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STANOVENI OBSAHU SKROBU

1 Ugel a rozsah

Postup je urCen pro stanoveni obsahu Skrobu ve vzorcich rostlinného pivodu. V piipadé
stanoveni obsahu Skrobu v bramborach a vyrobcich z brambor se postupuje podle prislusné
modifikace.

2 Princip

Vzorek se hydrolyzuje zfedénou kyselinou chlorovodikovou, pfitomné bilkoviny se odstrani
Carrezovymi Cinidly a poté se Skrob stanovi polarimetricky zméfenim optické otacivosti.
Soucasné se provede korekce na opticky aktivni latky rozpustné v roztoku 40% ethanolu.

3 Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.
1 Destilovana nebo deionizovana voda.

2 Kyselina chlorovodikova, 35 % (m/m), p(HCl) = 1,18 g/ml.

3 Kyselina chlorovodikova, c(HCI) = 0,116 mol/l.

Ptiprava: V 1000ml odmérné bance se ptida 10,3 ml kyseliny chlorovodikové (2) do asi
500 ml vody (1). Po vytemperovani se doplni vodou (1) po znacku. Piesna koncentrace
kyseliny chlorovodikové se kontroluje titraéné (viz poznamka €. 1).

4  Kyselina chlorovodikova, c(HCI) = 0,312 mol/l.

Ptiprava: V 1000ml odmérné bance se ptida 27,5 ml kyseliny chlorovodikoveé (2) do asi
500 ml vody (1) . Po vytemperovani se doplni vodou (1) po znacku. Pfesna koncentrace
kyseliny chlorovodikové se kontroluje titraéné (viz poznamka €. 1).

5 Kyselina chlorovodikovéa, c(HCI) = 7,0 mol/l.

Ptiprava: Do asi 300 ml vody (1) se za stdlého michani a chlazeni ptfidava postupné
618 ml kyseliny chlorovodikové (2). Po vytemperovani se roztok pievede do 1000ml
odmérné banky a doplni vodou (1) po znacku.

6  Kyselina octova ledové, 99,8 % (m/m), p(CH3;COOH) = 1,05 g/ml.
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7  Carrezovo cinidlo L.
Ptiprava: 21,9 g octanu zine¢natého dihydratu se rozpusti asi v 50 ml vody (1), pfidaji
se 3 ml ledové kyseliny octové (6). Roztok se kvantitativné ptevede do 100ml odmérné
bariky a doplni vodou (1) po znacku.

8 Carrezovo ¢inidlo II.
Ptiprava: 10,60 g hexakyanoZeleznatanu draselného trihydratu se rozpusti ve vodé
a po prevedeni do 100ml odmérné baiiky se doplni vodou (1) po znacku.

9  Ethanol, = 96 %, denaturovany.

10  Ethanol, ¢(C2HsOH) = 40 % (V/V).
Ptiprava: Smicha se 420 ml ethanolu (9) a 580 ml vody (1). Roztok se zneutralizuje
na indikéator fenolftalein.

11 Hydrogenuhlicitan draselny, roztok, c((KHCO3) = 0,116 mol/I
Ptiprava: Hydrogenuhli¢itan draselny se susi 2 h v susarné pii 98 °C. Po zchlazeni
v exsikatoru se navazi 1,161 g, rozpusti se ve vodé (1), kvantitativné se pievede
do 100ml odmérné banky a doplni po znacku vodou (1).

12 Hydrogenuhlicitan draselny, roztok, c((KHCO3) = 0,312 mol/l.
Ptiprava: Hydrogenuhli¢itan draselny se susi 2 h v susarné pii 98 °C. Po zchlazeni
v exsikatoru se navazi 3,124 g, rozpusti se ve vodé (1), kvantitativné se pievede
do 100ml odmérné banky a doplni po znacku vodou (1).

13 Methyloranz, indikéator, 0,1% roztok.
Ptiprava: 0,1 g methyloranze se rozpusti ve vod¢ a po pievedeni do 100ml odmérné
banky se doplni vodou (1) po znacku.

Poznamky

1 Presna koncentrace roztokii kyseliny chlorovodikové (3) a (4) se kontroluje nasledujicim

postupem.: Do 250ml titracni banky se pipetuje 10 ml roztoku hydrogenuhlicitanu
draselného (11), tj. mnozstvi, které odpovida teoretické spotiebe 10 ml roztoku kyseliny
chlorovodikové (3). Pridaji se (2 — 3) kapky methyloranze (13) jako indikatoru. Titruje
se roztokem kyseliny chlorovodikové (3) do prave postrehnutelného rizovo-cerveného
zbarveni. Poté se banka zakryje hodinovym sklem a pomalu se zahriva k varu, pricemz
dojde k odbarveni roztoku do zZluto-oranzova. Roztok se prestane zahiivat a ochladi se.
Roztok by mél po vychladnuti ziistat zluto oranZovy (pokud se zbarvi zpét do rizovo-
Cerveného zbarveni, byl roztok pretitrovan a stanoveni se opakuje). Hodinové sklo
se opldachne do titracni banky a roztok se dotitruje roztokem kyseliny chlorovodikové (3)
do riizove-cerveného zbarveni. Pokud se stanoveny faktor nerovnad 1, upravuje se roztok
kyseliny chlorovodikové dle potieby bud destilovanou vodou nebo kyselinou
chlorovodikovou (2).
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Vieorer. je teoreticky objem roztoku kyseliny chlorovodikové (3) potiebny k titraci
roztoku hydrogenuhlicitanu draselného (11) v ml (tzn. 10 ml),

V je skutecny objem kyseliny chlorovodikové (3) spotrebovany pri titraci v ml.

Presna koncentrace roztoku kyseliny chlorovodikové (4) se stanovi popsanym postupem
za pouziti odpovidajiciho roztoku hydrogenuhlicitanu draselného (12).

4  Pristroje a pomiicky

1 Analytické vahy s ptesnosti nejméné 0,001 g.

2 Polarimetr s polarizac¢ni trubici o délce 200 mm, napi. Polarimetr MCP-300.
3 Vodni lazen s regulaci teploty.

4 Kohlrauschova nebo cukrovarnicka odmérna banka, 100 ml.

5 Varna banka se zabrusem, 250 ml.

6 Chladi€ vodni zpétny, se zabrusem.

7  Filtracni papir nizké hustoty, kruhové vysece 18,5 cm.

5 Postup

5.1 Stanoveni celkové optické otacivosti

Do 100ml Kohlrauschovy nebo cukrovarnické bainky se navazi 2,5 g zkusebniho vzorku
s presnosti 0,001 g, piida se 25 ml kyseliny chlorovodikové (4) a obsah se promicha. Dal$imi
25 ml téze kyseliny (4) se oplachnou ptipadné ulpélé zbytky vzorku na sténach baiiky, obsah
banky se promicha a vlozi se do vrouci vodni lazn€ na 15 min. Uvedena doba se pocita
od okamziku, kdy vodni lazen po vloZeni banky se vzorkem opét dosahne varu. Béhem
prvnich 3 min se bankou ve vrouci vodni lazni krouzi a dale se s ni v pravidelnych intervalech
protiepava. Po vyjmuti z lazn¢ se ptida asi 20 ml vody (1) a baika se rychle ochladi na
laboratorni teplotu.

K obsahu odmérné banky se pfidd 5 ml Carrezova cinidla I (7), obsah baiky se 1 min
promichava. Dale se ptfidd 5 ml Carrezova ¢inidla II (8) a opét se promichdva 1 min. Necha
se stat 15 min pfi laboratorni teploté. Poté se obsah odmérné banky doplni po znacku vodou
(1) a promicha. Obsah se filtruje ptes suchy papirovy filtr. Pokud filtrat neni ¢iry, znovu
se prelije pres tentyz filtr. V ptipadé, ze se filtrat nevyceti, pouzijeme dvojnasobné mnozstvi
Carrezovych ¢inidel.

Ciry filtrat se prevede do polarizacni trubice a na polarimetru se zmé&fi opticka otacivost.

Schvalil: RNDr. Jifi Zbiral, PhD., feditel NRL
Platné od: 1. 10. 2019




, , . v Strana
Narodni referenéni laboratof 4

g\ Jednotné pl'a’CO’an poostupy — Vydin |
testovani odrud
50030.1 — Stanoveni obsahu Skrobu Revize 1

Poznamky

2 U vzorkit brambor a vyrobkii z brambor se na stanoveni celkové optické otacivosti
pouzije kyselina chlorovodikova (3) o koncentraci 0,116 mol/l. Navazuje se 10 g vzorku
s presnosti 0,001 g. Dalsi postup prdce je stejny.

3 Pro spravnost metody je diilezita doba trvani a teplota hydrolyzy. Je nutné pouzit vodni
lazen primerené velikosti, aby bylo mozno zajistit rychly narist teploty a stabilni
teplotni podminky.

5.2 Stanoveni optické otacivosti latek rozpustnych ve 40% ethanolu (korekce na obsah
opticky aktivnich latek)

Do 100ml Kohlrauschovy nebo cukrovarnické banky se navazi 5 g vzorku s presnosti 0,001 g,
prida se 80 ml roztoku ethanolu (10). Banka se neché stat 1 h pfi laboratorni teploté. Béhem
této hodiny se Sestkrat silné protiepe, aby se zajistilo dikladné promichani analytického
vzorku s ethanolem. Poté se obsah banky doplni ethanolem (10) po znacku, promicha
se a filtruje pres suchy filtr. Pokud filtrat neni ¢iry, znovu se pielije pres tentyz filtr.

Do 250ml varné banky se zabrusem se odpipetuje 50 ml takto pfipraveného filtratu a piida
se 2,1 ml kyseliny chlorovodikové (5). Obsah banky se promichd, baiika se spoji se zpétnym
chladi¢em a ponoii se do vrouci vodni l4zn€ na 15 min. Poté se baiika vyjme, sejme se zpétny
chladi¢, ktery se vyplachne vodou (1) do banky. Banka sroztokem se vytemperuje
na laboratorni teplotu, obsah se pfevede do 100ml odmérné baiky (4) a déale se postupuje
stejné jako v bod¢ 5.1.

Poznamky

4 U brambor nebo produktu z brambor se pri stanoveni korekce na obsah opticky
aktivnich latek postupuje nasledovne. Do 250ml odmérné baiiky se odvazi 12,5 g vzorku
s presnosti 0,001 g, obsah banky se dopini po znacku vodou (1) a promichd. Barka
se za obcasného promichani necha stat 1 h pri laboratorni teploté. Potom se obsah
banky filtruje pres suchy filtr do kadinky. Presne 50 ml filtratu se odpipetuje do 250ml
varné banky se zabrusem a postupuje se tak, jak je popsano ve druhém odstavci bodu
5.2.

5 V priitbehu meéreni velkych sérii nekterych jednoslozkovych vzorkii (kukurice zrnova,
pSenice setd, tritikale, jecmen a brambory) bylo zjisténo, ze korekce na obsah opticky
aktivnich latek (o) se u vsech vzorkit rovna nule.
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6  Vypocet a vyjadreni vysledki
Obsah skrobu vyjadieny v hmotnostnich procentech (%) se vypocita podle vztahu

2000 (a, ~ ;)

20
ap

x k

kde o je thel otaceni v kruhovych stupnich, zjistény postupem podle 5.1,
o2  Uhel otaceni v kruhovych stupnich, zjiStény postupem podle 5.2,
a; mérna optickd otacivost istého Skrobu ve stupnich (viz tabulka &.1),

k 0,34620 — konstanta pro prepocet stupiili (1°mezinarodni = 0,34620 °kruhovych).

Poznamky

6  Pri vypoctu obsahu skrobu u brambor a vyrobkit z brambor je nutné zohlednit odlisné
navazky vzorku pro stanoveni podle bodu 5.1 a 5.2. Obsah Skrobu vyjadreny
v hmotnostnich procentech (%) se pak vypocita podle vztahu

L 2000 X[2,5a1 ~ 12,50:2J>< L

20
apy \ m  m

kde m; je hmotnost navazky vzorku v g, pro postup podle 5.1,
m>  hmotnost navazky vzorku v g, pro postup podle 5.2.
a;  uhel otaceni v kruhovych stupnich, zjistény postupem podle 5.1,
o2 uhel otaCeni v kruhovych stupnich, zjistény postupem podle 5.2,
20

o, mérna optickd otacivost Cistého Skrobu ve stupnich (viz tabulka ¢.1),

k 0,34620 — konstanta pro ptepocet stupiiti (1°mezinarod. = 0,34620 °kruh.).

Vysledek stanoveni obsahu skrobu se udava jako primér ze dvou paralelnich stanoveni
za predpokladu, ze je splnén pozadavek na hodnotu opakovatelnosti.
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Tabulka ¢&.1. Ciselné hodnoty mérné optické otacivosti 2 pro jednotlivé druhy $krobu.

Druh $krobu Ciselna hodnota « ;) (ve stupnich)
Ryzovy skrob +185,9
Bramborovy $krob +195,4
Kukufi¢ny skrob + 184,6
PSeni¢ny Skrob a Skrob z tritikale +182,7
Je¢ny skrob + 181,5
Ovesny skrob +181,3
Jiné druhy Skrobu a Skrobovych smési +184,0

7 Literatura
1 CSN 46 7092-21 Metody zkouseni krmiv — Cast 21: Stanoveni obsahu §krobu.

2 CSN EN ISO 10520 Piirodni $krob — Stanoveni obsahu $krobu — Ewersova
polarimetrickd metoda.
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