Politechnika todzka
Instytut Technologii i Analizy Zywnosci Szkota Letnia STC — tédz 2016
Specjalistyczne Laboratorium Analityki Cukrowniczej

Oznaczanie polaryzacji w produktach
cukrowniczych metoda
w bliskie] podczerwieni (NIR)

Dr inz. Krystyna Lisik
Mgr inz. Paulina Bak



Politechnika t6dzka
Instytut Technologii i Analizy Zywnosci Szkota Letnia STC — tédz 2016

Specjalistyczne Laboratorium Analityki Cukrowniczej

WSTEP

1. Polarymetryczne oznaczanie sacharozy

2. Klasyczne odczynniki klarujgce
v’ zasadowy octan otowiu

v ptyny Herlesa (ptyn 1-azotan otowiu, ptyn 2 — wodorotlenek sodu)

3. Ochrona srodowiska
v" Srodki klarujgce niezawierajgce zwigzkdéw otowiu —
siarczan glinu, odczynniki Carreza (roztwor | — octan cynku,

roztwor |l — zelazocjanek potasu)

v polaryzacja w bliskiej podczerwieni (NIR)
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Szkota Letnia STC — to6dz 2016

WSTEP

Metoda pomiaru polaryzacji w bliskie] podczerwieni
(NIR) Jest to obiecujgcy system pomiarowy dla
przemystu cukrowniczego, szeroko wprowadzany
w swiecie jako alternatywa do zastgpienia tradycyjnej
metody z uzyciem srodkow zawierajgcych zwigzki

ofowiu.
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CEL BADAN

Zastosowanie metody w bliskie] podczerwieni
(NIR) do oznaczenie polaryzacji w roztworach
cukrowniczych bez dodatku odczynnikow
Klarujgcych.

Wyniki badan poréwnano z oznaczeniem
polaryzacji z klarowaniem za pomoca
zasadowego octanu otowiu.
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METODYKA BADAN

Materiat do badan stanowit:

v' sok surowy v’ syrop 1 v’ melas
v" sok gesty v’ syrop 2

Oznaczenia

Zgodnie z ,Przepisami kontroli fabrykacji w cukrowniach"

1. Zawartosc¢ substancji suche] — metoda refraktometryczna

2. Zawartosc sacharozy — metoda polarymetryczna
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Zawartosc substancji suchej

Refraktometr ABBEMAT Dr Kernchen, doktadnos¢ + 0,02%

v’ sok surowy — bezposrednio z roztworu
v sok gesty — z roztworu 1:1
v syrop 1i2 -z roztworu 1:1

v melas — z roztworu 1:1
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Zawartosc sacharozy

Metody:

v’z klarowaniem za pomocg zasadowego octanu
otowiu,

v w bliskiej podczerwieni (NIR) bez dodatku
odczynnikow klarujgcych.
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Zawartos¢ sacharozy

Masy nawazek badanych produktow oraz ilosci
dodawanego odczynnika klarujgcego

Sok surowy 52 g/100 ml 10 ml
Sok gesty 13 g/100 ml 1 ml

Syropli?2 13 g/100 ml 5 ml
Melas 13 g/100 ml 5 ml
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Zawartos¢ sacharozy

Pomiar polaryzacji — automatyczny sacharymetr
SUCROMAT VIS/NIR Dr Kernchen, doktadnosc¢ + 0,01°Z

v  Metoda z klarowaniem zasadowym octanem ofowiu,
pomiar w swietle widzialnym (VIS) o dtugosci fali 589 nm,
tj. w Swietle zo6fttej linii sodowe).

v’ Metoda w bliskie] podczerwieni (NIR) bez klarowania,
pomiar w Swietle o dtugosci fali 880 nm.

Wszystkie oznaczenia wykonano w dwoch powtorzeniach.
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Zestawienie wynikow badan
(Wartosci srednie z dwoch powtérzen)

Klarowanie .
Bez klarowania
Bx zasadowym NIR
Produkt [%] octanem otowiu

Ckp [%] | Czp, [%]| Ck [%] | Cz [%]

Sok surowy 15,1 13,36 88,48 13-15 -

Sok gesty 68,4 64,09 | 93,70 | 63,75 | 93,20
Syrop 1 69,4 60,32 | 86,92 | 59,76 | 86,11
Syrop 2 71,8 5442 | 7579 | 53,90 | 75,07

Melas 82,2 51,64 62,82 54 — 62 -
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Srednie zawartosci sacharozy i obliczone réznice miedzy
zawartoscig sacharozy uzyskang bez klarowania (NIR)
I z zastosowaniem zasadowego octanu otowiu

Klarowanie :
Bez klarowania
zasadowym octanem NIR
Produkt olowiu

Ckp, [%0] Ck [%] A [%]

Sok surowy 13,36 — —
Sok gesty 64,09 63,75 -0,34
Syrop 1 60,32 59,76 -0,56
Syrop 2 54,42 53,90 —-0,52

Melas 51,64 — —
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Statystyczna analiza wynikow — test istotnosci roznic ANOVA

Test polega na analizie wariancji

Wariancja zawartosci sacharozy oznaczonej bez klarowania (NIR)

Wariancja zaw. sacharozy oznaczonej przy uzyciu zasadowego octanu ofowiu

Wielko$¢ F moze osiagnaé wartosci:

v" F <1 -r6znice pomigdzy uzyskanymi wynikami sg statystycznie nieistotne
v F > 1 - nalezy poréwna¢ z wartoscig krytyczng rozktadu F,; (odczytang z tablic)
dla okreslonego poziomu istotnosci (0,05) i danej liczby stopni swobody (1; 2)

Mozna w tym przypadku otrzymaé dwa wyniki:

v' F > F g — pordwnywane dane réznig sie miedzy sobq
v' F < F g - réznice miedzy danymi sq statystycznie nieistotne
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Porownanie zawartosci sacharozy otrzymanej w bliskiegj
podczerwieni (NIR) z zaw. sacharozy z uzyciem zasadowego
octanu ofowiu - test ANOVA

Produkt Odczynnik klarujacy Ck [%] Statystyka
zasadowy octan ofowiu Ckp,, = 64,09 F =578
Sok gesty
NIR Ck =63,75 F > Fyrio05:1:2)
zasadowy octan ofowiu Ckp,, = 60,32 F=156,8
Syrop 1
NIR Ck =59,76 F > Fyro.05:1:2)
zasadowy octan ofowiu Ckpy, = 54,42 F =26
Syrop 2
NIR Ck =53,90 F > Fyro0s:1:2)

F«r — odczytane z tablic przy danym poziomie istotnosci i stopniach swobody
Fxr (0,05:1:2 = 18,51
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Z danych literaturowych wynika, ze przy oznaczaniu
polaryzacji bez klarowania w bliskie] podczerwieni
(NIR) istotne znaczenie ma przygotowanie probki do
pomiaru zapewniajgce idealng klarownosc przesgczu.

Do sgczenia nalezy stosowac:

1. odpowiednig bibute filtracyjng (np. Whatman 91),

2. dodatek srodka utatwiajgcego filtracje (np. ziemie
okrzemkowa),

3. specjalny zestaw do saczenia pod proznia, aby
czas filtracji byt mozliwie krotki.

Kuchejda M., Ramirez S. i Yilmaz S.: NIR polarimetry/sample preparation for

sucrose measurement and assessment of an automated system for colour,

turbidity and ash determination. International Sugar Journal 2005, 107 (1277),
302-307.
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W zasadzie nie nalezy oczekiwaC otrzymania
doktadnie takich samych wynikow w obu metodach.
Zwigzane jest to z innym sktadem chemicznym
polaryzowanych probek. W metodzie z klarowaniem
usuwane sg nie tylko substancje barwne, ale takze
pewne ilosci niecukrow optycznie czynnych.
Natomiast w metodzie bez klarowania sktad
chemiczny probki jest nie zmieniony.

Réznice bedg tym wieksze, im nizsza jest jakosc¢
badanych produktow.
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Podsumowanie

v Wykonane badania potwierdzity, ze polaryzacje
w soku gestym | syropach mozna oznaczac
bez klarowania metodg w bliskie] podczerwieni
(NIR). Jednakze analiza statystyczna wykazata,
ze uzyskane roznice w  poroéwnaniu
Z O0znhaczaniem zawartosci sacharozy z
klarowaniem octanem otowiu sg statystycznie
Istotne.

v W soku surowym i w melasie oznhaczenie
polaryzacji bez klarowania w  Dbliskie]
podczerwieni (NIR) nie dato pozytywnych
wynikow.
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Podsumowanie

v" Nalezy przypuszczac, ze na uzyskane wyniki miata
wptyw zarowno masa produktu wzieta do
oznaczenia, przygotowanie probki do pomiarow
polarymetrycznych, jak rowniez ilos¢ wykonanych
powtorzen niezbednych do przeprowadzenia
analizy statystycznej.

v" Metoda oznaczanie polaryzacji w Dbliskig]
podczerwieni (NIR) jest korzystna dla srodowiska
naturalnego, jest mniej czasochtonna | nie wymaga
uzycia zadnych reagentow W porownaniu
z metodg z zastosowaniem srodkow klarujgcych
zawierajgcych zwigzki otowiu.
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Podsumowanie

v. Badania nad oznaczaniem polaryzacji bez
dodatku odczynnikow  klarujgcych  metoda
w bliskie] podczerwieni (NIR) powinny by¢ nadal

kontynuowane.




