Analiza probek Srodowiskowych lekow i zywnosci
Oznaczanie zawarto$ci cukrow bezposrednio redukujacych metodg Bertranda
/wg PN-67/A-86430/

Wiadomosci wstepne

Laktoza nalezy do dwucukrow bezposrednio redukujacych i dlatego jej zawartos$¢
mozna oznacza¢ tzw. metodami redukcyjnymi, np. metoda Bertranda lub Lane-Eynona.
Produkty mleczarskie takie, jak lody i mleko zageszczone stodzone, oprocz laktozy,
zawierajg takze sacharozg¢. Przy badaniu zawartosci sacharozy w tych produktach metoda
redukcyjng konieczne jest oznaczenie laktozy (metoda bezposrednia), a nastgpnie
przeprowadzenie hydrolizy (inwersji) sacharozy do cukrow prostych (glukozy i fruktozy)
i ponownego oznaczenia ogélnej zawartosci cukrow redukujacych (po inwersji).

Zasada oznaczania laktozy metodami redukcyjnymi

W metodach redukcyjnych wykorzystuje si¢ zdolnos¢ laktozy do redukowania
zwigzkow Cu(Il), a nastgpnie oznacza ilo$¢ miedzi zredukowanej do Cu20O. Reakcje
redukcji zwigzkow miedzi(Il) do tlenku miedzi(I) przeprowadza si¢ w $rodowisku
alkalicznym i w podwyzszonej temperaturze.

Metoda Bertranda

W praktyce laboratoryjnej najczesciej stosuje si¢ metodg Bertranda, w ktorej badany
roztwor cukru zadaje si¢ okreslong iloscig ptynu Bertranda I i I i calo$¢ gotuje przez
ok. 3 minuty Wytragcony osad Cu2O oddziela si¢, przemywa na saczku (typu Schotta
3G4) i rozpuszcza w plynie Bertranda III. Otrzymany roztwor miareczkuje si¢ nastgpnie
mianowanym roztworem KMnOs do jasnordézowego zabarwienia. Ilo$¢ oznaczonego
w ten sposob Cu20 przelicza si¢ na zawarto$¢ cukru, korzystajac z odpowiednich tablic.

W poszezeg6lnych etapach oznaczenia zachodza odpowiednie reakcje:
- po zmieszaniu plynu Bertranda I i II
CuSOs4 + 2NaOH = Na2SOs + Cu(OH)2
Cu(OH)2 + CsHaKNaOgs = Cu(C4H2KNaOgs) + 2H20

- podczas gotowania roztworu cukru z ptynem Bertranda I 1 11
cukier + 2 Cu(C4H2KNaOgs) + 2H20 = utleniony cukier + 2C4sH4sKNaOg + Cu20

- po dodaniu ptynu Bertranda I1I do osadu Cu2O
Cu20 + Fea(SO4)s + HaSOs = 2CuSOs4 + 2FeSO4 + H20

- podczas miareczkowania roztworem KmnQO4
10FeSO4 + 2 KMnO4 + 8H2S04 = 5Fe2(S04); + K2SO4 + 2MnSO4 + 8H20

Sprzet i odezynniki

- waga analityczna

- zlewka o pojemnosci 50 cm®

- cylinder miarowy o pojemnosci 50 cm?

- pipety miarowe o pojemnosci 5,00 cm? (x2) i 20,00 cm?® (x3)

- kolby miarowe o pojemnosci 100,0 i 250,0 cm®

- kolby stozkowe o pojemnosci 200 cm® (x2) i 300 cm?

- lejek szklany z saczkiem z bibuly filtracyjnej (§redni)

- zestaw do s3aczenia pod obnizonym ci$nieniem (2 kolby ssawkowe, saczek ze spiekiem
typu Schotta 3G4)

- biureta

- trojnog z ptytka metalowa

- tryskawka

- roztwor A — zawiera 150 g KaFe(CN)s-3H20 (cz.d.a.) w 1 dm’?

- roztwor B — zawiera 300 g ZnSO4-7H20 (cz.d.a.)) w 1 dm®

- plyn Bertranda I — zawiera 40 g CuSO4-5H20 (cz.d.a.) w 1 dm®

- pltyn Bertranda II — zawiera 150 g NaOH (cz.d.a.) i 200 g CsH4sKNaOs (winian
potasowo-sodowy, cz.d.a.) w 1 dm?

- plyn Bertranda III — zawiera 50 g Fex(SO4)3 (cz.d.a.) i 200 g stgzonego H2SO4 (cz.d.a.)
w1 dm?

- mianowany roztwor KMnOy (cz.d.a.) o stezeniu 0,02 mol/dm?

Przygotowanie roztworu do oznaczen

Do zlewki o pojemnosci 50 cm® odwazyé¢ 12,5 g lodow (lub odmierzy¢ pipetg 20,00
lub 25,00 cm® mleka) i przenie$é ilosciowo do kolby miarowej o pojemnosci 250,0 cm?,
przeptukujac zlewke kilka razy wodg destylowana. Nastepnie doda¢ 5,00 cm? roztworu
A 1 roztworu B, wymieszaé¢, uzupeli¢ woda destylowana do kreski, ponownie
wymiesza¢ 1 pozostawi¢ na 10 min., po czym, przesaczy¢ przez bibule filtracyjna do
kolby stozkowej o pojemnosci 300 cm®. Otrzymany przesacz pozostawi¢ do oznaczania
zawartosci cukréw bezposrednio redukujacych.

‘Wykonanie oznaczenia

Do kolby stozkowej o pojemnoséci 200 cm® odmierzy¢ pipeta 20,00 cm® przesaczu,
doda¢ po 20,00 cm® pltynu Bertranda I i plynu Bertranda II, ustawi¢ na plytce
metalowej nad palnikiem i mozliwie szybko doprowadzi¢ do zagotowania, po czym
doktadnie przez 3 min. utrzymywa¢ w stanie lekkiego wrzenia. Nastgpnie kolbe
z zawarto$cig wstawi¢ szybko do zimnej wody (w potozeniu skosnym), a jej $cianki
spluka¢ ciepta woda destylowana z tryskawki tak, aby caty osad Cu2O znajdowat si¢ pod
warstwg wodna. Pltyn nad osadem powinien mie¢ barwe¢ niebieska, co $wiadczy
o nadmiarze niezredukowanych jonow Cu(Il).

Po ostudzeniu, ptyn znad osadu CuO ostroznie zdekantowaé na saczek Schotta
i przesaczy¢ do kolby ssawkowej. Osad w kolbie stozkowej przemy¢ 2-3 razy woda
destylowang o temp. ok. 70°C i kazdorazowo, po chwilowym odstaniu i opadni¢ciu osadu
Cu20, przesaczy¢ wode znad osadu przez saczek Schotta. W toku tych czynnosci osad



Cu20 nie powinien stykac si¢ z powietrzem i dlatego przy dekantowaniu ptynu z kolby
nalezy zawsze pozostawia¢ jego cze$¢ w kolbie. Na saczku Schotta zawsze pozostawic
ok. 1-cm warstwe wodna nad osadem.

Do przemytego osadu Cu20 w kolbie nalezy doda¢ 20,00 cm® pltynu Bertranda III,
przenie$¢ caly roztwoér na saczek Schotta i przesaczy¢ do czystej kolby ssawkowej, po
czym kolbe poptukaé kilka razy woda destylowang i przesaczy¢. Kolbg¢ ssawkowa
odlaczy¢ z zestawu 1 zmiareczkowaé uzyskany roztwoér mianowanym roztworem KMnO4
(0,02 mol/dm?) do lekko rézowego zabarwienia utrzymujgcego si¢ przez 30 s.

Wiedzac, ze 1 cm® roztworu KMnOs o stezeniu 0,02 mol/dm® odpowiada (w tych
warunkach oznaczenia) 6,357 mg Cu, obliczy¢ ilo§¢ (mg) zredukowanej miedzi
i odczyta¢ ilos¢ odpowiadajacych jej cukréw bezposrednio redukujacych z tabeli.

Ilo$¢ miedzi zredukowanej i odpowiadajace jej ilosci cukru w metodzie Bertranda

[lo§¢ Cu, mg Tlos¢ cukru, TIlo§¢ Cu, mg Ilos¢ cukru, Ilos¢ Cu, mg Ilos¢ cukru,

mg mg mg
30 14,73 77 39,62 124 66,88
31 15,24 78 40,18 125 67,49
32 15,75 79 40,74 126 68,09
33 16,25 80 41,31 127 68,70
34 16,76 81 41,87 128 69,31
35 17,27 82 42,43 129 69,92
36 17,77 83 42,43 130 70,54
37 18,28 &4 43,56 131 71,15
38 18,78 85 44,12 132 71,76
39 19,30 86 44,68 133 72,38
40 19,80 &7 45,25 134 72,99
41 20,32 88 45,81 135 73,60
42 20,84 &9 46,37 136 74,22
43 21,37 90 46,93 137 74,83
44 21,89 91 47,50 138 75,45
45 22,42 92 48,06 139 76,06
46 22,94 93 48,64 140 76,69
47 23,47 94 49,21 141 77,31
48 24,00 95 49,79 142 77,94
49 24,53 96 50,37 143 78,56
50 25,06 97 50,95 144 79,19
51 25,59 98 51,53 145 79,81
52 26,12 99 52,10 146 80,44
53 26,66 100 52,68 147 81,06
54 27,19 101 53,36 148 81,69

55 27,72 102 53,84 149 82,32

56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72
73
74
75
76

28,25
28,78
29,31
29,84
30,38
30,92
31,46
32,01
32,55
33,09
33,63
34,17
34,72
35,26
35,80
36,34
36,89
37,43
37,97
38,51
39,06

103
104
105
106
107
108
109
110
111
112
113
114
115
116
117
118
119
120
121
122
123

54,42
54,99
55,57
56,15
56,73
57,31
57,86
58,47
59,06
59,65
60,24
60,82
61,42
62,03
62,64
63,24
63,85
64,45
65,06
65,67
66,27

150
151
152
153
154
155
156
157
158
159
160
161
162
163
164
165
166
167
168
169
170

82,95
83,59
84,22
84,86
85,49
86,13
86,76
87,40
88,03
88,67
89,30
89,94
90,58
91,23
91,88
92,52
93,17
93,82
94,47
95,12
96,77




