrijeden vodom u omjeru 1:1 (m/m). izra¢unata suha materija
mnor se s 2,

0.3, Ponovljivost

Razlika izmedu rezultata dva odredivanja istog uzorka, koju provodi isti analitiGar
istovremeno ili neposredno jedno za drugim, u istim uslovima, ne smije prelaziti 0.2 g suhe
materije na 100 g uzorka,



REFERENTNA TABELA
Refrakcijski indeksi (n) za rastopine saharoze pri 20° Ci1)

n saharoza n saharoza n saharoza n saharoza n saharoza
(207 (%) {20°¢) %) (20°C) %) (2070 (%) {20°C) %)

1,3330 0,008 1,3365 | 2,438 1, 3400 4821 13435 7,184 1.3470 | 8486
1,333 | 0078 13366 | 2505 1,340 4,888 1,3435 7.230 1,471 | 9531
1,3332 0,148 1,3367 | 2,574 1,3402 4956 1,3437 7,208 13472 | 9596

1,3333_| 0.218 1,3366 | 2,642 13400 | 5,023 13438 | 7,362 13473 | 8661

13334 | 0208 1.23368 | 2711 15404 [ 5091 13438 | 7429 12474 | 9726

1,3335 | 0,358 13370 | 2,779 1,5405 | 5,158 13440 | 7,495 13475 | 8.7
13356 | 0428 13371 | 2,848 1.53408 | 5226 1,544 7561 13476 | 9856
1,3357 | 0,498 1,3372 | 2817 1,5407 | 5,293 13442 | 7.827 13477 | 0921
13338 | 0567 13373 | 2985 13408 | 5360 1,3443 7.683 13478 | 9586
1,3339 | 0,837 1,3374 | 3,063 1,3408 | 5427 13444 | 7708 13478 | 10,061
13380 | 0707 13375 | 3122 1,3410 | 5454 13445 | 7.825 13480 | 10,116
1,3541 0776 13376 | 3,190 1,341 55682 1.5448 7.8 13481 | 10,181
13342 | 0,848 1,3377 | 3,258 1,3412_| 5,528 1,347 | 7,957 1,3482 | 10,246
13343 | 0915 13378 | 3.3a7 13413 | 5696 1.3448 8023 13483 | 10311
13344 | 0,085 13370 | 3,305 13414 | 5763 13448 | 3089 13484 | 10,375
1,3345 1.084 13380 | 3463 1.53415 | 5830 1,3450 8,185 12485 | 10,440
13346 | 1124 1,3381 | 3,582 1,3416_| 5897 13451 | 8221 13486 | 10,505
13347 | 1,193 13382 | 3600 1.5417 5 964 13482 4287 13487 | 10570
13348 | 1,263 13383 | 3,868 1,3418 | 8,031 13453 | 8352 13488 | 10,834
13348 | 1332 13384 | 3736 13419 | 6098 1.3454 8.418 12489 | 10699
13550 | 1,401 1,3385 | 3,804 1,5420 | 6,185 15455 | 8484 13490 | 10,763

1,3351 | 1,470 13386 | 3872 1,343 5231 1, 3456 8,550 1 :3-151 10,828

1,3352 1,540 1,3387 | 3940 1,3422 6,296 1,3457 8815 1.2492 | 10,892

1,3353 1,608 1.3388 | 4,008 1,3423 6,365 1,3458 3,531 13493 | 10,957
1,3354 1678 13389 | 4078 1.5424 5432 1,3459 8748 1.3484 | 11,021
1,3355 1,747 1,3380 | 4,144 1,3425 6,436 1, 3460 8812 1,435 | 11,088
1,336 | 1816 13301 | 4212 15426 | 6865 1.3481 a.ara 13496 | 11,150
1,3357 1,885 1,3392 | 4,278 1,3427 8,632 1,3452 8,943 13497 | 11,215
1,3358 | 1954 13393 | 4347 15428 | 6698 13483 9,008 12498 | 11,279
1,3358 2,023 1,3394 | 4415 1,3429 B.785 1,3454 9,074 13488 | 11,343
13360 | 2082 1.03055 | 4483 15430 [ 6583 1, 3485 EREL] 1,38500 | 11,407
1,3361 2,181 1,3386 | 4,550 1,3431 6,896 1,3488 9,205 13301 11,472
13362 | 2230 13397 | 4618 13432 | 5964 1, 3487 8,270 1.3502 | 11,536
1,3363 2,288 1,3386 | 4888 1,3433 7031 1,3488 8,335 1.3503 | 11,800
1,33684 2387 13398 | 4753 1,3434 T.0ar 1, 3459 9,400 | 13504 | 11 664

1,3505 11,728 1,3580 | 15,207 1,3615 18,585 11,3670 21,896 13725 | 25114

13506 | 11,702 | 13561 | 15260 | 15618 | 16855 | 13671 | 21055 13728 | 25172

11,856 13562 | 15332 13617 [ 18716 13672 22,014 13727 | 25230

1,3507
1,3508 11,920 1,3563 | 15,394 1,3618 18,777 1,3673 22073 1372R _§ 25287
13506 | 11,984 1.3564 | 15,458 13618 [ 18837 1.3674 22,132 13728 | 25345

1,3510 | 12,048 1,3565 | 15,518 | 1,3820 | 18888 | 1,3675 | 22,102 1,3730 | 25403

13511} 12112 13566 | 15581 1,3621 16,958 13676 | 22251 13731 | 25460

1,3512 | 12,176 13567 | 15,843 13622 [ 19018 1.3877 | 22,310 13732 | 26518

1,3513 12,240 13568 | 15,705 11,3623 18,080 1,3678 22 3589 13733 | 25576

1,3514 | 12,304 13569 | 15,767 15624 | 19121 13679 | 22 428 13734 | 25633

1,351 12 368 13570 | 15,828 13835 18,201 1 3630 22 487 13735 | 25681

13516 | 12,401 13571 | 15,881 15626 | 19,262 1,53681 22 546 13736 | 25748

1,3517 12 485 13572 | 15853 1, 3827 18 322 1 3682 22 B0S 13737 | 25 806

-t PR L PR PSPt e

13518 | 12958 13578 | 16,016 15628 [ 19,382 13683 | 22,664 13738 | 25863

13519 | 12,823 1,3574 | 16,076 | 136829 | 19443 | 13684 | 22793 1,3738_| 25821

13520 | 12,6686 12575 | 16,140 13630 [ 15503 13685 | 22,781 13740 | 25578

1,3521 | 12,750 | 1,3578 | 18,201 13631 | 19564 | 15688 | 22 840 13741 | 26,035

1,382 ] 12813 13877 | 16,263 13632 [ 15624 1,687 22 888 13742 | 26,083

13523 | 12,877 | 1,356 | 16,325 | 1,3633 | 12884 | 13688 | 22058 1,3743 | 26,150

T1,3524_| 12,940 | 1,3570 | 16,387 | 13634 | 18,745 | 1,689 | 23017 | 13744 | 26,207

1,3525 | 13,004 13580 | 16,440 13835 | 19,605 1,3650 23075 | 13745 28,265
1,3526 | 13,0687 13581 | 16,511 1,36836 18 885 1,3681 | 23,134 13746 § 26322
1,3527 13,131 | 13582 | 16,573 1,56837 18,825 1,3662 | 23,193 13747 | 26,379
1,3528 13,184 | 13533 | 16,634 1,3633 18,985 1,3683 23,251 13743 | 26,438

1,352 | 13,256 13584 | 16,606 1,3638 [ 20,045 13684 | 23310 12749 | 26,493

1,3530 13,321 1,3585 | 16,756 1,3640 20,106 1,.3685 23,388 1,3750 | 28,551

13831 | 13,384 13586 | 16819 1.5641 20,168 13656 | 23497 13751 | 26,608




13532 | 13,448 | 13587 | 16,861 | 13642 | 20026 | 13697 | 23,488 | 1,3752 | 26,685
13533 | 13,511 13588 | 16,543 | 19643 | 20286 | 19690 | 23544 | 13753 | 26,722
13534 | 13,574 | 1,3588 | 17,004 | 13644 | 20,346 | 1,699 | 23,608 | 1,3754 | 26,778
1,3555 | 13637 1. 3590 | 17,066 1.5645 | 20,406 13700 23,661 1. 3755 | 26836
1,353 | 13,700 | 1,3581 | 17,127 | 1,3648 | 20,486 | 1,35701 | 23,720 | 1,3756 | 26,883
13537 | 13,763 13892 | 17,188 1 3647 20,525 13702 23,778 13787 | 26,8950
13556 | 13,826 | 1,350 | 17,250 | 1,3648 | 20585 | 1,3703 | 23,836 | 1,3758 | 27,007
1,353 | 13,890 13594 | 17311 1,364 | 20 6545 1, 3704 23,885 1,3758 | 27 064
1,580 | 13,953 | 13506 | 17,373 | 1,3650 | 20,705 | 1,3705 | 23,053 | 1,3780 | 27,121
13541 | 14,016 | 13596 | 17,434 | 13651 | 20765 | 13706 | 24,011 13761 | 27 178
13543 | 14078 1. 3597 | 17 496 13652 20,825 1,3707 24 070 13762 | 27334
1,3543 | 14,141 13508 | 17,567 | 1,053 | 20884 | 13708 | 24,1268 | 13763 | 27,291
13544 | 14204 13899 | 17 618 1, 3654 20,944 13708 24,186 13764 | 27 348
1,3545 | 14,267 | 1,3800 | 17,670 | 1,3655 | 21,004 | 13710 | 24244 | 1,3765 | 27,405
13546 | 14330 1.3601 [ 17,741 1,3656 [ 21,063 1,371 24,302 13766 | 27 462
13547 14,393 1.3802 | 17,802 13657 | 21123 13712 24 361 13787 | 27 518
13548 | 14456 | 13503 | 17863 | 1,39958 | 21,183 | 13713 | 24418 | 13786 | 27,575
13540 14,518 1.3604 | 17,924 13659 | 21,242 13714 24,477 13769 | 27 832
13550 | 14,581 13805 | 17,985 | 13660 | 21302 | 13715 | 24535 | 13770 | 27686 |

13651 | 14,644 13806 | 16,046 1.5881 21,361 13718 24 583 13771 | 37745
13552 | 14707 | 13807 | 1807 | 13862 | 21421 | 13717 | 24,851 13772 | 27 80z
1,355 14,764 12608 | 16,168 15663 [ 21,480 13718 24,708 1:3773 | 7 558
13554 | 14832 | 13600 | 16,220 | 13664 | 21540 | 15719 | 24787 | 13774 | 27,915
13555 | 14894 | 13610 | 18,290 | 13665 | 21599 | 13720 | 24825 | 13775 | 27 571
13556 | 14,857 | 13811 | 16,351 | 13668 | 21858 | 13721 | 24883 | 1,3776 | 26,026
13857 | 15048 13612 | 18,412 1, 3667 21,718 13722 24 841 13777 | 28 084
13558 | 15062 | 1,3813 | 16,473 | 1,668 | 21777 | 1,3723 | 24008 | 1,3776 | 26,141
13556 | 15144 13614 | 18,534 1.3668 [ 21836 13724 25 056 13778 | 28187
14860 | 78969 1.4820 | B0,497 14980 | &2,007 1,5000 83500 15040 | 849
14861 | 79,008 | 14921 | B0534 | 14961 | B2044 | 15001 | 83537 | 15041 | 850
14862 | 79,046 1.4822 | BOGTZ 140682 52,062 1,5002 83,674 15042 | 850
14883 | 7o084 | 14923 | B0,A10 | 14063 | 82119 | 15003 | 83,611 15043 | 85,0
14684 | 79123 14924 | 80,648 1, 2684 2157 1, 5004 83648 15044 | 851

1,4BES | 79,161 14925 | B0,666 | 14965 | B2,184 | 15005 | 83885 | 1,.5045 | 85,1
14866 | 79,1598 14926 | B0.724 14986 | B2 232 1.5006 83722 18046 | 851
14867 | 79,238 14827 | BO,7E2 14087 | 52269 1,5007 83,759 15047 | 852

14656 | 79278 | 14925 | 60500 | 14068 | B2,307 | 15008 | 8a7oe | 15048 | 852
14668 | 70,314 | 14920 | 60,336 | 14060 | 62,344 | 15009 | 83,833 | 1,5048 | 853
14800 | 78,353 | 14930 | BOBTE | 14070 | B2381 | 15010 | 83A70 | 15050 | 853
14881 78,391 14831 | 80913 14871 2419 1.5011 a3.807 189051 | 853
14802 | 7o420 | 14937 | B0G51 | 14072 | B2456 | 15012 | @3g4d | 15052 | B854
14883 | 79 468 1.4933 | 80988 14873 [ BZ 454 15013 83,981 18063 | 854
14804 | 70,506 | 14934 | B1,027 | 14074 | 62531 | 15014 | 84018 | 15054 | 8541
14885 | 79544 1.4935 | 81,065 14875 | B2 568 15015 84 055 1.5055 | 6552
14806 | 70582 | 14996 | 61,103 | 14078 | 62,806 | 15018 | 84092 | 1,5056 | 85,56
14897 | 79,620 | 14937 | 61,140 | 14977 | 62543 | 15017 | 84129 | 15087 | 8559
14888 | 7o859 14938 | B1176 14078 | &2 681 15018 84 166 150668 | 8583
148099 | 79507 | 14939 | B1016 | 14079 | B271E | 15019 | 64303 | 15050 | B5 67
14800 | 79,735 | 14840 | 61,254 | 14980 | 62,755 | 15020 | 84,240 | 1,5060 | 85,70

(14801 | 78,773 | 14841 | 51,291 | 14881 | B2783 | 15021 | 84277 | 1,5061 | 85,74
14802 | 79811 14942 | 81,328 14882 B2 830 15032 84314 15062 | 8578

(14803 | 78850 | 14943 [ 61,367 | 14883 | B2@er | 15023 | 84,351 15063 | &5.81
14904 | 79088 145944 | 81,405 1, 4504 B2 905 1.5024 84 388 15064 | 85405
14005 | 7OO26 | 14045 | 51,442 | 14085 | B2@47 | 15005 | 84424 | 15085 | 8580
14908 | 79964 145946 | 81,480 14885 | B2 479 1,500 84,461 18066 | 8552
14007 | 80,002 | 14847 | B1,5168 | 14887 | Ba,016 | 1,5027 | 84,498 | 1,5087 | 85,96

| 14908 | 80,040 14948 | 81,555 145888 | B3 054 15028 84 535 1.8068 | 86,00
14000 | 60,076 | 14940 | 51,503 | 14080 | 63,081 | 15009 | 84572 | 1,5060 | 66,03

[1,4810_| 80,116 | 14950 | 61,631 | 18990 | 63,126 | 15030 | 84,608 | 15070 | 96,07 |
14811 80,154 1.4851 | 61,688 1.4851 83,165 1,501 84 845 15071 | 86,10
14812 | 60192 | 140952 | 61,706 | 14000 | 63202 | 15002 | a4p82 | 15072 | 66,14
14913 | 80,231 14855 | 61,744 14003 | 63240 1,6033 84719 15073 | 8618
14914 | 60,260 | 14954 | 61,761 | 1 4@@d | B3,277 | 15034 | 64756 | 15074 | 86,216
14815 | 80,307 14955 | B1.818 14885 | B3 314 1,5005 84792 1.5075 | 8625
14016 | 60,345 | 1,4956 | 61,858 | 14006 | 63,351 | 15036 | 84,820 | 1,5076 | 86,20
14917 | 80,363 | 14957 | B1,894 | 14987 | B3,368 | 15007 | 84,8606 | 15077 || 86,32
1,4016_| &0,421 1.4958 | 61,032 | 14098 | B3,425 | 1,5038 | 84,003 | 1.5078 | 86,363

(14818 | 60458 | 14950 | 61,868 | 14080 | Bade3 | 15009 | 84930 | 15078 | 86,308




METODA 4 - ODREPIVANJE REDUCIRAJUCIH SECERA 1ZRAZENIH KAO

INVERTNI SECER (METODA BERLINSKOG INSTITUTA)

Obim i oblast primjene
Ovom metodom odreduje se sadr?a) reducirajucih Secera, izrafenih kao inverini $ecer, u
polubijelom Seéeru,

Definicija
Reducirajuci feceri izraeni kao invermi fecer je koli¢ina reducirajuéih Setera odredena
opisanaom metodom.

Princip

Rastvor uzorka koji sadr¥i reducirajuée Secere koristi se za redukciju rastvora Cu (11}
kompleksa. Nastali bakar (I) oksid tada se oksidira standardnim rastvorom joda, &iji se
vigak odreduje povrainom titracijom standardnog rastvora natrij tiosulfata.

Reagensi

4.1. Rastvor bakra (11} (Mullerov rastvor)

4.1.1.  Otopt 35 g bakar (1I) sulfat pentahidrata (CuSO4x5H20) u 400 ml vrele vode.
Pustiti da se ohladi.

412, Oopiti 173 g natrij-kalij-tartarat tetrahidrata (Rochelle sol ili Seignette sol;
KNaCyH4Opx4H200 i 68 g bezvodnog nairij karbonata u 300 ml vrele vode,
Pustiti da se ohladi.

413 Preliti oba rastvora (4.1.1. 14.1.2) u odmjernu tikvicu od jednog litra i dopuniti
vodom do | L. Dodati 2 g akiivnog uglja, protresii, ostavili da stoji nekoliko
sati i filtrirati preko debelog filter papira ili membranskog filtera
Ako se tokom Cuvanja pojave male kolitine bakar (1) oksida, ponovo
profiltrirat rastvor,

4.4 Rasivor sirdetne kiseline, 5 mol/1

4.5 Rastvor joda, (,00665 mal/l (. 0,0333 N, 4,2258 g/)

4.6. Rasivor natrij tiosulfata, 0,0333 mol/]

4.7. Rastvor Ekroba: jednom litru vrele vode dodati suspenziju 5 g topljivog Skroba
u 30 ml vode. Pustiti da vije tn minute, ostaviti da se ohladi 1 dodat, ako je
potrebno, 10 mg #va (1) jodida kao konzervans.

Aparatura
51 Erlenmeyerova tikvica, 300 ml; birete 1 pipete
5.2 Vodena kupatila, vrela

Postupak

6.1, Odvagati vwrorak (10 g ili manje) koji sadrd do 30 mg invertnog $efera u
Erlenmeyerovu tikvicu od 300 ml 1 otopiti u priblizne 100 ml vode.
Onpipetirati 10 ml rastvora bakra (1) (4.1) u Erlenmeverovu tikvicu koja sadr?i
rastvor uzorka. Krwnim pokretima izmijeSati sadrzay tikvice 1 smjestiti tikvicu
u kipuée vodeno kupatilo (5.2) na taéno 10 minuta.



6.2,

6.3

Mivo rastvor u Erlenmeyerova) tkviel treba bati bar 20 mm ispod nivoa vode u
vodenom kupatilu. Brzo ohladiti tikvicu mlazom hladne vode. Pritom se
rastvor ne smije mijefati kako atmoslerski kisik ne bi ponovo oksidirao
istaloFen bakar (1) oksid.

Dodati pipetom 5 ml 5 mol/ sirceine kiseline (4.2) bez protresanja i odmah
dodati u visku (izmedu 20 1 40 ml) rastvora joda 0,01665 mol/l (4.3) iz birete,
[zmijefati kako bi se otopio talog bakra, Titrirati vidak joda 0,0333 mol/
rastvorom nainj tiosulfaia (4 4) korsteci rasivor joda kao indikator. Indikator
se dodaje pri kraju titracije.

Provesti slijepu probu s vodom. Ovo se provede sa svakim novim rastvorom
bakra (11) (4 4). Titracija ne smije prelazit 0.1 ml.

Provesti kontrolnu probu s rastvorom Secera u hladnim vuslovima Ostaviti da
stoji na sobnoj temperatun 10 minuta kako bi reagirale sve eventualno prisutne
reducirajuée materije kao $to je sumpordioksid.

Ierazavanje rezultata

1

T.11
7.1.2.
T.1.3.

lzraéunavanje

Volumen upotrijebljenog rastvora joda = ml 0,01665 mol/l joda dodatog u
visku minus ml (,0333 mol/] natnj tiesulfata kondtenog pri titraciji,

Volumen (uml} 0.01663 mol/l utrofenog joda korigira se odusimanjem:

Broja ml utrodenih u slijepo) probi provedenaj s vodom (6.2).

Broja ml utrofenih u hladnoj probi sa Seéermnim rastvorom (6.3)

Vrjednosti 2.0 ml za svakih 10 g saharoze prisutne u upotrijebljenom alikvotu,
ili proporcionalne kolitine ake vzorak sadr¥i manje od 10 g saharoze
(korekcija za saharozu).

Makon ovih koreketja, svaki ml rastvora joda (4.3) koji je reagirao odgovara |
mg invertnog $ecera.

Sadriaj invertnog Seéera. izraken kao udio v uzorku, dat je jednatinom:

Vi

10%myg

edje je:
V= broj ml rastvora joda (4.3) nakon korekcije,
m,= masa u gramima upotrijebljenog uzorka.

T.2. Ponovljivost

Razlika izmedu rezultata dva odredivanja istog uzorka, koja provodi ist
analitidar istovremeno ili neposredno jedno za drugim, v istim uslovima, ne
smije prelaziti 0,02 g na 100 g uzorka,

METODA 5 - ODREPIVANJE REDUCIRAJUCIH SECERA IZRAZENIH KAO

INVERTNI SECER PO KNIGHTU I ALLENU
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4.

Svrha i oblast primjene

Ovom metodom odreduje se udio reducirajuéih federa trrazenih kao inverini Seder u
— Zeceru ili bijelom Seceru,

— ekstra bijelom Sederu.

Definicija

Reducirajudi federi tzrafeni kao invermi feder je udio reducirajucih feéera odreden
opisanom metodom

Princip

Rastvoru weorka dodati ostatak bakar (1) reagensa Bakrem iom se reduciraju, a
nereducirani bakrem ioni Uitriraju se rastvorom diamin tetrasiréeine kiseline (di-natrijeva
50) ( u dalinjem teksiu: EDTA).

Reagensi

4.1

4.2

4.3

4.4.

Rastvor EDTA. 0.0025 mol/l: otopii 0,930 g EDTA u vodi 1 dopumiti vedom
doll

Rastvor mureksid indikatora: u 50 ml vode otopiti 0.25 g mureksida 1 dodati 20
ml 0,2 g/100 ml rastvora metilenskog plavog,

Alkalni bakreni reagens: otopiti 25 grama bezvodnog natri)  karbonata
(NazCO3) i 25 grama kalij natrij tartarat tetrahidrata (Rochelle sol) u oko 600
ml vode koja sadrdi 40 ml 1.0 mol/l NaOH, u tikviei od 1 litre. Otopiti 6,0
grama bakar (IT) sulfal pentahidrata (CuSOy - 5 HpO) u oko 100 ml vode i
dodati kvantitativno rastvoru alkalnog tartarata. Raerijediti smjesu do | litra, te
Jjako promijesati,

Napomena: rastvor ima ograniéen rok trajanja (jednu sedmicu),

Standardni rastvor invertnog fecera. u odmjerno) tikvici od 250 ml olopii
23.750 g Ciste saharoze (4.3) u priblizno 120 ml vode. dedati 9 ml hloridne
kiseline (p=1.16) i ostavili stajali osam dana pn sobnoj lemperatur. Rastvor
dopuniti do 250 ml i mjerenjem polanmetrom ili saharimetrom u 200 mm
cijevi provjeriti da li je hidroliza potpuna. Vrijednost mora biti 11,807 + 0,058
(vidjeti napomenu pod 8). 200 ml tog rastvora olpipetirati u odmjemu tikvicu
od 2000 ml. Razrijediti vodom 1 uz protresanje (da ne bi dodlo do prevelike
lokalne alkalnosti) dodati 71.4 ml rastvora nairj hidroksida (1 mol/1) u kojoj je
otoplieno 4 ¢ benzojeve kiseling. Dopuniti do 2000 ml da se dobije rastvor
invernnog Secera 1 g/ 100 ml pH rastvora mora biti priblizno 3.

Taj stabilni osnovni rastvor smije se razrijediti neposredno prije upotrebe.

Cista saharoza: uzorak &iste saharoze koji sadr?i do 0,001 g inverinog Seéera
00 g

5. Aparatura

51,
3.2,
5.3,

Epruvete; 150 mm x 20 mm,
Bijela porculanska #djelica.
Analiticka vaga taénosti od 0,1 mg.



6. Postupak

6.l

6.2,

53

U epruvetu (5.1) izvagati taéno 5 g urorka Sedera i otopiti u 5 ml hladne vode.
Dodati taéno 2.0 ml rastvora alkalnog bakrenog reagensa (4.3) 1 promijesati.
Epruvelu wroniti u kljuéalo vodeno kupatilo na pet minuta, a zatim breo
ohladiti hladnom vodom.

Prenijeti kvantitativno sadrzaj epruvete u bijelu porculansku zdjelicu (5.2),
koristedi $to manje vode, te dodati tri kapi indikatora (4.2) te titrirati rastvorom
EDTA (4.1). V_je broj ml EDTA upotrijebljen pri titraciji.

Neposredno prije zavréne tafke boja rastvora mijenja se od zelene preko sive
do ljubiéaste 3to je zavrina talka Zavrina tacka treba se tafno 1 breo ofitati pn
prvoj pojavi potpuno ljubiCaste boje jer ée ljubigasta boja polako nestati zbog
oksidacije bakar (I) oksida u bakar (II} oksid. a brena zavisi od prsutne
koliéme reduciranog bakra

konstruirati kalibracionu krive dodajuéi posnate kolidine invertnog Secera (u
obliku prikladno raznjedenog rastvora 4.4) sa 3 g &iste saharoze (4.5) 1 dodati
toliko hladne vode da je ukupno dodato 5 ml rastvora. Nacrtati dijagram:
volumeni upotrijebljeni u titraciji (u ml) u zavisnosti od udjela inverinog fecera
dodatog u 5 g saharoze: dobiveni dijagram je linearan u podruéju 0,001 do
0,019 g/100 g invertnog $ecera/100 g uzorka,

7. lzrazavanje rezultata

Tl

7.2

13

lzrafunavanje

Iz bazdame kriva ofitati udio inverinog 3ecera koji odgovara vrijednosti ¥V, ml
EDTA upotrjebljene pri analiz weorka,

Za vrorke koji imaju udio inverinog Zecera vedi od 0,017 % uwzima se u
postupku (6.1) umanjena koli¢ina uzorka i dodaje ¢ista saharoza (4.5) kako bi
se pripremio standardni S-gramski alikvot za analize.

Ponovljivost

Razlika izmeadu rezultata dva odredivanja istog uwrzorka koja provodi st
analitiéar istovremeno ili neposredno jedno za drugim, u istim vslovima, ne
smije prelaziti 0,005 g na 100 g uzorka

Napemena:

Za pretvorbu “S u polarimetrijske stepene dijele se °S s 2,889 {cijevi od 200
mm; izvor svietlosti natrijeva svjetilika: instrument mora biti instaliran u
prostoriji u kojoj se temperatura mo#e odrzavati na priblizno 20°C).

METODA 6 - ODREPIVANJE REDUCIRAJUCIH SECERA 1ZRAZENIH KAO

INVERTNI SECER ILI DEKSTROZNI EKVIVALENT (LUFF-
SCHOORLOVA METODA)

1.  Obim i oblast primjene
Ovom metodom odreduje se:

1.1

Kolitina reducirajuéih deéera izrakena kao inverini Seéer w:
- Secernom rastvoru,
- rastvoru bijelog Secera,



- rastvoru inverinog Secera,

- rastvoru bijelog inverlnog Secera

- invermom Seéernam sinpu,

- inverinom bijelom Secernom sirupu.

1.2, Koliéina reducirajuéih fecera izrazena i izrafunata (na baz suhe materije) kao
dekstrozm ekvivalent u:
- glukoznom sirupu,
- sufenom glukoznom sirupu.

1.3 Koli¢ina reducirajucih $ecera izrazena kao D-glukoza u
- dekstroza monohidratu,
- bervodno dekstroz.

Definicija

Reducirajudi Seceri lzrafent kao invertni Sederl, D-glukoza i dekstrozni ekvivalent je
kolitina reducirajucih fecera izrakena ili izrafunata kao inverini Secer. D-glukoza ili
dekstroeni ekvivalent. odredena opisanom metodom.

Princip

Reducirajudi Seceri u uzorku (ako je potrebno predidéenom) zagrijavaju se do vrenja u
standardiziranim uslovima s rastvorom bakra (I1), koji se djelimiéno reducira u bakar (T).
Bakar (11} u ostatku potom se odreduje jodometrijski.

Reagensi

4.1.

4.2.

43,

43.1

432

4.3.3.

434

4.4.
4.5

Carrerov  rastvor  (I):  olopii 2195 g cink acetat  dihidrata
(Zn{CH3C00)»X2HA20) (il 24 g cink acelal trihidrata
(Zn{CH3C00)>X3H20) 1 3 ml ledene sircetne kiseline u vodi 1 dopuniti do
100 ml vodom.

Carrezov rastvor (11 otopit 1006 ¢ kalij heksacijanoferat {11y trihidrata
Ey[FelCN ] X3H20 u vodi i dopuniti do 100 ml vodom,

Luff-Schoorlov reagens; pripremiti sljedeée rastvore;
Rastvor bakar (II) sulfata: uw 100 ml vode otopiti 25 g bakar (II) sulfat
pentahidrata {CuS04x5H20) koji ne sadrki Zeljezo.

Rastvor limunske kiseling: otopitt 30 g monohidrata limunske kiseline
(CeHgO9xH20) u 50 ml vode,

Rastvor natri) karbonata: otopiti 143.8 bezvodnog natri) karbonata u oko 300
ml tople vode 1 ostaviti da se ohladi.

Dodati rastvor limunske kiseline (4.3.2) rastvoru natrij karbonata (4.3.3) u
odmjemoj tikvici od jedne litre, mijefajuéi laganim kruwmim pokretima.
Mijefati kruinim pokretima dok buma reakcija ne prestane, a zatim dodati
rastvor bakar (I1) sulfata (4.3.1) i dopuniti do 1000 ml vodom. Ostaviti rastvor
da stogi preko nodl 1 zatim filtriratt ako je potrebno. Provjerith molarmost
dobivenog reagensa metodom opisanom u 6,1 (Cu 0,1 mol/T; NaxCO3 1 mol).
Rastvor natry) tosulfata, 0.1 mol/l.

Rastvor Skroba: jednom litru kipuce vode dodati suspensiju 5 g topljivog
gkroba u 30 ml vode MNeka wrije tri minute, a zatim ostaviti da se ohladi i



4.6.
4.7
4.8

4.9

4.10,
411
4.12,

dodati, ako je potrebno, 10 mg Ziva (I1) jodida kao konzervans,

Sulfatna kiselina. 3 mol/l.

Rastvor kalij jodida, 30 % (miv)

Listiéi plovuéca, prokuhani u hloridnoj kiselini, isprani vodom do neutralnosti i
Zalim osuseni,

lzopentanol

Matrij hidroksid, 0,1 mol/1.

Hloridna kiselina, 0,1 maol/.

Rastvor fenolfialeina, 1 % (m/v) u etanolu.

5. Aparatura

51 Erlenmeyerova tikvica, 300 ml, s povratnim hladilom.
52 Stoperica
6. Postupak

il Standardizacija Luff-Schoorlovog reagensa (4.3),

6.1.1. U235 ml Lufl-Schoorlovog reagensa (4.3) dodati 3 g kalij jodida 1 25 ml 3 mol/]
sulfaine kiseline (4.6). Tirratn 0.1 mol/l natrij tosullalom (4.4) korisiedi
rastvor Zkroba (4.5) kao indikator dodat pred kraj titracije. Ako volumen
upotrijebljenog 0,1 mol/l natnj tiosullata nije 25 ml, reagens se mora ponovo
pripremiti.

6.1.2.  (ipipetirati 10 ml reagensa u edmjernu tikvicu od 100 ml i raesrijediti do
ornake vodom,

Otpipetirati 10 ml razrjedenog reagensa u 25 ml 0,1 mol/l hloridne Kiseline
(4.11) u Erlenmeverovoj tikvici 1 zagrijavati 1 sat u kipuéem vodenom
kupatilu. Ohladiti, dopuniti do originalnog velumena svjee zavrelom vodom i
titrirati 0,1 mol/l natrij hidroksidom (4.10) koristeéi fenolftalein (4.12) kao
indikator.

Volumen upotrijebljenog 0.1 mol/l natrj hidroksida (4.10) mora biti izmedu
5.5165ml

613 Titrirati 10 ml razrjedenog reagensa (6.1.2) 0,1 mol/l hlondnom kiselinom
(4.11) konste¢i fenolftalein (4.12) kao indikator. U zavring) taéki titracije
nestaje ljubiéasta boja.

Volumen upotrijebljene 0.1 mol/l hlordne Kiselineg (4.11) mora biti izmedu 6.0
i 7.5 ml

6.1.4.  pH Lull-Schootlovog reagensa mora biti izmedu 9.3 19.4 pri 20°C.

6.2, Priprema rastvora

.21, 5 tafnodéu od 1 mg izvagati 5 g uzorka i kvantitativno prenijeti u odmjernu
tikvicu od 250 ml. s 200 ml vode. Izbistriti, ako je potrebno, dodavanjem 5 ml
Carrezovog rastvora (1) (4.1) i zatim 5 ml Carrezovog rastvora (II) (4.2).
lemijetati nakon svakog dodatka. Dopuniti vodom do 250 ml. Dobro
izmijetati. Filtrirati ako je potrebno.

.22 Raenjediti rastvor (6.2.1) tako da 25 ml rastvora sadris 15-60 mg reducirajucih
fecera trraZenih kao glukoza.

6.3 Tiiracija po Luff-Schoorlove) metodi

Otpipetirati 25 ml Luff-Schoorlovog reagensa (4.3) u Erlenmeverovu tikvicu



od 300 ml (5.1). Otpipetirati 25 ml rastvora Sedera (6.2.2) u Erlenmeyverovu
tikvieu i dodati dva listica plovuéea (4.8). Spojiti povraino hladilo na
Erlenmeverova tikvicu (5.1) | odmah smjestitt aparaturu na azbestnu mreficu
iznad Bunsenovog plamenika. MreZica mora imati azbestni dio istog promjera
kao dno tikvice. Zagrijavati tekuéinu do vrenja u periodu od oko dvije minute i
pustiti da lagano vrije taéno deset minuta. Odmah ohladiti hladnom vodom i
nakon pet minuta titrirati kako slijedi:

Dodati 10 ml rastvora kalij jodida (4.7) 1 odmah zatim oprezno (#zbog burne
reakeije) dodati 25 ml 3 mol] sulfatme kiseline (4.6). Titnrati 0.1 mol
rastvorom natrj tiosulfata (4.4) dok rastvor ne postane gotovo bezbojan, zatim
dodati nekoeliko ml rastvora Skroba (4.5) kao indikator 1 nastaviti titraciju dok
plava boja ne nestane.

Provesti kontrolnu probu koristeéi 25 ml vode umjesto 25 ml rastvora decera
(6.2.2).

7. lzraZzavanje rezultata

7.1. Jednaina i izrafunavanje
Iz tabele ispod oditati (interpolirati ako je potrebno) masu glukoze ili inverinog
fecera u mg koja odgovara razlici izmedu dva otitanja titracija, izrafena u ml
0,1 mol/l natrij tiosulfata.
lzrazti rezultat kao invertni Zecer ili D-glukozu u postocima (m'm) suhe
materije.

7.2 Panovljivost
Razlika izmedu rexultala dvije titracije istog weorka, koje provodi isti analitiéar
istovremeno ili neposredno jedno za drugim. u istim uslovima. ne smije
prelaziti 0,2 ml.
Napomena:
Mala koliéina izopentanola (4.9) moZe se dodati prije zakiseljavanja sulfatnom
kiselinom kako bi se smanjilo pjenjenje.

Tabele vrijednosti prema Lufl-Schoorlovom reagensu

0.1 mol] Glukow, frukioza, inverini Seéeri
(NazS203) CeH120g
ml mg razlika
1 24
2 4.8 24
3 72 24
4 7 2.5
5 12,2 2.5
[ 14.7 2.5
T 17,2 2.5
b 19.8 2.6
9 24 26
10 250 26
11 276 2.6




12 303 2.7
13 330 2.7
14 5.7 2.7
15 385 28
16 41.3 IR
17 44.2 29
18 47.1 298
14 50,0 29
20 53,0 3.0
21 50,0 3.0
22 9.1 ER
23 62,2 3.1

METODA 7 - ODREPIVANJE REDUCIRAJUCIH SECERA 1ZRAZENIH KAO
INVERTNI SECER PO METODI LANE 1 EYNONA

1. (him i oblast primjene
Ovom metodom odreduju se reducirajuéi Seceri, 1zra2eni kao inverini Sater, u:
—  Spdernom raslvoru,
- rastvoru inverinog $ecera,
- rasivoru bijelog inverinog Seéera,
—  sirupu mverinog Secera,
- sirupu bijelog invertnog Secera

2. Definicija
Reducirujuci Seceri izvatent kao invermi fecer je koliéina reducirajuéih Seéera odredena
opisanom metodom

3. Princip
Odredeni volumen pripremljenog Fehlingovog rastvora titrirati u taéki vrenja rastvorom
uwrorka vz konitenje metilenskog plavog kao unuiraénjeg indikatora,

4. Reagensi

41 Fehlingov rastvor:

4.1.1. Rastvor A: Otopiti 693 g bakar(ll)sulfat pentahidrata (CuS0O45H20) u
destilirano) vodi i dopuniti do oznake u odmjemo) tikvici od 1000 ml

4.1.2.  Rastvor B: Otopiti u destiliranoj vodi 346.0 g natrij kalij tartrat tetrahidrata
(ENaC4H406-4H20) 1 100,0 g natrijeva hidroksida (NaOH). Dopuniti do
oznake u odmjerno) tikviel od 1000 ml. Prije upotrebe odliti bistar rastvor od
taloga Koji vremenom moZe nastati.

Napeomena: Ova dva rastvora (4.1.1. 1 4.1.2) treba da budu pohranjena u smede
boce ili boce boje éilibara



4.2.
4.3.

4.4.

Rastvor natrij) hidroksida, 1 mol/l.

Standardm rastvor invertnog Sefera: u odmyerngy tkvict od 250 ml otopn
23,750 g &iste saharoze (4.5) u priblizne 120 ml vode, dodat 9 ml hlondne
kiseline (p=1_16} 1 ostaviti da stoji osam dana na sobnoj temperaturi. Rastvor
dopuniti do 250 ml 1 mjerenjem polanmetrom ili sahanmetrom u 200 mm
cijevi provjent da li je hidroliza potpuna. Vrjednost mora biti 11,807 £ 0,05°8
(vidjeti napomenu pod 8). 200 ml tog rastvora otpipetirati u odmjernu tkvicu
od 2000 ml. Razrijeditt vodom 1 ue protresanje (da ne bi deélo do prevelike
lokalne alkalnosti) dodati 71.4 ml rastvora nairj hidroksida (1 mol1) u kojem
je otopljeno 4 g benzojeve kiseline. Dopuniti do 2000 ml da se dobije rastvor
invertnog Secera | g/ 100 ml pH rastvora mora biti priblidno 3.

Taj stabilni osnovni rastvor smije se razrijeditl neposredno prije upotrebe,

Za pripremu 0,25 g/100 ml rasivora inverinog Secera napunili odmjernu tikvicu
od 250 ml pri 20°C do oznake 1 g/100 ml rastvorom inverinog fecera. Sadriaj
tikvice preliti u odmjernu tikvicu od 1000 ml i dopuniti vodom do osnake {pri
20°C).

Rastvor metilenskog plavog, 1 g/100 ml,

5 Aparatura

5.1. Laboratoryjska ikvica od vatrostalnog stakla sa uskim grlom, 500 ml

5.2, Bireta, 30 ml, sa slavinom 1 vrhom za isticanje postavljenim okomito na os
birete, graduirana na (.05 ml.

33 Graduirane pipete, 20 ml, 25 ml i 50 ml

4. Odmjerne tikvice, 250 ml, 1000 ml 1 2000 ml

3.5. Plamenik, koji omogucava vrenje pod uslovima opisanim u 6.1, i omoguéava
uofavanje zavrine talke promjene boje bez potrebe uklanjanja tikvice (3.1) od
izvora toplote.

56, Sioperica.

6. Postupak

6.1 Standardizacija Fehlingovog rastvora

1.1, U &istu, suhu éagu otpipetirati 50 ml rastvora B (4.1.2)), a zatim 30 m] rastvora
A (4.1.1.) i dobro izmijedati.

6.1.2.  Oéistiti | napuniti biretu 0,25 %-tnom (0,25 g/100 ml) standardnim rastvorom
inverinog Secera (4.3.).

6.1.3.  Otpipetirati alikvot od 20 ml mijefanog rastvora A 1 B (6.1.1.) u tikvicu od
vatrostalnog stakla od 500 ml (3.1} Dodati 15 ml vode u tikview Ispustiti iz
birete 39 ml rastvora invertnog $ecera, dodati malu kelid¢inu kuglica #za vrenje i
laganim kruznim pokretima izmijeSati sadriay tikvice.

614 Zagrijati tikvicu 1 sadriaj do vrenja i ostaviti da vrije tano dvije minute;
tikvica se ne smije ukloniti 5 plamenika tokom daljnjeg postupka niti vrenje
smije prestati.

Daodati 3-4 kapi rastvora metilenskog plavog (4.4.) na kraju perioda vrenja od
dvije minute: rastvor mora biti plave boje.

6.1.5.  Mastavit standardizaciju dodajuéi postupne 1z birete standardm  rastvor

inverinog federa, ngjprije po 0,2 ml; zatim 0,1 ml i konaéno kap po kap do
zaviine tatke. U zavring tadki nestaje plava boja metilenskog plavog. Rastvor



poprima crvenkastu boju kao rezultat suspendiranog bakar (1) oksida.

f.1.6.  Zavrina tafka trebalo bi da bude postignuta tri minute od podetka vrenja
rastvora. Konacni titar, V. treba biti izmedu 39.0 1 41,0 ml. Ako je V, van tih
granica, podesiti koncentraciju bakra Fehlingovog rastvora A (4.1, 1.) 1 ponoviti
postupak standardizacije.

6.2. Priprema rastvora uzorka
Koncentracija rasivora wzorka treba biti takva da sadrizi izmedu 230 1 400 mg
inverinog Secera u 100 ml,

a3, Prethodna proba

6.3.1.  Prethodna proba mora se provesti kako bi se osiguralo da je kolidina vode koja

se dodaje u 20 ml mijefanog rastvora A i B dovolina da se dobije konatni
volumen nakon titracije od 75 ml.
Provesti isti postupak kao Slo je opisano u 6.1.4., osim $to se koristi rastvor
uzorka umjesto standardnog rastvora inverinog $ecera, ). 25 ml rastvora uzorka
ispusti se u tikvicu iz birete. Dodati 15 ml vode i pustiti da vrije dvije minute, a
zalim titrirati do postizanja zavréne tacke kako je opisano u 6.1.5,

.32 Ako nakon dodavanja rastvora metilenskog plavog ostane crvenkasta boja,
rastvor uzorka ima preveliku koncentraciju. U tom sluéaju, probu treba odbaciti
1 ponoviti s rastvorom wzorka manje koncentracije,

Ako je potrebno vite od 50 ml rasivora uzorka za dobivanje crvenkasie boje,
mora se upotrijebiti rastvor uzorka vede koncentracije.

Kolitina vode koju je potrebno dodati rafuna se odurimanjem volumena
mijedane Fehlingovog rastvora (20 ml} i rastvora wrorka od 75 ml.

6.4, Zavréna analiza rastvora uzorka

641, U tkview od vatrostalnog stakla otpipetirati 20 ml mijesane Fehlingovog
rastvora i kolidinu vode odredenu kako je opisano u 6.3,

.42 Dodat iz birete odredens titar rastvora weorka (kako je odredeno u 6.3.) minus
| ml. Dodati kuglice #a vrenje, izmijedati sadrzaj tikvice knmim pokretima,
zagrijati tikvicu i sadr?aj do vrenja i titrirati kako je opisano (6.3)). Zavrina
tatka trebalo bi da bude postignuta jednu minutu od trenutka dodavanja
rastvora metilenskog plavoeg. Konaéni titar = V.

7. lzrazavanje rezultata

1.1 lzraéunavanje
Udio reducirajuéih fe¢era u uzorku, izralunat kao inverini feéer, dat je
jednatinom:
Vio=25=f
&% reducirajuéih Secera (kao inverini $efer)= ——,
Co=Vy
Gidje je:

C = koncentracyja rastvora weorka u g na 100 ml
V, = volumen standardnog inverinog rastvora upotrijebljen pri standardizacijskoj
titraciji, u ml,

V| = volumen rastvora uzorka upotrijebljen pri titracji (6.4.2). u ml,



[ = faktor korekeije kojim se uzima u obzir koncentracija saharoze u rastvoru uzorka,
Vrijednosti su prikazane u tabeli:

Saharoza FTaktor korckeije
| (g u kipucaj smjesi)
0 1.00(H
0.5 (0.482
1.0 0.971
L5 (0.962
20 0,954
2.5 0,946
3.0 0,939
3.5 0,932
4.0 0,926
4.5 0,920
5.0 04915
35 0910
.1 (0,504
6.5 (808
7.0 (1.893
1.3 1R.1.%]
&0 (), 883
B3 0878
o0 0874
9.5 (B
10,0 (804

Korekcije za razlifite koli€ine saharoze u rastvoru uzorka mogu se izradunavati iz 1abele
interpolacijom.

Napomena:

Priblizna koncentracija saharoze moZe se izrafunati tako da se od ukupne koncentracije
otopljenih Evrstih materija, izrazenih kao saharoza, koji se odreduju pomoéu indeksa
refrakeije rastvora konstedi Metodu 3. ovog aneksa, oduzme konceniracija otopljenih
évrstih materija, koji potiéu od inverinog $ecera (za potrebe ovog 1zraéuna =1}

T2, Ponovljivost

Razlika izmedu rezultata dva odredivanja istog vezorka, koja provodi isti analitiéar
istovremena ili neposredno jedno za drugim, u istim uslovima, ne smije prelaziti 1,0 %
njihove aritmetiéke sredine,

Napomena:

Za pretvorbu °8 u polanmetrjske stepene podijelin ©S sa 2 889 (cijevi od 200 mm; izvor
svjetlosti natmjeva syjetiljka: mstrument mora biti instaliran u prostoriji u kojo) se
lemperatura modze adrzavab na pnblhizne 20 °C).

METODA 8 - ODREDIVANJE REDUCIRAJUCE SNAGE 1 DEKSTROZNOG



EKVIVALENTA DE PO METODI LANE 1 EYNONA

Obim i oblast primjene
Ovom metodom odreduje se dekstrozni ekvivalent svih Skrobnih hidrolizata (glukosnog
simipa, sufenog glukoznog sirupa, dekstroze monchidrata i bezvodne deksiroze),

Definicije

21 Reducirajuéa smaga je koliCina reducirajuéih Sefera. odredena opisanom
metodom. izraZena kao besvodna dekstroza (D-glukoza) 1 izradunata Kao
maseni udio u urorku

22 Dekstrozni ekvivalent je reducirajuca snaga, izraCunata kao maseni udio u
suho) materiji uzorka

Princip
Odredeni volumen pripremljene Fehlingovog rastvora titrra se rastvorom weorka pri
temperaturi kljuéanja uz koriftenje kao unutradnjeg indikatora metilenskog plavog.

Reagensi

4.1. Fehlingovoy rastvor:

4.1.1. Rastvor A; Olopiti 693 g bakar(Ilsulfat pemtahidrata (CuS0yg-5H20) u
destilirano) vodi | dopuniti do oznake u odmjemao) tikviel od 1000 ml.

4.1.2.  Rastvor B: Otopiti u destilirano) vodi 346.0 g natrj kalij tartral tetrahidrata
(KENaCyH405-4H20) 1 100 g natrijeva hidroksida (NaOH). Dopuniti do
ornake u odmjemo) tikvici od 1000 ml, Prije upotrebe odliti bistar rastvor od
taloga koji vremenom moZe nastati.

Mopomena: Ova dvarastvora (41,11 4.1.2 ) treba da budu pohranjena u smede
boce ili boce boje éilibara

4.1.3. Priprema mijedanog Fehlingovog rasivora
Staviti pipetom 50 ml rastvora B (4.1.2.) te potom 50 ml rastvora A (4.1.1.) u
Cistu i subu €asu i dobro promijesati,

Napemena:
Miujefani Fehlingov rastvor ne smije se pohranjivat nego se svaki dan napravi
svjez 1 standardizira (6.1).

42 Bezvodna dekstroza (D-glukoza) (CgHj20g). Prije upotrebe glukozu je
potrebno sufitn Setiri sata u vakuum sufnici na temperaturn 100+ 1 9C ili manje
i pri unuiragnjem pritisku pribli¥no 10 kPa (103 mbar),

4.3 Standardni rastvor dekstroze, 0,600 /100 ml. l[zvagati s taénoféu od 0,1 me,
06 g osufene bervodne D-glukoze (4.2), otopiti je u vodi, rastvor
kvantitativno prenijeti u edmjemu tikvicu od 100 ml (5.4), dopuniti vodom do
ornake 1 promijesati.

Owvaj rastvor mora se uvijek svjede pripremiti prije upoirebe,

d.d Rasivor metilenskog plavog (CgH gCINgS - ZHA20),0,1 g/ 100 mi.

LI 100 ml vode otopiti 0,1 g metilenskog plavog,



5. Aparatura

5.1 Laboratoryska tkvica od vatrostalnog stakla sa uskim grlom, 250 ml

52 Bireta, 30 ml, sa slavinom i vrhom za isticanje postavljenim okomito na os
birete, graduirana na (0,03 ml

53. Graduirane pipete. 25 ml 1 50 ml

54 Odmjerne tikvice, 100 ml 1 500 ml

535, Plamenik, koji omoguéava vrenje pod uslovima opisanim u 6.1 1 omogucava
uofavanje zavrine tatke promjene boje ber potrebe uklanjanja tikvice (5.1) od
izvora toplote (vidjeti 6.1, napomena 3}.

5.6, Stoperica.

6. Postupak

6.1, Standardizacija Fehlingovog rastvora

6.1.1. Onpipetirati 25 ml Fehlingovog rastvora (4.1.3.) u éistu, suhu tikvicu (5.1.)

6.1.2 Napuniti biretu (5.2.) standardnim rastvorom dekstroze (4.3.) i podesiti menisk
na

6.1.3. U tikvieu (5.1.) ispustiti 1z birete 18 ml standardnog rastvora dekstroze (4.3).
Krnenim pokretima izmijesati sadr¥aj tikvice.

6.1.4. Tikvicu postaviti na plamenik (5.5) koji je prethodno podefen tako da vrenje
pocne nakon 120+ 15 sekundi.

Flamenik se tokom titracije ne smije dodatno podefavati (vidjeti napomenu pod
1)

6.1.5. Kad poéne vrenje, ukljuditi Stopericu.

6.1.6 Sadria) tikvice ostaviti da vrije 120 sekundi, mjereci vrijeme Stopencom
Pri kraju vrenja dodat 1 ml rastvora metilenskog plavog (4.4.).

6.1.7. Makon 120 sekundi vrenja {mjerenth $lopericom) podeti u tikvicu (5.1) iz birele
(6.1.2.) dodavali po 0.5 ml standardnog rastvora dekstroze dok u potpunosti ne
nestane boja metilenskog plavog (vidjeti napomenu pod 2 1 3).

Zabiljediti ukupni volumen dodatog standardnog rastvora dekstroze ukljutujuéi
predposljednje dodavanje 0,5 ml (X ml).

1.8 Ponoviti postupak pod 6.1.1 i 6.1.2.

6.1.9. U tikvicu (5.1) iz birete uliti volumen standardnog rastvora dekstroze jednak
(X-0.3) ml.

6.1.10.  Ponoviti postupak pod 6.1.4., 6.1.31 6.1.6,

6.1.11. Nakon 120 sekundi vrenja {(mjereno Stopericom) podeti u tikvicu (5.1) iz birete
(6.1.2) dodavati standardni rastvor dekstroze, najprije po 0.2 ml, zatim kap po
kap. dok ne nestane boja metilenskog plavog,
Pri kraju postupka standardni rastvor glukoze mora se dodavati v intervalima
od 10 do 15 sekundi.
Titracija bi trebalo da bude zavriena u periodu do 60 sekundi, a ukupno
vrijeme vrenja ne smije biti dude od 180 sekundi,
Modda ¢e biti potrebna i treéa titracija, s malo vedim, prikladno podedenim,
poceinim dodatkom standardnog rastvora deksiroze (6.1.9).

6.1.12.  Zabiljesiti volumen (V. ml) standardnog rastvora dekstroze, upotrijebljen do

tatke ekvivalencije pri posljednjoj titraciji (vidjeti napomenu pod 4).



6.1.13. 'V, mora biti izmedu 19,01 21.0 ml standardnog rastvora dekstroze (4.3). Ako
je ¥, van tog podrugja. prilagoditi koncentraciju Fehlingovog rastvora (4.1.1.)
te ponoviti standardizaciju.

6.1.14.  Buduéi da je V, posnat, za svakodnevnu standardizaciju mijesanog
Fehlingovog rastvora potrebna je samo jedna titracija s pofeinim volumenom
(V,—0.5) ml standardnog rastvora dekstroze.

Napomena [:

Ovim se osigurava da. kad poéne vremje. stvaranje pare bude neprekidno, dime se u
najveéo) mogudo) mjen sprecava ulazak sraka u tikvicu i reoksidacija njenog sadriaja.
Napomena 2:

Mestajanje modre boje metilenskog plavog najbolje se uodava iako da se promaira gomji
sloj | menisk rastvora u tikvici, jer je u njemu relativno malo istaloXenog crvenog bakar
(1) oksida. Mestajanje modre boje najbolje se uofava ako se koristi indirektno svjetlo.
Korisno je 1 postaviti bijeli zaslon iza tikvice,

Napomena 3:

Tokom odredivanja bireta mora bit $to je vise moguée izolirana od 1zvora toplote.
Mapomerna +:

Buduéi da je uvijek prisutan ljudski faktor, svaki analitiCar treba provesti vlastitu
standardizaciju i u izratunavanju koristiti vlastite vrijednosti za V', (7.1).

6.2, Prethodna titracija pripremljenog uzorka

6.2.1.  Ako priblifna vrijednost reducirajujuce snage (2.1) pripremljenog uzorka nije
ponata, potrebno je provesti prethodnu titraciju kojom se odreduje pribliina
vrijednost potrebna za 1zratunavanje masenog udjela u weorku (6.3).

Ovo se odredivanje provodi na sljedeéi nadin:

6.2.2. Pripremiti 2 % m/v rastvora uzorka s procijenjenom vrijednosti s&u.

6.2.3. Postupiti kako je odredeno u tacki 6.1.2. koristeéi rastvor uzorka (6.2.2.)
umjesto standardnog rastvora dekstroze.

.24 Postupiti kako je opisano u tacki o.1.1,

6.2.5, Postupiti kake je opisano u taki 6.1.3, konstedi 10,0 ml rastvora uzorka
umjesto 18.0 ml standardnog rastvora dekstroze.

6.2.6. Postupiti kako je opisano u tacki 6.1.4.

627 Sadrza) tikvice ragnjati do vrenja. Dodati 1 ml rastvora metilenskog plavog
(4.4).

6.2.8. kad sadrZaj potne da vrije, ukljufiti $topericu (5.6) i pofeti dodavati iz birete u
tikvicu po 1.0 ml rastvora uzorka v intervalima od prblizno 10 sekundi, dok ne
nestane hoja metilenskog plavog
Zatljerii ukupm  volumen dodatog rastvora uwzorka do 1 ukljudujud
predposljednje dodavanje (Y mi).

6.2.9, #wY 4« ne smije biti vedi od 30 ml. Ako jest, povecati koncentraciju rastvora
uzorka i ponoviti titraciju,

6.2.10.  Priblizna reducirajujuéa snaga pripremljenog uzorka, izrazena kao maseni udio.,
data je formulom:

G Vy

YxZ




6.3

6.4,

6.5
6.5.1
6.5.2.
653
6.5 4,
6.5.5.
6.5.6.
657

65K
6,359

.3, 10.
6511

6.5.12.

6.5.13,

6.5.14.

6.6,

Uzorak za analizu

S taénoiéu od 0,1 mg 1evagatl masu pripremljenog uzorka koja sadra 1zmedu
285 1 3.15 g reducirajuéih Sefera, izrafenih kao besvodna deksiroza (D-
glukoza), koristeéi pri irraunavanju il posnatu  priblifnu  vrijednost
reducirajuée snage (2.1) ili priblinu vijednost dobivenu u 6.2.10.

Rasivor urorka

Oropiti uzorak u vodi 1| dopuniti do 300 ml u odmjemej tikvici,

Odredivanje

Postupiti kako je opisano u taki 6.1.1.

Biretu (5.2) napuniti rastvorom uzorka (6.4) 1 podesiti menisk na (.

U tikvicu iz birete uliti 18,5 ml rastvora uzorka 1 izmijesati kruinim kreinjama.
Postupiti kako je opisano u tagki 6.1.4,

Postupiti kako je opisano u tacki 6.1.5.

Postupit kako je opisano u tacki 6.1.6.

Postupiti kako je opisano u tatki 6.1.7, korsteéi rastvor urorka umjesto
standardnog rastvora deksiroze,

Postupiti kako je opisano u tadki 6. 1.8,

Postupiti kako je opisane u tafki 6.1.9, koristeéi rastvor uzorka umjesto
standardnog rasivora dekstroze,

Postupiti kako je opisano u tadki 6.1, 10

Postupiti kako je opisano u talki 6.1.11, koristedi rastvor urorka umjesto
standardneg rastvora dekstroze.

Zabiljeziti volumen (V) rastvora uzorka upotrijebljen do tafke ekvivalencije
zavrine titracije.

V', mora biti izmedu 19,01 21,0 ml rastvora uzorka. Ako je V, van tih granica,
podesiti kencentraciju ispitivanog rastvora i ponoviti 6.5.1. do 6.5.12.

Provesti dva odredivanja istog rasivora uzorka.

Kaolitina suhe materije

Odrediti udio suhe materije pripremljenog uzorka metodom 2.

lzraZavanje rezultata

7.1
711

Cdje je:

lzraéunavanje

Reducirajuéa snaga

Reducirgjuéa snaga, izrakena kao maseni udio (% m/m) pripremljenog urorka,
data je jednaéinonm:

J00xVy

v11M

W, = volumen siandardnog rastvora deksiroze (4.3) upotrjeblien pri
standardizacijskoj titraciji (6.1}, u ml,
Vl = volumen rastvora uzorka (6.4) upotnjebljen pn titraciji (6.5), u ml,
M = masa uzorka (6.3) upoirijebljena za pripremu 300 ml rastvora urorka, u
ramima.

Dekstroem ekvivalent
Dekstrozni ekvivalent, izrafunat kao maseni udio (% m/m) suhe materije u



pripremljenom wzorku, dat je jednadinom:

RPx 100

D

Gdje je:

RP = reducirajucéa snaga, izraéunata kao masemi udio (% m/'m) v wzorku (7.1.11),
D = kolid¢ina suhe materije u uzorku, izraZena kao maseni udio.

7.1.3.  Beeuliatl je antmetéka sredina dva odredivanya, poed wslovom da su zadoveljem
uslovi koji se odnose na ponovljivost (7.2).

TE Ponovljivost
Razlika izmedu reruliala dva odredivama istog uwzorka, koja provodi isi
analiti¢ar 1stovremeno ili neposredno jedno #a drugim, u isim uslovima, ne
smije prelaziti 1.0% njihove antmetitke sredine,

METODA 9 - ODREPIVANIE SULFATNOG PEPELA

1.

Obim i oblast primjene

Ovom metodom odreduje se kolidina sulfatnog pepela u:
glukornom sirupu,

— sufenom glukoznom sirupu.

- dekstroza monohidratu,

~ bezvodno) glukozi,

Definicija
Kolidina sulfamog pepela je kolid¢ina sulfamog pepela odredena opisanom metodom.

Princip
Odreduje se ostatak mase vrorka nakon spaljivanja u oksidacijskoj atmosfen pri 525°C
u prisustvu sulfatne kiseline i izraéunava kao maseni udio,

Reagensi

Sumpoma kiseling, razrijedeni rastvor: polako 1 pa#ljivo dodati 100 ml koncentrirane
sumpome kiseline (gustoéa pri 20°C = 1,84 g/ml; 96% m'm) u 300 ml vode uz mije-
sanje 1 hladenje,

Aparatura
5.1.  Elektrifna mufolna peé, opremljena pirometrom, radne temperature 525 + 25°C,
52 Analitiéka vaga, taénost 0.1 mg.
53, Lonéici za zarenje, od platine ili kvarcnog stakla, odgovarajuéeg kapaciteta.
54, Eksikator, sa svjerz aktiviranim silikagelom il ekvivalentnim susilom i

indikatorom prisusiva vlage.

Postupak
Lonéié za Farenje (5.3.) zagrijati do temperature spaljivanja. ohladiti u eksikatoru i
izvagati. § taénodéu od 0,1 mg izvagati u lonéi¢ za Farenje 3 g glukosnog sirupa ili



subenog glukosnog sirupa, ili priblizno 10 g dekstroza monohidrata odnosno bezvodne
glukoze.

Dodatn 5 ml rastvora sumpome kiseling (4.1.) {vidjeti napomenu pod 8.1.) i urorak
padljivo spaljivali u lon&iéu za Farenje iznad plamena ili na amoj plodi dok polpunoe ne
pougljeni. Postupak karbomizacije, pn kojem iz weorka izlaze pare (vidjet napomenu
pod 8.2), mora se tzvoditi u digestoru,

Lonéi¢ (3.3.) postaviti u pec¢ za spaljivanje (5.1} u kojoj je temperatura 525 + 25°C |
spaljivati do nastanka bijelog pepela. To obiéno traje dva sata (vidjeti napomenu pod
£.3.).

Uzorak hladiti priblizno 30 minuta u eksikatoru (5.4) i zatim izvagati.

lzraZavanje rezultata
T.1 lzralunavanje
Koli¢ina sulfatnog pepela, 1zrazena kao maseni udio (% m/m) analiziranog weorka, data
Je formulom:

my
§=——x 100
My

adje je
m, = masa pepela u gramima,

m, = masa uzorka u gramima,

T2 Ponovljivost

Razlika izmedu rezultata dva odredivanja istog uwzorka, koja provodi isti analitiar
istovremeno 1li neposredno jedno za drugim, u istim uslovima, ne smije prelaziti 2%
njihove aritmeticke sredine.

Napomene

#.1. Sumpomu kiselinu dodavati u malim koliéinama kako ki se sprijetilo prekomjemo
pienjenje,

8.2, Pri prvol karbonizaciji potreban je oprez kako bi se sprijefio gubitak uzorka ili
pepela

83 Ako vrorak ne sagon potpuno (fj. ostanu crmi djelici), lonéié evaditi 1z pecr,
chladiti. ostatak veorka navlazit s nekoliko kapi vode 1 ponovo postaviti u ped.

METODA 10 - ODREBIVANJE POLARIZACLIE POLARIMETROM

1.

Obim i oblast primjene

Ovom metodom odreduje se polarizacija u:
— polubijelom Sederu,

— Seteruili byelom Seceru,

— ekstra hijelom Seceru,

Definicija

Polarizacija je optitka rotacija polarizirane svjetlosti rastvorom $ecera sa 26 g Seéera na
100 ml v cijevi duZing 200 mm
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6.1

6.2

Princip
Polarizacija se odreduje saharimetrom ili polarimetrom pod uslovima opisanim ovom
metodom.

Reagensi

Sredstvo za bistrenje; baziéni rastvor olovo acetata

Dodati 560 g suhog bazitnog olove acetata u priblizno 1000 ml tek provrele vode.
Ostaviti da vrije 30 minuta i zatim ostaviti da stoji preko nodé.

Dekantirati supematant 1 razrijeditt tek provrelom vodom kako bi se dobio rastvor
gustine 1,25 g/ml, pn 20°C.

Rastvor Euvati tako da ne dode u dodir sa zrakom,

. Dietil eter.

Aparatura

. Saharimetar, gradwran za normalnu masu 26 g saharoze, ili polanmetar.

Ova) instrument mora biti postavljen u prostor)i u kojoj se temperatura moZe odrzavat
blizu 20°C. Kalibrirati uredaj standardnim kvarcnim ploéicama.

lzvor svjetlosti — natnjeva svjetiljka.

Polarimetrijske cijevi. 200 mm., gretka ne smije biti veda od + 0,02 mm,

Analiticka vaga taénosti 0,1 mg,

Pojedinaéno  kalibrirane odmjeme tikvice od 1000 ml s &epom. Tikvice stvamog
volumena 100,00 £ 0,001 ml mogu se koristiti bez korekcije. Tikvice volumena van ovih
granica moraju se koristiti 5 prikladnom korekeijom kojom se volumen podefava na 100
ml.

Vodeno kupatilo, s termostalski kontroliranem temperaturom od 20 £ 0,1°C.

Postupak

Priprema rastvora

Izvagati Sto je brie moguce 26 £ (0,002 g urorka 1 kvantitativno ga prenijeti u odmjermnu
tikvicu od 100 ml (5.5) s pribliznoe 60 ml vode.

Otopiti krudnim pokretima, bez zagrijavanja.

Ako je polrebno bistrenje, dodati 0,5 ml rastvora olovo acetata (4.1.).

Izmijesati rastvor rotirajuéi tikvieu 1 pritom ispiruéi stijenke tikvice, sve dok volumen ne
bude takav da je menisk priblizno 10 mm ispod oznake.

Smjestiti tikvicu u kontrolirano vodeno kupatilo (5.6.) na 20 + 0,1°C dok temperatura
rastvora Sedera ne bude konstantna,

Ukloniti myehunée na povréim tekudine dodavanjem kapi dietil etera {4.2.).

Nadopuniti vodom do oznake,

Zalepiti i temeljito izmijelati okreéuéi tikvicu barem tri puta. Ostaviti da stoji pet
minuta.

Polarizacija

Odrzavati temperaturu na 20 £ 1°C u svim daljnjim postupcima,

6.2.1. Namyjestiti uredaj na 0.
6.2.2. Uzorak profiltrirati kroz filtar papir. Prvih 10 ml filtrata odbaciti i za daljnju upotrebu



6.2.3.
624

6.2.5.

7.2

koristiti sljedecih 50 ml filtrata,

Cijev polarimetra oprati ispiruci je dva puta rastvorom uzorka za analizu (6.2.2).

Cijev parljivo napuniti rastvorom uzorka za analizu pri 20 = 0,1°C. Ukloniti sve
mjehurice zraka pri zatvaranju cijevi, Postaviti napunjenu cijev u le#iste uredaja.
Zabiljeziti rotaciju s tafnodéu 0.05°5 ili 0,02 ugaonih stepeni. Postupak ponoviti jof
Cetiri puta. Leratunati srednju vrijednost pet ofitanja.

lzraZzavanje rezultata

. lzratunavanje

Rezultati se wraravaju u stepenima S s taéno$cu od 0,1°5. Za pretvaranje ugaonih
stepeni u °S upotrebljava se sljedaca formula:

°8 = ugaoni stepeni x 2 889

Ponovljivost

Rarlika 1zmedu rezultata dva odredivanja istog urorka koja provodi st analiticar
istovremeno ili neposredno jedno za drugim, wistim uslovima, tako da svaka predsiavlja
srednju vrijednost pet ofitavanja, ne smije prelaziti 0,1°5.



ANERS IL.

METODE KOJE JE UTVRDILA MEDUNARODNA KOMISLJIA ZA JEDINSTVENE
METODE ANALIZA SECERA (ICUMSA)

METODA 1 - ODREPIVANJE SULFITA U BLELOM SECERU
KOLORIMETRILISKOM METODOM S ROZANILINOM (ICUMSA)

1.  Svrhai oblast primjene
Ova metoda zasniva se na kolonmetrijskom odredivanju 50, 1 moZe se primjenjivati
Jedino za bijeli Secer.

2. Princip
Boja sulfit-rozanilin kompleksa mjeri se fotometrijski na talasnoj duZini blizu 560 mm,
nakon reakcije s formaldehidom,

3. Reagensi

3.1. Rozanilin hlorovodiéni rastvor (zasicena). Otopiii | g rozanilin-hlorovodika u 100 mi
destilirane vode, zagrijati na 50 °C i ohladiti muckajuci. Makon stajanja u rajanju od 48
sati rastvor se filirira,

3.2, Berboym rastvor rozambing. Prengen 4 ml zasiéenog rastvora rozambhn-hlorovodonika u
odmjemu tikvicu od 100 ml. Nakon dodavanja koncentrirane HCL (6 ml) dopuniti do
oeznake. Uklanjanje boje obavi se u kratkom vremenu, ali je rastvor potrebno ostavili da
odstoji bar 1 sal prije upolrebe

3.3. Rastvor formaldehida (otprilike 0.2 g/100 ml). Ragijediti 5 ml rastvora formaldehida u
odmjemae) tikvier od 1000 ml.
pzo= 1,070 — 1,080

Rastvor éiste saharore. Otopiti 100 g saharoze ber prisutmb sulfita v destilirano) vodi u
odmjernoj tikvici od 1000 ml 1 dopuniti do oznake.

3.4, Rastvor natrij hidroksida 0,1 mol/]

3.5 Rastvor joda 0,05 mol/l. Otopiti 20 g bezjodatnog kalijevog jodida u 40 ml destilirane
vode (odmjema tikvica od 1000 ml). Nakon dodavanja 12,69 g joda. promuckati ukvicu
dok se jod ne olopi 1 dopumiti do oxnake destliranom vodom.

36, Koncentrirana HCL p= 1,18 g/'ml

3.7 Rastvor HCL 1 mol/l

3.8 Indikator joda (krob)

3.9 Rastvor natrij-tiosulfata 0,1 mol/l, Otopiti 24,817 g2 natrjeva tiosulfata pentahidrata
200 ml destilirane vode u odmjernoj tikvici od 1000 ml te potom nadopuniti do cenake.

3,10, Standardni rastvor sulfita. Otopiti oko 2.3 g natrij-sulfit-heptahidrata u rastvoru saharoze
(3.4.) 1 dopuniti &istim rastvorom saharoze (3.4.) do 300 ml, Odrediti Eistocu rastvora
prema sljedecem upuistvu;

Staviti 25 ml 0,05 mol/l rastvora joda u Erlenmeyerovu tikvieu od 300 ml i dodati 10 ml
1 mol/l rastvora HCL (3.8.), a nakon toga 100 ml destilirane vode. Dodati pipetom 23 ml
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6.

6.1

standardnog sulfitnog rastvora. Titrirati vifak joda s 0.1 mol/l rastvorom natrj tiosulfata,
(3.100) dok sadrka tikvice ne bude blijedoXute boje. Dodati indikator joda (fkrob) (0.2-
0.5} u tikvicw i nastaviti titrirati dok ne i$¢ezne plava boja. ZabiljeZit titar, t.

. Razrijedeni standardni rastvor sulfita. Razrjediti 5 ml standardnog rastvora (3.11.) u
odmjemoj tikvici do 100 ml éistim rastvorom saharoze (3.4.), Taéna vrijednost sadrzaja
S0;, ¢, raéuna se na sljedeéi naéin iz nira, ¢, dobivene standardnog rasivora sulfita
(3.11).

C=(25-1) x 3.203 x 2 {mg S0 /ml)

Aparatura

Spekirofolometar ili kolorometar — mjerenja se provode na oko 560 nm.
Odmyerne tikvice — klase A od 100, 3001 1000 ml.

Graduirane pipete - klase A, od 10 ml

Pipete —od 2, 101 25 ml.

Birete — od 10 ml graduirane 5 0,05 ml.

Test posude (Ease).

Analititka vaga — s o&itanjem od 0.1 mg.

Postupak

Razvijanje boje. Otopiti 10-40 g bijelog Seéera u destiliranoj vodi u odmjernoj tikvici od
100 ml, Nakon dodavana 0,1 mol/l rastvora natrij hidroksida (4 mL), dopuniti tikvicu do
ornake i promijefali.

—za 0.5 mg SO+/'kg uzima se 40 g Secera

— #a 5-15 mg 507/kg weima se 20 g Sedera

— 7a 15-30 mg 507/kg uzima se 10 g Sedera

Staviti 10 ml uzorka u éistu suhu Eadicu Dodat 2 ml bezbojnog rastvora roeaniling 1 2

ml rastvora [ormaldehida. Ostaviti Eadicu da sioji pola sala na sobnoj lemperaturi.

Lemjeriti apsorbanciju u spekirofolometru na talasno) dusini 560 nm u kiveii od 1 cm,

koristedi destiliranu vodu kao referencu

Standardna kriva. U odmjerne tikvice od 100 ml otpipetirati 1, 2, 3, 4, 51 6 ml
razrjedenog standardnog sulfitnog rastvora. Uzeti 1 jednu praznu tikvicu za slijepu probu,
U svaku tikvicu dodati 4 ml 0,1 mol/l natrij hidroksida i nadopuniti tikvicu do oznake
Cistim rastvorom saharoze (3.4.) 1 promijedati. 1z svake tikvice uzeti 10 ml i staviti u Eistu
i suhu &asu, Dodati 2 ml bezbojnog rastvora rozanilina 1 2 ml rastvora formaldehida
Ostaviti uzorke 30 min na sobnoj temperaturi. Izmjenfi apsorbanciju kao u 5.1 1 pnkazat
rezultate na grafu,

- . L CxER

Koliéina 80: u svako] Cadici je T

(pg  SOuke  Secera)

gdje je n broj ml razrijedenog sulfita dodatog u svaku odmjernu tikvicw, a ¢ je iz
razrijedenog standardnog rastvora sulfita 3.12.

lzraZzavanje rezultata
leratunavanje. leratunavanje koncentracije sulfita s obzirom na standardnu krivu i
izrazavanje rezultata kao mg SO /kg bijelog Secera:



6.2

(ng SO, iz grafa) x 10 (mg SO, /kg Secera)

masa fecera uzetog u 5.1

Ponovljivost.

Za bijele Sedere u rasponu sulfita od 4,20 mg'kg do 27.63 mg'ke, ponovljivost varira od
(.72 me/kg do 5,6 mg'kg, sa srednjom ponovljivost od 3.24 me/ke.

Za iste bijele Secere, raspon reproducibilnosti je od 1,56 do 24,19, sa srednjom
reproducibilnost od 11,09 mgke,

METODA 2 - ODREPIVANJE SULFATNOG PEPELA U SIROVOM SECERU,
SMEDEM SECERU, SOKOVIMA, SIRUPU | MELASI (ICUMSA)

1.

4.1
42

43

5

51,

oo

a3

54
3.5,

Obim
Sulfatni pepeo odreduje se gravimetrijski. Dobiveni rezultat je suma pepela topivog |
pepela netopivog u vodi,

Oblast primjene
Metoda je primjenjiva na sirovi Secer, smedi Secer, mijefani sok i ofifceni (bisiri) sok,
situp i melasu

Princip

Pepeo se odreduje i rezultat se izraZava kao sulfatni pepeo nakon uzastopnih spaljivanja
(pretvaranja u pepeoc) pri 350 °C 1 650 °C sa sumpornom kiselinom. Dvostruka
sulfatacija potrebna je da bi se osigurala konverzija pepela u sulfani oblik.

Reagensi

Voda — vodljivost mora biti manja od 2 hS/ecm.

Rastvor sulfatne kiseline. Pafljive dodati 100 ml koncentrirane sulfatne kiseline py=
[,84 g/mL) u 300 ml vode uz mijeianje,

Rastvor (hloridne) kiseline, PaZljive dodati 100 ml koncentrirane hloridne kiseline
(P, =1.18 g/ml) u 500 ml vode uz mijedanje.

Aparatura

Platinasta posuda — kapaciteta 50 ml i minimalne radne povrdine od 15 em’ dto move
zavisiti od proizvoda koji se analizra.

Elekiriéna smufolnas pe¢ — opremljena termostaiom 1 kontrolnom napravom, koja
omoguéava da se spaljivanje 1zvodi v temperaturnom podruéju od 500 do 650 °C, uz
kontrolu £ 25 °C.

Bunsenov plamenik ili elekiriéna grijana ploda dovoljne snage.

MNapomena: Osigurati potpunu €istocu grijane ploce.

Eksikator - sadr#i indikator koji ukazuje na zasi¢enost vlagom,

Vaga — latnosti od 0.1 mg.

Postupak
Koristitt dobro ventilirani uredaj za dimove u svim koracima postupka gdje se dimovi
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pojavljuju.

Priprema posude — ocistiti posudu kipué¢om hloridnom kiselinom (4.3.) i dobro isprati
vodom. Nakon zagrijavanja u peéi na 550 °C ostaviti da se ohladi do sobne temperature
u eksikatoru i da vare = 0,2 mg, my

Priprema weorka za lestiranje

Melasa ili sirup — wrorak prvo treba rasrijediti v omjeru 131 kako i se dobila
reprezentativan homogen rastvor,

Nakon %o je wrorak dobro promijefan. #lo je moguée stavljanjem posude sa wrorkom
nakon ragrijavanja u vodu na priblizno 60 *C da bi se olakZalo mijeSanje, odvare se
barem 10 g (= 1 mg). Dodati istu koliginu vode 1 mijefati dalje nakon ponovnog blagog
zagrijavanja. Koristitt zatvorenu posudu ili nakon hladenja nadoknaditi vodu izgubljenu
hlapljenjem. To daje rastvor A.

Frimjedba: Ako je uzorak &ist (bistar) i slobodan od knstala rarjedenje 1:1 moZe se
izostaviti.

OdvaFe se oko 10 g rastvora A (= | mz) u platinastu posudu (3.1.) 1 doda se 2 mg
rastvora sulfaine kiseline (4.2.).

Sirovi Secer. Odvake se 1zmedu 51 10 g u platinastu posudu 1 doda 2 ml rastvora sulfaine
kiseline (4.2.).

Masa uzorka u svakom pojedinom sluéaju je m .

Sok. OdvaFe se oko 30 g, upari se barem do konzistencije sirupa i doda se 2 ml rastvora
sumporne kiseline (4.2.),

Predspaljivanje. Pazljivo i postepeno zagrijavatl posudu iznad Bunsenovog plamenika ili
na elekinéna ploé dok testirana masa ne bude potpuno karbonizirana

Spaljivanje. Staviti posudu u pe¢ na 550°C v vremenu od 2 sata. Ostaviti da se chladi,
dodati 2 ml rasivora sulfaine kiseline, ostaviti da ishlapi na vrucoj ploéi ili iznad
Bunsenovog plamenika i spaliti na 630°C do konstanine mase (za oko (1,5 sati),

Ostaviti da se ohladi stavljajuéi posudu u eksikator 1 hladedi do sobne temperaiure.
Izvagati (+ 0.2 mg). m,

lerazavanje rezuliaia
leradunavanje — masa ostalog pepela (bez odbijanja) je izrazena kao postotak sulfatnog
pepela u originalnom urorku.

1O % m - my
% sulfatni pepeo = ——————

Napomena: Voditi ratuna da i je originalmi uzorak bio razrijeden 1:1 u koraku 6.2,
ZabiljeZiti postotak na dvije decimale za melasu i na tri decimale za sirovi 3ecer,
Precimost:

Za sirove fecere prosjeénog postotka pepela on 1znosi 0,429,

Apsolutna razlika izmedu dva dobivenih rezultata pod uslovima ponavljanja ne bi
trebalo da bude vecéa od 0,029% pepela. Apsolutna razlika izmedu dva rezuliata na istom
sirovom Secery pod uslovima reproducibiliteta (ponavljanja) ne bi trebalo da bude veca
od 0.038% pepela,



Za melasu je srednji postotak pepela =11.57, a apsolutna razlika izmedu dva rezultata
dobivena pod uslovima ponavljanja ne bi trebalo da bude veéa od 0.45% pepela.

Apsoluina razlika izmedu dva rezuliata na istoj melasi pod uslovima reproducibiliteta ne
bi trebalo da bude veca od 0,84 % pepela

METODA 3 - ODREPIVANJE KOEFICLJENTA REFLEKSLIE BUUELOG SECERA
UZ POMOC INSTRUMENTA (ICUMSA)

If

%1

Obim

Ova metoda odreduje Folometnjski stepen bijelog Secera u odnosu na tipove boje
Brunswick instituta mjerenjem omjera refleksije pri dvjema razlifitim talasnim
duFinama.

Oblast primjene
Ova metoda moZe biti dio odredivanja kvaliteta bijelog Secera. primjenjiva je samo na
kristalne bijele $ecere i iskljuéuje vrlo fine ili grube knstalne produkie,

Definicije
Faktor refleksije. Faktor refleksije R, za odabranu talasnu duZinu definira se kao omjer
spektralnog Muksa zrafenja kojeg reflektira uzorak i apsolutno bijelog standarda:
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6.1.

Princip

Faktor refleksije Secera mjeri se pri dvije standardne talasne duXine. Omjer refleksije
mo#e biti u uzajamnoj vezi 5 vizuelnim stepenom prema tipovima boje instituta
Brunswick. kako je opisano u metodi 3 ovog aneksa.

Tabela | pokazue nominalne vrijednosti za dva omjera refleksije za serije tipa boje
Brunswick.

Tabela 1. OMJERI REFLEKSUE ZA RAZLICITE TIPOVE BOJE INSTITUTA
ERUNSWICK

Tip Ri426)/Ri620) Ri495)/R(620)

boje apselutna vrijednost apsoluma vrijednost
1982, Sluzbena metoda 1986, Probna metoda

] 0,952 (1,983

| 0915 0961

2 0878 (1,637

3 (0,842 0913

4 0,805 (1, BE

5 0. 768 (8065

[ 0,731 0841

Napomena: Zbog vaimog uficaja geometrije instrumenata na rezullate mjerenja
refleksije, mora se ispitati valjanost vrijednosti iz Tabele 1 primjenom serija tipa boje
Brunswick, ako se ne koriste nespecijalizirani refraktometri.

Materijali
Tipovi boje Brunswick.
Barijev sulfa za bijeli standard

Aparati

Refraktometarski fotometar. Instrumenti koji se koriste moraju ispuniti sljedede osnovne
kriterije:

— dilumo osvjelljenje uzorka pnimjenom integrirane slere;

— myerenje refleksije relativno prema apsoluinom bijelom standardu (BaSO) pn
standardnim talasnim duZinama koje je probno preporudio ICUMSA (495 | 620 nm);

— direkino myerenje na povriinama uzorka fecera koji nije pokriven staklom.

Napomena: Postoje neki tipovi posebnih refrakiometara koji automaiski vrie mjerenje
refleksije pri preporuéenom paru talasnih dufinag Odgovarajuca vrijednost tipa boje
moze se ofitati direktno na instrumentu. Ti instrumenti kalibrirani su s parom standarda
tipa boje Brunswick, obiéno 01 6,

Uzorci
PaZljivo izmijedati laboratonijske vzorke bijelog $ecera koji predstavijaju test uzorke da
bi se dobila homogena raspodjela veliéina estica. Izbjegavati abraziju kristala fecera



tlokom mijedanja,

8. Postupak
Za kalibraciju instrumenta pogladatt uputstva proizvodaéa Refraktometn za Sacer
kalibrirani su primjerenc tipu boje Brunswick (vidi dio 6).
Prenijeti test uzorke u spremnike 7za wrorke, tako da su spremnici potpuno pumi,
Poravnati povriinu staklenim Stapicem i pazljivo staviti uzorak u nosaé urorka. O¢itati
sa displeja ili skale faktore refleksije pri dvjema odabranim talasnim duZinama
(preporuuju se pri 493 nm i 620 nm), £a odredivanje omjera refleksije dva standarda
tipa boje Brunswick (obiéno (01 &) postupati analogno. U sluéaju refrekiometra tip boje
ofitava se direkino,
Nopomena: Zasitn instrument od pragine.

9, lzrakavanje rezuliata

9.1. Metoda izralunavanja. Kada se koristi refraktometar za Seder. nisu poirebna nikakva
tzratunavanja. Ako se koriste drugi instrumenti. omyjer refleksije R(4950VR{620) moke se
izralunati iz jednacine 2. Nakon odredivanja omjera refleksije, rg, uzorka, r . tipa boje 0

r.. tipa boje 6, vrijednosti tipa boje ng, uzorka, moZe se izradunati upotrebom sljedece
formule;

L—Tp
n,=6—
T — Ty

Napomena: Jedino ako nisu dostupni nikakvi standardi tipa boje Brunswick, moZe se
odgovarajuéa vrijednost tipa boje. ng. izratunati otprilike primjenom sljedece jednatine
koja je dobivena iz Tabele 1:

Tip baje, ng = - 41,67 - R (495)/R(620) + 41,04

Ako je upotrijebljen refraktometar koji radi pri omjeru talasne dufine. R{426)/R{620).
formula #a izradunavanje n na osnovi vrijednosti 1z Tabele 1, jest:

Tip boje, ng=- 27,18 - R {426){620) + 25 88

METODA 4 - ODREPIVANJE KONDUKTOMETRIJSKOG PEPELA U SECERU
(ICUMSA)

1. Aparatura
Uredaj za mjerenje provodnosti (konduktometar) s moguéno$céu mjerenja do 0.5 uS cm’
(')i taénosti od + 2%.
Preporuduje se upotreba mjernih éelija &ija se temperatura mode odrfavall na 20°C +
0,2°C pomodu vodenog kupatila,
Odmjerne tikvice 100 £ 0,05 ml, 500+ 0.25 ml i 1000 £ 0,40 ml; pipete 10 + 0,02 ml.
Za pripremu svih rastvora (rastvora $ecera i rastvora kalijevog hlorida) mora se koristiti
dva puta destilirana ili deionizirana voda specifitne provodnosti manje od 2 p8 cm” I

("} 18 = 100 em™



1.

Sve posude i pipele moraju se prije upotrebe isprati vodom opisane kvalitete.

Instrumenti za mjerenje provodnosti kalibriraju se N/5000 rastvorom kalijevog hlorida,
U tu svrhu, 7455 mg kalijevog hlorida p.a. prethodno dehidriranog Zarenjem na
priblizno 500°C - 4. do tamnoervenog Fara — olopiti u vodi u edmjemno) tkviciod 1 L i
dopuniti vodom do oenake.

Pipetom prenijeti 10 ml te otopine (N/100) u odmjernu tikvicu od 200 ml i dopuniti do
ornake vodom.

Pri tafno 20°C ova ¢e N/S00 rastvor kalijevog hlorda imati specifiénu provednost od
266+ 0,3 mS em! nakon odurimanja specifiéne provodnosti upotrijebljene vode.
Zavisno od metode rada koridtenog uredaja, uredaj mora biti podesen tako da pokaruje
navedenu vrijednost plus specifiécnu provodnost upoirijebljene vode: ili se navedena
vrijednost plus specifiéna provodnost vode korniste za izratunavanje konstante celije
Prije svake kalibracije mora se pripremiti svjek rastvor kalijevog hlorida.

Paostupak

28%-ni rastvor Setera priprema se ili olapanjem 31,3 g+ (0,1 g Secera pri 20°C £ 0.2°C u
odmjerno) tikviel od 100 ml ili olapanjerm 28 g Sedera u vodi i dopunjavanjem do mase
100 g.

Poslije temeljitog mijeSanja, prenjjet rastvor u posudu za mjerenje 1 oéitavab vodljivost
kad je temperatura otopine taéno 20°C £ (0.2°C. Oduret od oditane vrjednost 50%
ofitane vrijednost za upotrijebljenu vodu.

Prema tome, rezultantna vrijednost je:

€,y =Colitana— 0.5 C vode

C = specifitna provodnost u pS em
Indeks 28 oenatava da je upotrijebljen 28%-ni rastvor Sedera.
Broj bodova=0320xC,,

; -1 ; - .
tj. 3,13 puS em odgovara jednom bodu ili 1 bod = 0,001 8% pepela.
% pepela= 0320 x 18x 107 x C,.

Odredivanje specifitne provodnosti upotrijebljene vode provodi se na sljedeéi nadin:
Koli¢ina vode jednaka onoj kondilenoj za rasivor Secera mijeda se u odmjernoj tikvici od
100 ml na ist nadin kao pr otapanju $ecera. Dopuni se do 100 ml i mjen na pribliZno
20°C. Pri mjerenju nije poirebna precizna termostaiska kontrola jer su mogude korekeije
temperature manje od greske myerenja

METODA 5 - VIZUELNO ODREPIVANJE BOJE BUELOG SECERA
BRUNSWICK KOLOR — TIPOVIMA

Aparatura

Standardna Brunswick ljestvica boja (-6,

Fluorescenina svjetiljka sa svjetlosnim izvorom dnevne svjetlost, posiavljena u sprijeda
olvorenu malu kutiju, 20 cm dubine, 120 cm Sirne, 530 cm visine, lako da je okomila
udaljenost izmedu svjetiljke i uzoraka Seéera prblizno 35 cm. O& analitiGara moraju biti
zafticene od direktnog svijetla za¥titnom trakom (priblizno 135 cm Sinne).

Preporuéuju se svjetiljke Osram HNT 120 ili Philips TL 25 W/55. Ako se upotrebljavaju



druge svjetilike, moraju se najprije testirati zbog vafnosti spekiralne distribucije
emitirane svjetlost.

Kako bi se Zutkaste do smede boje uzoraka federa primjereno isticale, unutrainje
stranice kulije moraju biti obojene smedom bojom bez sjaja (npr. tamna boja oraha). Na
dno kutije postavi se bijeli upijajuci papir prema kojem se boja Secera jasno istiée.

Mala kutija mora se postaviti tako da je svjetiljka pribli'fno v wvisimi ofiju. Pn
usporedivanju uzorci ne smiju biti izlo¥eni direkino] dnevnoj svietlosti ni osvijetljeni
drugim svjetiljkama koje se nalaze u blizini, $to bi otekavalo ispravno ispitivanje.

Postupak

Secer se smjesti u male etverokuine kutije s bijelom ili svijetlomodrom unutradnjom
oblogom (60 x 60 mm i 28 mm visoke) i poravna poklopecem. Potrebno je obratiti padnju
da i1 kutije sa uzorkom i kutije sa standardom budu sasvim pune, Boja unutragnje obloge
maora biti posve jednaka u svim kutijama jer bi se u protivnom dobili pogreini rezultati,
Kutije se smjeStaju jedna do druge ne ostavljajuéi prostor medu njima: zbog loga
okrugle kutije ne bi bile prikladne. U poéetku se uzorak grubo usporeduje, smjestajudi
2o u razliéite poloZaje na skali boja. Zatim se paZljivo usporeduje s bojama koje su mu
najblize. Ovo se postize naizmjeniénim smjedtanjem vzorka lijevo i desno od boje s
kojom se usporeduje.

Bilje# se prosjeéni rezultat tri nezavisna posmatraéa (izraZen kao 0,1 jedinica baje).

Za Setere kojima se veliéina kristala razlikuje od standardnih vzoraka mora se
posmatrati boja. a ne refleksija kristala.

Broj bodova = jedinica boje x 2. 1. 0.5 jedinica boje = 1 bod.

METODA 6 - ODREDIVANJE BOJE U RASTVORU BLJELOG SECERA

ICUMSA metoda 4 - nakon filtriranja kroz membranski filter ili 0,45 mm {(metoda
porozimetrije Fivom) ili 0,6 mm (Hagen- Poisevilleova metoda),

Aparatura

Za pripremu rastvora potrebno je: Erlenmeyerove tikvice (200 ml), uredaj za vakuum
filtraciju za membranske filire, filirime tikvice (500 ili 250 ml), vakuum pumpa i
membranski filiri prosjeénog promjera pora 0,45 mm (metoda porozimeirije Fivom) ili
0.6 mm (Hagen-Poiseuilleova metoda).

Koncentracija rastvora odreduje se refrakiometrijski.

Za mjerenje ekstinkcije moZe se konistiti bilo koji fotometar koji omoguéava
zadovoljavajuéu taénost mjerenja pr 420 = 10 mm,

Kivete moraju biti odabrane tako da je pn poredenju dvije kivete napunjene destiliranom
vodom ekstinkeija nula, DuFina kivete mora biti najmanje 3 cm

Postupak

S0 g+ 0,1 g Seéera odvaZe se u Erlenmeverovu tikvicu Sirckog grla. Doda se ili 50 g
destilirane vode (izmjereno vaganjem) ili 30 ml destilirane vode (izmjereno graduiranom
menzurom) i otopi protresanjem ili tresilicom

Veda tafnost koncentracije nije potrebna jer se mofe promijeniti pri filtraciji.



U meduvremenu se membranski filter natapa u destiliranoj vodi najmanje 10 minuta i
zatim smjesti na uredaj za filtraciju. Tokom filtracije dolazi do deaeracije rastvora.

Koncentracija se odreduje refraktometrijski ("Brix). pri femu se prije punjenja kivele
ISperu rasivorom.

Kivete se moraju odmah zatvoriti,

Kiveta za poredenje puni se destiliranom vodom i mjen pri 420 nm. Voda u slijepoj
probi mora biti profiltriana kroz membranski filter,

1000 x 100 x Eq

ICUMBSA jedinice = 1000 X ggqp=—""—"""
| % (“Bx)xd

E = koeficijent ekstinkcije
£, = ekstinkcija (oéitana)
L = duZina puta {velifina kivete) u cm
d = specifiéna teFina
ICUMSA jedimice
broj bodova = : ij. 7.5 ICUMSA jedinica
7.5

edgovara jednom bodu.



