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Azucar blanco - Métodos de andlisis - Parte 4. Método
Braunschweig para la determinacion de la polarizacion por
polarimetria
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NABISCO Royal Chile Ema Arrieta
Servicio Nacional del Consumidor, SERNAC Miguel Valenzuela
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Esta norma se estudié para actualizar el método de ensayo para la determinacion de la
polarizacion en el azdcar blanco.

Esta norma es equivalente a la norma ICUMSA "Method GS2/3-1 (1994), The
Braunschweig method for the polarisation of white sugar by polarimetry - Official, con
desviaciones menores en aspectos de forma.

Esta norma ha sido aprobada por el Consejo del Instituto Nacional de Normalizacién, en
sesion efectuada el 29 de Octubre de 1996.

Esta norma ha sido declarada Norma Chilena Oficial de la Republica por Resolucién N°
655, de fecha 31 de Diciembre de 1996, del Ministerio de Economia, Fomento y
Reconstruccién, publicada en el Diario Oficial N° 35.669, del 18 de Enero de 1997.
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Azlcar blanco - Métodos de analisis - Parte 4: Método
Braunschweig para la determinacion de la polarizacion por
polarimetria

1 Alcance y campo de aplicacion

1.1 Esta norma establece el método Braunschweig para la determinacién de la
polarizacion del azucar blanco por polarimetria. Este método mide la rotacion éptica de
soluciones de azlcares blancos, comparada con la rotacién optica de una solucion
estdndar de sacarosa pura (2.1).

1.2 El método es aplicable a azucares blancos de bajo color y turbidez, con una humedad
no mayor de 0,1% y gue no necesitan clarificacion.

1.3 Los azucares blancos cuyas polarizaciones no puedan ser medidas sin clarificacion,
deben ser medidas de acuerdo al método indicado en NCh2373/1 para azucar crudo.

2 Definiciones

2.1 solucion estandar de sacarosa pura : se define como la solucién obtenida al pesar en
vacio 26,0160 g de sacarosa pura, disuelta en agua destilada, regulada a 20,00°C, hasta
un volumen final de 100,000 ml. Esto corresponde a 26,000 g pesados en aire y
disueltos en agua destilada, regulada a 20,00°C, hasta un volumen final de 100,000 ml.

2.2 base del punto 100°Z de la Escala Internacional de Azlcar: es la rotacion Optica de la
solucion estédndar de sacarosa pura (2.1), a la longitud de onda de la linea verde del
isétopo del mercurio **®*Hg, 546,2271 nm en el vacio, a 20,00°C en un tubo de 200,000
mm. Esta rotacion 6ptica es 40,777 = 0,001° angular. Para otras longitudes de onda la
rotacion Optica cambia; para la conversion de esta dispersion rotatoria de la sacarosa se
emplea la férmula de Bunnagel. Para la longitud de onda de 589,4400 nm en el vacio, de
la luz amarilla de sodio filtrada espectralmente, el punto 100°Z es 34,626 =+ 0,001°
angular. Para los instrumentos con cufia de cuarzo, la longitud de onda efectiva ha sido
fijada a 587,0000 nm situando el punto 100°Z en 34,934 =+ 0,001° angular. Este valor
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de rotacién no tiene significancia practica pero sirve para calcular el valor de polarizacién
de una placa de cuarzo para control, en los instrumentos con cufia de cuarzo.

3 Principio

La rotacion Optica de una muestra de azucar es la suma algebraica del efecto
predominante de su contenido de sacarosa, modificado por trazas de otros constituyentes
Opticamente activos.

Este es un andlisis fisico que comprende tres pasos basicos:

- preparacion de una soluciébn normal de la muestra disuelta en agua, en un matraz
volumétrico de 100 ml;

- determinacion de la masa de la solucion con el objeto de calcular posteriormente y si
corresponde, una correccion final de la polarizacién por volumen; y

- determinacién de la polarizacion por medicién de la rotacién Optica de la solucion
comparada con la rotacién oOptica de la solucién estandar de sacarosa.

4 Aparatos

4.1 Sacarimetro con Escala Internacional de Azulcar, calibrado en °Z y una exactitud
de = 0,01° Z.

NOTA 1) También se pueden usar otros polarimetros con escalas lineales. Los valores obtenidos deben
transformarse a °Z mediante la determinacion de un factor de conversién empleando una placa de cuarzo,
certificada oficialmente en °Z (4.2), de acuerdo al siguiente procedimiento. La temperatura de la placa de

cuarzo, tp, y su rotacion, Q , en la escala del instrumento son medidos tomando en cuenta el punto cero del

instrumento. Si el valor certificado de la placa a 20°C es on (ver NOTA 3), el factor de conversion es:

_ Q,{1+0,000144t, - 20)}
Q

Todas las mediciones de rotacion dptica obtenidas con el instrumento deben multiplicarse por este factor.

f

4.2 Placa de cuarzo para control, certificada oficialmente en °Z a 20°C. El valor certificado
de la placa debera ser lo mas proximo a 100°Z.

4.3 Matraces para analisis de azucar, de 100 ml, que cumplan con las especificaciones
ISO para la clase A, es decir, con una desviacion no mayor de 0,1 ml con respecto a
100 ml.

4.4 Tubo de polarimetro, de 200 mm de longitud (o de la longitud especifica para el
sacarimetro empleado), que cumpla con la tolerancia ICUMSA para la clase A, es decir,
con una desviacion no mayor de 0,01% con respecto al valor establecido. El tubo
preferiblemente deberia estar provisto de una camisa y conectado al bafio de agua
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controlado por un termostato (4.7), para mantener la solucién a una temperatura de
20,0°C =+ 0,1°C durante la medicion.

4.5 Vidrios para tubos de polarimetro, que cumplan con las especificaciones de ICUMSA.
4.6 Balanza analitica, con una precision de 1 mg.
4.7 Bafio de agua, controlado termostaticamente a 20,0°C = 0,1°C.

4.8 Material usual de laboratorio

5 Procedimiento

Usar solo agua destilada o desionizada.

Hacer todas las pesadas sin correcciones por presién atmosférica.
5.1 Determinacién de la masa del matraz

Limpiar muy bien el matraz, enjuagar con agua y secar en un horno a 40°C. Sacar del
horno, enfriar y durante el enfriamiento, pasar a través del matraz una corriente de aire
(por ejemplo, mediante un tubo de vidrio conectado a una bomba de vacio), con el objeto
de remover cualquier agua residual. Cuando se alcance la temperatura ambiente
(aproximadamente 30 min), pesar el matraz a == 0,001 g.

5.2 Preparacion de la solucion de la muestra

Pesar 26,000 g == 0,001 g de la muestra y transferirla al matraz de 100 ml seco y tarado
(5.1), con aproximadamente 60 ml de agua. Disolver el azGcar con agitacién suave y sin
calentar. Agregar agua hasta bajo la marca del aforo.

Ajustar la temperatura de la solucién de azucar a 20,0°C manteniéndola en el bafio de
agua (4.7). Secar la pared interior del cuello del matraz con papel filtro y ajustar el
volumen de la solucion exactamente a la marca del aforo con agua (20,0°C), empleando
una jeringa hipodérmica o bien, una pipeta capilar. Cubrir el matraz con un pequefio vidrio
de reloj para evitar pérdidas por evaporacién y secar cuidadosamente la pared exterior.
Colocar el matraz durante 30 min al lado de la balanza para lograr un equilibrio de la
temperatura. A continuacion, remover el vidrio de reloj y pesar el matraz con una
exactitud de = 0,001 g. Sellar el matraz con una tapa limpia y seca, y mezclar su
contenido completamente mediante agitacion manual.

5.3 Correccion a cero del polarimetro

Registrar la lectura del instrumento con el compartimento vacio (sin tubo ni placa), P.

Cuando se usen sacarimetros con cufia de cuarzo, el instrumento debe estar en equilibrio
térmico con el medio ambiente.

NOTA 2) La temperatura ambiente del laboratorio debe estar comprendida en el rango de temperatura de
calibracion del polarimetro.
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5.4 Correccion de lectura del tubo del polarimetro

Colocar el tubo vacio, limpio y seco, en el polarimetro y registrar la lectura, Pg.

5.5 Rotacion optica de la placa de cuarzo para control

5.5.1 Para mediciones con polarimetros circulares fijar un termémetro en el lado exterior
de la placa de cuarzo, de manera tal que el bulbo del primero esté en contacto con dicha
placa. Después de transcurrido el tiempo suficiente para que el termdémetro esté en
equilibrio con la placa, registrar la temperatura, t,, en °C. Registrar la lectura de la placa

de cuarzo a esa temperatura, Q,, en °Z.

5.5.2 Para mediciones con instrumentos provistos de cufia de cuarzo, es importante que
la placa de cuarzo y el instrumento estén en equilibrio térmico con el medio ambiente.
Registrar Q,, la cual, en este caso, es independiente de la temperatura. Registrar como

Q,, » el valor certificado de la placa de cuarzo, en °Z.

5.6 Rotacion optica de la solucién de azucar

LLenar el tubo del polarimetro empleado en 5.4 con la solucién de la muestra 5.2 a 20°C
(o bien, si hay desviacién, leer la temperatura, t,, Yy registrar), y colocar en el polarimetro

exactamente en la misma forma como en 5.4. Registrar la polarizacién, p,, en °Z. Si se
usa un instrumento con cufa de cuarzo, registrar la temperatura ambiente, t,, en °C.

La temperatura del compartimento para el tubo de la mayoria de los polarimetros
automaticos es considerablemente superior a la temperatura ambiente. Por lo tanto, la
temperatura de las placas de cuarzo para control y de los tubos de los polarimetros sin
control termostéatico, se elevard rapidamente después de colocarlos en el polarimetro.
Cuando se empleen tubos sin control de temperatura, es necesario medir la temperatura
de la solucién y la de la placa de cuarzo inmediatamente antes de colocarlas en el
polarimetro y leer la polarizacion dentro del minuto de haber colocado el tubo en el
polarimetro.

6 Expresion de los resultados
6.1 Calculos
Leer todas las mediciones en el polarimetro a &= 0,01°Z y las temperaturas a &= 0,1°C.

Calcular la polarizacion, P,,, corregida a 20°C, en la forma siguiente:

6.1.1 Para polarimetros circulares,

Q,, {1+0,000144 (t, - 20)}

P20=(P|_'PR) Q-P
t~To

{L+c(t, -20)}
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6.1.2 Para polarimetros con cufia de cuarzo,

P = (P.-Pq )QQ_”’P{1+c(tr - 20)+0,000144 (t, - 20)}

t 0

En las que:

P, = eslalectura en el polarimetro de la solucion, en °Z (5.6);

P, = eslalectura en el polarimetro del tubo vacio, en °Z (5.4);

Q,, = es el valor de polarizacion certificado en la placa de cuarzo para control, en
°Z; (5.5)

Q, = eslalectura en el polarimetro de la placa de cuarzo para control, en °Z (5.5);

P, = es lalectura del polarimetro vacio, en °Z (5.3);

t, = eslatemperatura de la placa de cuarzo, en °C (5.5.1);

t. = es latemperatura de la solucion, en °C (5.6);

t, = es la temperatura de la cufia de cuarzo (temperatura ambiente) durante la
lectura de la solucién, en °C (5.5);

¢ = 0,000467 para tubos (4.4) de vidrio de boro-silicato (por ejemplo, Duran,

Pyrex).
0,000462 para tubos (4.4) de vidrio de soda (vidrio corriente).

0,000455 para tubos (4.4) de acero inoxidable.

Cuando la temperatura de la solucion durante la lectura, t,, es igual a 20,0°C, la

expresion (t,- 20) sera cero y puede omitirse. Si es posible, usar un tubo con camisa,
mantenido a 20,0°C durante la medicion.

NOTA 3) Las placas de cuarzo certificadas, on , antes del 01 de Julio de 1988 estan en °S; para transformar

estos grados a °Z, multiplicar por 0,99971. Tomar en cuenta si las placas de cuarzo estan calibradas para
sacarimetros con cufia de cuarzo (longitud de onda efectiva, 587 nm) o para instrumentos circulares con luz
verde de mercurio (longitud de onda, 546,2271 nm).

Si la placa de cuarzo esté certificada para 587 nm y es usada en un instrumento con luz verde de mercurio de
546 nm, dividir el valor de polarizaciéon por 1,0018. Si es usada en un instrumento con luz amarilla de sodio de
589 nm, multiplicar el valor de polarizacién por 1,0001. Si la placa de cuarzo esta certificada para 546 nm y
es usada en un instrumento con cufia de cuarzo (587 nm), multiplicar el valor de polarizacion por 1,0018. Si
es usada en un instrumento con luz amarilla de sodio de 589 nm, multiplicar el valor de polarizacion
por 1,0019.

Los valores certificados de polarizacion son validos para tubos de 200 mm de longitud. Si se usa un
instrumento con un tubo de otra longitud, d, multiplicar el valor certificado por el factor 200/d.
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6.2 Correccion final de la polarizacion por volumen

Restar la masa del matraz (5.1) de la masa del matraz con la solucion (5.2) y leer en la
tabla 1 el volumen equivalente a la masa resultante. Si el valor obtenido de volumen
difiere de 100,000 ml corregir la polarizacibn P,,, aplicando el factor de correccién

indicado en la misma tabla 1.

Tabla 1 - Correccion de la polarizacion del azdcar blanco

m v Correccién*)
109,461 99,800 - 0,200
109,471 99,810 - 0,190
109,481 99,820 - 0,180
109,491 99,830 -0,170
109,501 99,840 - 0,160
109,511 99,850 - 0,150
109,521 99,860 - 0,140
109,531 99,870 - 0130
109,541 99,880 -0,120
109,551 99,890 -0,110
109,561 99,900 - 0,100
109,571 99,910 - 0,090
109,581 99,920 - 0,080
109,591 99,930 - 0,070
109,601 99,940 - 0,060
109,610 99,950 - 0,050
109,620 99,960 - 0,040
109,630 99,970 - 0,030
109,640 99,980 - 0,020
109,650 99,990 - 0,010
109,660 100,000 +=0
109,670 100,010 + 0,010
109,680 100,020 + 0,020

(Continda)
m  masa de la solucidn, en g (sin correccion por presion atmosférica)
Vv volumen de la solucién, en ml

)

correccion a ser aplicada a la lectura de la polarizacion, on en °Z.




Tabla 1 - Correccién de la polarizacion del azucar blanco

(Conclusién)

m v Correccion
109,690 100,030 + 0,030
109,700 100,040 -+ 0,040
109,710 100,050 -+ 0,050
109,720 100,060 + 0,060
109,730 100,070 + 0,070
109,740 100,080 -+ 0,080
109,750 100,090 + 0,090
109,760 100,100 -+ 0,100
109,770 100,110 -+ 0,110
109,780 100,120 -+ 0,120
109,790 100,130 -+ 0,130
109,800 100,140 -+ 0,140
109,810 100,150 -+ 0,150
109,820 100,160 -+ 0,160
109,830 100,170 -+ 0,170
109,840 100,180 -+ 0,180
109,850 100,190 -+ 0,190
109,860 100,200 -+ 0,200

m  masa de la solucién, en g (sin correccién por presion atmosférica)

Vv volumen de la solucién, en ml

*)  correccion a ser aplicada a la lectura de la polarizacion, on en °Z.

NCh1243/4

NOTA 4) Los datos de la tabla 1 son vélidos para pesadas realizadas a la presién atmosférica de 1013 hPa
(1,013 bar). Variaciones normales de = 30 hPa influyen en las correcciones de pesaje en &= 3 mg,
produciendo errores en la correccién de la polarizacion presentada en la tabla 1 de &= 0,003°Z. Esta correccion
puede ser omitida. Sin embargo, el descenso de la presién atmosférica con la altura produce valores de
correccion en la polarizacién mayores a los de la tabla 1, en 0,0013°Z por cada 100 m sobre el nivel del mar.
A 400 m sobre el nivel del mar, esta desviacion esta dentro de las tolerancias de lectura de las balanzas. Los
laboratorios ubicados a altitudes mayores deberian tomar en cuenta este efecto.

6.3 Resultado

Expresar el resultado como polarizacion en °Z, con una exactitud de = 0,01°Z.
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6.4 Precision
La repetibilidad y la reproducibilidad fueron calculadas de acuerdo con la norma
ISO 5725-1986.

La diferencia absoluta entre dos resultados obtenidos bajo condiciones de repetibilidad, no
deberian ser mayores de 0,066°Z.

La diferencia absoluta entre dos resultados obtenidos bajo condiciones de
reproducibilidad, no deberian ser mayores de 0,094°Z.
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