Refraktometr v pivovarské a sladarské laboratori
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Stupriovdni péfe o jakost zvyluje ndroky na vjkonnost pod-
nikovych laboratori. Refraktemetrické metody jsou rychlé
a v prevozni pragi vyhovujici, proto jsou vjhodné pri se-
riovgek analysdch. Autori popisuji praci s ponorngm re-
fraktometrem a poddraji podrobnjj ndvod k jeho pouZiti

1. Princip refrakiometrického méreni

Refraktometrické stanoveni obsahu extraktu v sla-
din& nebo pivé je zaloZeno na méFeni indexu lomu.
Dopada-li svételny paprsek urc¢ité vinové délky na
rozhrani dvou rizné hustych prostfedi, méni svoji
rychlost. Zménou rychlosti se odchyluje od plvod-
niho sméru v tom pripadé, jestliZe nedopadd kolmo
na rozhrani. Tento zjev se nazyva lom svétla a je
vyjadien Snellovym zadkonem: i
sina__
sin §
kde: « — tuhel dopadu,
g = fthel lomu,
n — index lomu.
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Obr. 1.

Méni-li se thel dopadu od 0° do 90 ¢ vzrista thel
lomu az do urcité hodnoty, které se fikiA mezni 1ihel
(£). Pfi tomto thlu dopadajici svétlo (¢ =—900) je
rovnob&zné s rozhranim a jelikoz sin 90 0 —1, plati
pro index lomu vztah

5 —— 1
sin g8

Index lomu je zavisly na vlnové délce svételného
paprsku a proto je nutno uvést u indexu lomu, pro
kterou vinovou délku je nalezen. Pro praxi se po-
uziva bilého svétla, a tim odpada uréeni vinové délky
pro index lomu. Rozklad bilého svétla, ktery nastava
pFi lomu se odstrani vhodnym kompensatorem a roz-
hrani svétla a stinu na stupnici refraktometru je
v tom misté, jako pFi pouZiti monochromatického
svétla, f

Pri refraktometrickém méfeni pfechazi svételny
paprsek z kapaliny do sklenéného hranclu a lame se
nejvyse pod meznim thlem (£’) a vystupuje z hra-
nolu pod uhlem «. K nalezené hodnotd ma stupnici
mozno zjistit index lomu kapaliny podle tabulky.

2. Popis refraktometru

Podstatnou ¢é4sti ponorného refraktometru (Zeiss)
je méfici hranol, objektiv, okular a odé¢itaci stupnice.
Pfed objektivem je vloZen kompensator, ktery je
spojen s otacecim prstencem. Vhodnym otodenim
prstence se odstrani barevny pruh na rozhrani svétla
a stinu. Empiricki stupnice je d&lena po dilcich od
—5 do 105. Desetiny dilki se odé&itaji ma mikro-
metrickém Sroubu, ktery je pod okuldrem na vné&jsi
strané tubusu. Index lomu mé&fictho hranolu je
1,3254—1,3664. Tento rozsah stadi pro vSechny pi-
vovarské a sladaiské rozbory.

3. Priprava refraktometru k rozboru

K pfisluSenstvi refraktometru patii temperovaci
lazen bud’ kruhovid nebo &tverhrana., Vo lazni je
plechovy stolek na zachyceni kyvet se zkouma-
nym roztokem. Zrcatko, které je umisténé pod tem-
perovaci lazni, se osvétli stolni lampou s matovou
(mléénou) Zarovkou (poZadavek je rozptylené
svétlo). OdraZené paprsky od zrcatka prochézeji za-
sklenym otvorem ve dnu 14zné do méficiho hranolu
refraktometru, ktery je ponofen do roztoku v ky-
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vetd, PFi vyméné 14zné, nebo zhotoveni nové je tfeba
provést velmi peclivé umisténi refraktometru, aby se
dosahlo nejostfejSiho rozhrani svétlého i tmavého
pole. PFi tom se postupuje takto: lazen i kyvety se

naplni vodou, ponofi se refraktometr a vzijemnym
posouvanim stolku s kyvetami, rAmu na zavéSeni
refraktometru a otaéenim zrcatka se najde spravna
poloha. Temperovaci ldzen se naplni vodou tak, aby
kyvety v ni byly ponofeny do vySe hladiny zkouma-
ného roztoku v kyveté.
4. Provedeni méreni

Lazen se vytemperuje na 20 °C. Refraktometr se
ponofi do destilované vody a na stupnici v zorném
poli okulidru se objevi rozhrani svétla a stinu. Oto-
¢enim okuldru se zaostfi stupnice a barevny pre-
chod na rozhrani svétlého a tmavého pole se odstrani
otadivym prstencem kompensatoru. Stupnice je roz-
délena na Fadu dilki, z nichZz kazdy desaty je ozna-
den 10, 20, 30 aZ 100. Odeéteni se provede tim zpii-
sobem, Ze se mikrometricky Sroub nastavi na nulu,
t. j. do krajni polohy smérem k sob&, aZ na zaraz-
ku. LeZi-li rozhrani svétla a stinu na p¥. mezi dilkem
26 a 27, zaznamenA se hodnota 26 a mikrometrickym
Sroubem se otoéi tak, aZ rozhrani splyne s dilkem 26.
Dilky na Sroubu znaéi desetiny, a odediti se s pres-
nosti na 1/, dilku, t. j. 0,05 (na p¥. 26,85). Mikro-
metrickym Sroubem se provede odeéteni 4X a vezme
se prumér. Tato hodnota se bézné nazyva , refrakce
zkoumaného roztoku p¥i 20 °C. Okular Zeissova re-
fraktometru novéjsiho typu je opatfen clonkou s ma-
l¥ymi otvory, &imZ se pfesnost odeéitini zvysi na
0,02 refrakece.

5. SBtanoveni vodni hodnoty refraktometru.

K stanoveni vodni hodnoty refraktometru se po-
uziva destilované vody. Destilovani voda ma pfi riz-
nych teplotach vykazovat tyto refrakee:

Teplota *C 15 | 16 | 17 |17,5]| 18 | 19 | 20 21

Refrakce 15,5 115,371 15.1 15,0 14,9 | 14,7 [14,5 | 14,25
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Obr. 3. Stupnice v zorném poli
refraktometru

Lisi-li se nalezend hodnota od tabulky vice nez 0,1
refrakce, je tfeba opravit vodni hodnotu na p¥. pro
20 °C takto:

Refraktometr je ponofen v destilované vodé a 1a-
zenl je vytemperovani na 20 °C. Mikrometricky Sroub
se nastavi na nulu. Otacivy bubinek (1) se pevné
pridrzi a svéraci Sroub (3) se otodenim k sob& po-
voli, az se stavéei kotoué¢ (2) uvolni. P¥i soudasném
Pozorovani stupnice se otddenim stavéciho kotoude

(2) postavi rozhrani svétla a stinu pFesné na
14, dilek. Stavéci kotoué ((2) se pevné pridrzi
a otadeci bubinek se postavi tak, aby proti ukazateli
byl dilek 5. Bubinek a stavéci kotoué se potom pevné
pridrZzi a svéraci Sroub se utdhne, Timto zplsobem
se nastavi pFipadné i vodni hodnoty pro jiné teploty.
Vodni hodnota se n8kolikrat prezkousi pfi dokonale
vytemperované lazni. Doporucuje se provést ¢astéiji
jeii kontrolu pifed za¢atkem rozbori.

6. Cisténi hranolu

Cistota hranolu refraktometru je podminkou
spravnych vysledkii. PFi ¢iSténi je tfeba dbat, aby se
otirAnim hranol neoh#al (provadi-li se mezi jednotli-
vymi stanovenimi) a tim se prodluZovala doba po-
tfebna k vyrovnani teplot mezi dvéma stanovenimi.
U vodnych roztokii jako je sladina a pivo postadi
oplachnuti v destilované vodé a osuSeni Inénou utér-
kou. Doporucéuje se &éast&ii oéistit hranol é&istym
lihem pro odstran&ni pripadné mastnoty.

U seriovych rozbort piv a sladin o pfiblizné stej-
né stupiiovitosti postaéi oplachnout hranol vzdy di-
kladné vzorkem, ktery bude méFen, a aZz po skondeni
rozhori provést ocisténi.

7. Stanoveni zddnlivého extraktu piva

Zdanlivy extrakt se zjisti podle platnych analytic-
kych predpisii v pivé zbaveném CO: pyknometricky
(2009/209) nebo hustomérem s presnosti na 0,0002
spec. hmoty (200/40) nebo cukromérem s presnosti
na 0,03 % vah. extraktu p¥i 20 °C. Hodnoty zjisténé
nékterym z uvedenych zpisobii (podle moZnosti la-
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Obr. 4. Mikrometricky &oub

boratofe) lze pomoci tabulek pfepoditat a vyjadfit
jako spec. hmotu p¥i 20 9C/20 °C nebo spec. hmotu
pfi 20 °C/4 °C podle toho, jak vyzaduje zplsob vy-
po¢tu popsany dale.

8. Refrakee piva

Refraktometricky lze stanovit skuteény extrakt
(n) a alkohol (A) a tim i plivodni stupfiovitost bez
destilace. Index lomu je soucasné ovlivnén obsa-
hem extraktu a alkoholu a proto je moZné stano-
venim zdanlivého extraktu a refrakce piva uréit
skutecny extrakt a alkohol a tim plivodni stuphiovi-
tost. Zdanlivy extrakt je zavisly ve skutecnosti na
tychZz hodnotich, ale je jimi ovliviiovin v jiném
sméru. Je proto moZné sestavit rovnice, podle nichz
je moZno vypoéitat skuteény extrakt a alkohol z hod-
not zdanlivého extraktu a refrakce,

K refrakci piva se pouZije vzorku pripraveného
pro stanoveni zdanlivého extraktu. Vodni lazen se
vytemperuje piesné na 20 °C a udrZuje se na této
teploté s presnosti na 0,1 °C. Pred zapodetim se pfe-
kontroluje vodni hodnota. Po vyimuti z destilované
vody se hranol ususi Inénou utérkou a pfed ponofe-
nim do kyvety s prvym vzorkem se timto oplachne.
Pfi stanoveni refrakce prvého vzorku je t¥eba pred
odedétenim vyékat 15 minut, u daldich 5 minut. Po
vyjmuti z prvého vzorku se hranol oplachne dalSim
vzorkem, ktery bude méfen. Piva p¥i seriovych roz-
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borech je tfeba sefadit podle stupfiovitosti a je nut-
né, aby teplota vzorki byla asi 20 °C, aby se pfi
oplachovini hranol neochlazoval nebo naopak, &imz
by se presnost sniZovala a doba mé&Feni prodluZovala.
Déle se postupuje pii méfeni jak uvedeno v bodé 4.
Z tabulky dale uvedené je patrno, jakym zplisobem
se projevuji zmény zdanlivého extraktu na vysledky
a souCasné je mozno podle ni posoudit, jak dalece
chyby pfi stanoveni zdanlivého extraktu a refrakce
ovliviiuji vysledek rozborii.

27 | 2,75 | 265|270 2.70!2,75 | 2,65 | 2,75 | 2,65
& | 1,01056] 1,00075 | 101036 | 1,01056 | 101056 | 1,00075 | 1.01036 | 1,01075 1,0103%
R |36,10 /36,10 | 36,10 36,20!36,00}36.20:36,00 36,00 36,20
n | 4,16 | 4,18 | 4,13 | 4,16 | 4,14 | 4,19 | 4,11 | 4,16 4,14
A | 318 | 3,12 | 3,23 | 3,20 | 3,15 | 3,15 | 3,20 | 3,10 3,26
P |10,31]10,27 | 10,44| 10,41 10,20 | 10,33 10,36 | 10,22 10,50

S =— % vah. zdanlivého extraktu,
s — specifickA hmota (20/2009),
R — refrakce pii 20 °C.

V prvnim sloupci je piivodni rozbor piva v ostat-
nich jsou stfidavé ménény hodnoty zdanlivého
extraktu (rozdil = 0,05 %) a refrakee piva (= 0,1
dilku).

Refraktometricky rozbor piva je nejvhodnéjsi pro
seriové rozbory, kdy spolehlivé uréi, kteri piva svim
chemickym sloZenim vypadnou ze spoleéného ramce,
zatim co pro posouzeni jednotlivych pfipadi je t¥eba
provést kontrolu destilaéné. Stanoveni refrakee je
ovlivnéno kromé jiného i teplotou mistnosti a proto
se v praxi doporucuje pFi seriovych rozborect} v jed-
nom dnu provést destilaéné rozbor jednoho neho
dvou vzorki, pfipadné primérného vzorku a provést
korekei ostatnich refraktometrickych stanoveni.

9. Viypocet skuleiného extraktu, alkoholu a pivodni
stuphovitosti.

K rychlému odhadu ptivodni stuphiovitosti postaéi
stanoveni refrakce pfi 20 °C a pouzit vzorec:
pivodni stupfiovitost — _ & 20 "% 5 145
K pfesnému vypoétu byla sestavena ¥ada rovnic
ruznymi autory. Posledni a nejpFesné&ijdi jsou rovnice
(Berglund, Emlington, Rasmusse), které uvéadime.
Rovnice poéitaji s hodnotami ziskanymi p¥i 20 °C.
n v g/100 g piva = 0,251 + 1,298 S + 0,1179 R
A v g/100 g piva — 0,323 — 2,774 S + 0,2691 R
R = refrakce piva méné refrakce destilované vody
pfi 20 °C, S = [spec. hmota piva pFi 20/200—1]
X 100.
Priklad: Refrakce piva 20 °C — 354
Spec. hmota 20/20°C —=1,0105
R =354 — 145 — 20,9
S = (1,0105 — 1) .100 = 1,05
n (% vah. skut. extr.) —
= 0,251 + (1,298.1,05) + (0,1179.20,9) — 4,08 %
A (% véah, alkoholu) —
= 0,323 — (2,774.1,05) + (0,2691.20,9) — 3,03 %
p (phv. stupfiov. v % vah. extr.) —
[(2,0665.3,03) + 4,08].100 = 10,01 %
100 + (1,00665.3,03)
Rozdil mezi hodnotami chemického rozboru piva
refraktometricky u dvou soub&znych stanoveni nema
byt vétsinez 0,04 9% z vysledku. Rozdil mezi dvéma la-

boratofemi nema byt vétd nez 0,08 % z vysledku.
V potfebném rozmezi hodnot R a spec. hmoty lze vy-
poftem sestavit tabulky podle uvedenych rovnic.

PFi stanoveni zdanlivého extraktu hustomérem,
ktery ma na stupnici pfimo hodnoty spec. hmoty,
musi se nalezena hmota délit ¢islem 0,99823 (husto-
ta vody pri 200), Tento pfepocet je nutny, protoze
hustota je vyjadfena v metrické soustavé a rovna se
specifické hmotég.

10. Stanoveni skuteéného extraktu, alkoholu
a pivodni stupiovitosti podle nomogramu

Nejjednodussim zplsobem Ize zjistit prisludné
hodnoty z refraktometrického rozboru odeétenim na
nomogramu. Uvedeny nomogram je podle Geruma
a Wissnera.

Pro tento zplisob je tfeba vyjad¥it zdanlivy ex-
trakt jako spee. hmotu p¥i 20 9/4 °C a refrakce se
vyjadfi pfimo hodnotou nalezenou na stupnici re-
fraktometru. Najde-li se hustota zdanlivého extraktu
pfi 20 9/20 9, nisobi se tato &islem 0,99823, aby od-
povidala hustoté p¥i 20 9/4 0C. P¥i pouZiti nomo-
gramu podle Geruma a Wissnera musi byt vodni
hustota pfi 20 °C = 15,00 (na rozdil cd 14,50 ve
vSech ostatnich p¥ipadech). P¥islusné body na pFim-
kach nomogramu pro specifickou vahu a refrakei
se spoji pfimo pravitkem a na zbyvajicich pFimkach
se ode¢tou potiebné hodnoty.
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Obr. 5. Nomogram podle Geruma a Wissnera.

11. Refraktometrické. stanoveni extraktu laboratorni

sladiny .

Index lomu je zavisly na obsahu extraktu. Re-

frakce laboratorni sladiny se stanovi p¥i 20 0C stej-

nym zpisobem jako u piva a extrakt v % vih. se
vypoéte podle rovnice:

Extrakt v % vah. — 0,499 + 0,2376 R

R —refrakce sladiny 20°C méné refrakce dest.
vody pFi 20 °C). {

Vysledky rovnice pro riizné hodnoty R lze sesta-
vit do tabulky a je nutné provést pyknometrickou
kontrolu.

Pozndmka: ZvétSeny nomogram pro p¥mou po-
tiebu v laboratofi (k bodu 10) nebo nédvod k sestaveni
tabulky rovnic (k bodu 9) zaSle na poZ4déni Pokusné A
a vyvojové stfedisko Branického pivovaru n, p. Praha-
Branik. '
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