Instytut Cig¢zkiej Syntezy Organicznej ,,Blachownia”
Zaklad Analityczny
ul. Energetykow 9, 47-225 Kedzierzyn-Kozle

RAPORT Z BADANIA
nr B/328/2018/BA-AK

ZLECENIODAWCA:

Wielkopolskie Przedsi¢biorstwo Przemystu Ziemniaczanego S.A.
ul. Armii Poznan 49

62-030 Lubon

NIP: 777-00-03-067

(wystawienie faktury)

MIEJSCE DOSTAWY:

Wielkopolskie Przedsi¢biorstwo Przemystu Ziemniaczanego S.A.
Zaklad Produkcyjny STAW/k. Wrzesni

62-420 Strzalkowo

DATA I NR ZLECENIA: 05.12.2018, brak numeru nadanego przez Zleceniodawce

TYTUL I CEL BADANIA:

Oznaczenie zawarto$ci grup adypinowych w acetylowanych
adypinianach diskrobiowych w dwé6ch prébkach skrobi:
LU-1422-1 produkcja 2018 oraz LU-1422-2 produkcja 2018,

metoda chromatografii gazowe;j.
Nr egz.: 4_
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styczen, 2019 r.
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1 MATERIAL DO BADANIA

1.1 CHARAKTERYSTYKA

Material badawczy to trzy probki stale, biale w postaci proszku, dostarczone
w zamykanej folii w ilosci ok. 200 g kazda.
1.2 KODY PROBEK

. B/328/1/BA-AK/2018
1. LU-1422-1 produkcja 2018 B/635/BA-AD/18
: B/328/2/BA-AK/2018
2. | LU-1422-2 produkcja 2018 B/636/BA-AD/18
3 LU-1431 skrobia ziemniaczana B/328/3/BA-AK/2018
’ (matryca)
2 TERMINY

2.1 DATA DOSTARCZENIA PROBEK: 07.12.2018
2.2 DATA ROZPOCZECIA CZESCI EKSPERYMENTALNEJ: 17.12.2018
2.3 DATA ZAKONCZENIA BADANIA: 28.12.2018

3 METYDYKA BADANIA
3.1 CHARAKTERYSTYKA

Oznaczenie jakosciowe grup adypinowych w acetylowanych adypinianach diskrobiowych
Badanie chromatograficzne wykonano w oparciu o procedurg wlasng BA-AK/PB-1

,,Analiza jakosciowa i iloSciowa substancji chemicznych metoda chromatografii gazowe;”.
Oznaczenie ilo$ciowe grup adypinowych w acetylowanych adypinianach diskrobiowych
Badanie wykonano metoda chromatografii gazowej GC/FID w oparciu
o norme: PN-EN ISO 11215 ,Skrobia zmodyfikowana. Oznaczanie zawarto$ci kwasu
adypinowego w acetylowanych adypinianach dwuskrobioWych. Metoda chromatografii
gazowej”.
Oznaczanie wilgotnosci prébek do badan
Badanie wilgotno$ci ‘probek badawczych wykonano zgodnie z norma
PN-EN ISO 1666 ,, Skrobia. Oznaczanie wilgotno$ci. Metoda suszarkowa”.
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3.2 APARATURA BADAWCZA

Analiza jakosciowa i ilosciowa grup adypinowych - chromatograf gazowy AT
7890A z detektorem ptomieniowo-jonizacyjnym -FID (II/004/BA-AK); kapilarna kolumna
chromatograficzna Elite-5 o dlugosci 60 m, $rednicy wewngtrznej 0,32 mm 1 grubosci
filmu 0,25 um (I/058/BA-AA)

Oznaczanie wilgotnosci — komora klimatyzacyjna (II/052/BA-AD)

3.3 MATERIALY ODNIESIENIA
- kwas pimelinowy CAS: 111-16-0; IUPAC: kwas heptanodiowy
- kwas adypinowy CAS: 124-04-9; [UPAC: kwas heksano-1,6-diowy

4 WYNIKIIICH OMOWIENIE

Oznaczanie wilgotnoSci
Oznaczenie wilgotnosci badanych probek LU-1422 wykonano zgodnie z norma
PN-EN ISO 1666. Oznaczenie powtorzono dwukrotnie dla kazdej z probek. Wyniki

przedstawiono w Tabeli 1.

Tabela 1. Wilgotnos¢ badanych probek.

U-1422-1 produkcja 2018 -1422-2 produkcja 2018

17,0 (£0,1) 15,7 (£0,1)

*w nawiasie podano rozrzut wynikow.

Analiza jakosciowa grup adypinowych

Na Rysunku 1 i 2 przedstawiono przykladowe chromatogramy GC/FID badanych
probek skrobi: LU-1422-1 produkcja 2018 i LU-1422-2 produkcja 2018.
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Rys. . chromatogram GC/FID badanej probki LU-1422-1 produkcja 2018
Oznaczanie calkowitej zawartosci kwasu adypinowego.

Rys. 2. Przykladowy chromatogram GC/FID badanej probki LU-1422-2 produkcja 2018
Oznaczanie calkowitej zawartosci kwasu adypinowego.

Analiza iloSciowa grup adypinowych
Analize ilogciowa wykonano metoda chromatografii gazowej GC/FID w oparciu

o norme¢ PN-EN ISO 11215.
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W celu oznaczenia calkowitej zawartosci kwasu adypinowego w badanych
probkach, sporzadzono odpowiednia krzywa kalibracyjna. Podobnie postgpiono w celu
oznaczenia zawartosci wolnego kwasu adypinowego. Matryce do sporzadzenia krzywych
kalibracyjnych stanowita dostarczona przez Zleceniodawce probka skrobi ziemniaczanej

LU-1431. Uzyskane krzywe kalibracyjne przedstawiono na Wykresie 1 i 2.

Catkowita zawartos¢ kwasu adypinowego

yu 0.0169x+ 00773
R =0,9985
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Wykres 1. Krzywa kalibracyjna - oznaczenie catkowitej zawartosci kwasu adypinowego,

Zawarto$¢ wolnego kwasu adypimowego

= 0,0168x+ 6,0685
R¥ = 0,9996
1,000 -
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0800

0,700
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Wykres 2. Krzywa kalibracyjna - oznaczenie wolnego kwasu adypinowego.
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Catkowitg zawartosci kwasu adypinowego i zawarto§¢ wolnego kwasu

adypinowego w badanych prébkach obliczono ze wzoru:

Wa =my/m * 100%/(100% - w,)
gdzie:
W, — zawarto$¢é kwasu adypinowego suchej masy probki do badan, (mg/kg)
m, — masa kwasu adypinowego odczytana z wykresu, (ug)
m — masa probki analitycznej, (g)

Wm — Wilgotno$¢ probki do badan, (% m/m)

Zawarto$¢ zwiazanego kwasu adypinowego oblicza si¢ odejmujac zawartos$¢
wolnego, od catkowitej zawartosci kwasu adypinowego.

Zawarto$¢ wolnego kwasu adypinowego oznaczono na poziomie ponizej zakresu
sugerowanej krzywej kalibracyjnej. Jego szacunkowa zawarto$¢ w przypadku probki
LU-1422-1 produkcja 2018 wynosi 5,2 (+1,0) mg/kg, natomiast dla probki LU-1422-2
produkcja 2018 — 5,4 (+0,9) mg/kg. Wartosci te pominig¢to i nie obliczono zawartosci
zwigzanego kwasu adypinowego w badanych probkach.

Badanie powt6rzono 3-krotnie dla trzech nawazek badanej probki skrobi.
Otrzymane wyniki przedstawiono w Tabeli 2.

Tabela 2. Zawarto$¢ grup adypinowych w acetylowanych adypinianach diskrobiowych

LU-1422-1 produkcja 2018 LU-1422-2 produkcja 2018

229 (+7) 347 (£11)

*w nawiasie podano odchylenie standardowe.
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5 OSWIADCZENIE

Wiyniki badania odnosza si¢ wylacznie do badanych probek. Za pobranie prébek do
badania odpowiada Zleceniodawca. Raport z badania nr B/328/2018/BA-AK zostal

sporzadzony w liczbie 2 jednobrzmiacych egzemplarzy:

Egz. 1 Wielkopolskie Przedsigbiorstwo Przemystu Ziemniaczanego S.A.

Zaktad Produkcyjny STAW/k. Wrzesni
62-420 Strzatkowo

Egz.2  Instytut Cigzkiej Syntezy Organicznej ,,Blachownia”,
Archiwum dokumentéw Zaktadu Analitycznego
ul Energetykow 9, 47-225 Kedzierzyn-Kozle

Powielanie raportu 7 badania w jakiejkolwiek formie, w calosci lub w czesci dozwolone tylko za

zgodq Kierownika Zakladu Analitycznego.

Wykonawcy:

1) dr Ewa Dresler

2) mgr Marta Diugosz

3) mgr Beata Koren-Szwarc

Kierownik Badania:

dr Ewa Dresler

Kierownik Zakladu Analitycznego:

Laboratorium Chromatografii Gazowej

i Kontroli Procesow BA-AK O,Q, OIALO( 9 . 5
Zaklad Analltyczny (data, pOdplS)
ICSO ,,Blachownia
Laboratorium Chromatografii Gazowej .
i Kontroli Proceséw BA-AK QfOI:b 1S D’ 5L
Zaktad Analityczny (data, podpis)

ICSO ,,Blachownia
Laboratorium Fizykochemii BA-AD

Zaklad Analityczny —  (SLNDLITTES
ICSO ,,Blachownia (data, podpis)
Laboratorium Chromatografii Gazowej
i Kontroli Procesow BA-AK O OL018 £
Zaliac ALty zax L ASRPOAPI) cany

ICSO , Blachownia KIEROWNIK 7ZAKLADU

drinz. ’gln:%%%}(u%

..................... hrereraendkl

(data, podpis)
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