Kedzierzyn-Kozle, 25.03.2022

tukasiewicz
Instytut Ciezkiej
Syntezy
Organicznej
BLACHOWNIA

RAPORT
Z. BADANIA NR B/47/2022

ZLECENIODAWCA  : Wielkopolskie Przedsigbiorstwo Przemystu Ziemniaczanego S.A
Ul. Armii Poznan 49
32-030 Lubon
NIP: 777-00-03-067

DATA I NUMER :  03.02.2022, brak numeru zlecenia nadanego przez
ZLECENIA Zleceniodawce

,»Oznaczenie zawartosci grup adypinowych w acetylowanych
TYTUL BADANIA adypinianach diskrobiowych w dwaéch prébkach skrobi:
: LU-1422-2, nr partii:02/25.01.2022 oraz LU-1422-2
nr partii:04/26.01.2022, metoda chromatografii gazowej”.

Nr egz.: 1
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1. MATERIAL DO BADANIA

Material badawczy to trzy probki state, w postaci biatego proszku, dostarczone
w zamykanej folii w ilosci okoto 150 g prébki badanej oraz okoto 180 g matrycy.

Lp. Nazwa prébki Kod proébki
1, LU-1422-2, nr partii: 02/25.01.2022 B/47.1/BA-AA/2022
2. LU-1422-2, nr partii: 04/26.01.2022 B/47.2/BA-AA/2022
3. Skrobia ziemniaczana LU-1431-1 produkcja 2021 B/47.3/BA-AA/2022
(matryca)
2. TERMINY

Data wykonania badania: 07-25.03.2022
3. METODYKA BADANIA
3.1 CHARAKTERYSTYKA

Oznaczenie jakosciowe grup adypinowych w acetylowanych adypinianach diskrobiowych

Badanie chromatograficzne wykonano w oparciu o procedure wiasng
BA-AK/SPO-1 ,Analiza jakosciowa 1 ilosciowa substancji chemicznych metodg
chromatografii gazowe;j”.

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. Oznaczenie zawartosci kwasu adypinowego
w acetylowanych adypinianach dwuskrobiowych. Metoda chromatografii gazowe;j.”

Oznaczanie wilgotnosci probek do badan

Badanie wilgotnosci probek badawczych wykonano zgodnie z normg 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 plomieniowo-jonizacyjnym -FID, wyposazony w automatyczny podajnik
probek; kapilarng kolumne chromatograficzng Rtx-5 o dtugosci 60 m, srednicy wewnetrznej
0,32 mm i grubosci filmu 1 pm.

3.3 MATERIALY ODNIESIENIA

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

4. WYNIKI BADANIA

Oznaczenie wilgotnosci

Oznaczenie wilgotnosci badanych probek: ,,LU-1422-2, nr partii:02/25.01.2022”
i LU-1422-2 nr partii:04/26.01.2022 wykonano zgodnie z normg PN-EN ISO 1666.
Oznaczenie powtdrzono trzykrotnie dla kazdej z probek. Wyniki przedstawiono w Tabeli 1.

Tabela 1. Wilgotnos¢ badanych probek

Wilgotnos¢ (% m/m) — wynik koncowy
LU-1422-2, nr partii:02/25.01.2022 LU-1422-2 nr partii:04/26.01.2022
18,75 (£0,11) 18,23 (+0,07)

Analiza jakoSciowa grup adypinowych
Na Rysunku 1 i 2 przedstawiono przyktadowe chromatogramy GC/FID badanych
probek skrobi: LU-1422-2, nr partii:02/25.01.2022 i LU-1422-2 nr partii:04/26.01.2022.
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Rys. 1. Przyktadowy chromatogram GC/FID badanej probki LU-1422-2, nr partii:02/25.01.2022.
Oznaczenie catkowitej zawartosci kwasu adypinowego.
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Rys.2. Przyktadowy chromatogram GC/FID badanej probki LU-1422-2, nr partii:04/26.01.2022.
Oznaczenie catkowitej zawartosci kwasu adypinowego

Analiza ilo$ciowa grup adypinowych

Analizg ilosciowa wykonano metoda chromatografii gazowej GC/FID w oparciu o
norm¢ PN-EN ISO 11215. W celu oznaczenia catkowitej zawartosci kwasu adypinowego w
badanych probkach, sporzadzono odpowiednig krzywa kalibracyjng. Podobnie postgpiono
w celu oznaczenia zawartosci-wolnego kwasu adypinowego. Matryce do sporzadzenia
krzywych kalibracyjnych stanowila dostarczona przez Zleceniodawce prébka skrobi
ziemniaczanej LU-1431-1 produkCJa 2021. Uzyskane krzywe kalibracyjne przedstawiono
na Wykresie 1i 2.
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Catkowita zawartos¢ kwasu adypinowego
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Wykres 1. Krzywa kalibracyjna - oznaczenie catkowitej zawartosci kwasu adypinowego

Zawartos¢ wolnego kwasu adypinowego
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Wykres 2. Krzywa kalibracyjna - oznaczenie wolnego kwasu adypinowego
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Calkowitg zawarto$¢ kwasu adypinowego i zawarto$¢ wolnego kwasu adypinowego
w badanych prébkach obliczono ze wzoru:

_mg 100%
Ya = S 100% — w,,)
gdzie:

wa - zawarto$¢ kwasu adypinowego suchej masy probki do badan, (mg/kg)
m, - masa kwasu adypinowego odczytana z wykresu, (ug)

m - masa probki analitycznej, (g)

wm - wilgotnos¢ probki do badan (% m/m)

Zawarto$¢ zwigzanego kwasu adypinowego oblicza si¢ odejmujgc zawartosé
wolnego, od catkowitej zawartosci kwasu adypinowego.

Zawartos$¢ wolnego kwasu adypinowego oznaczono na poziomie ponizej zakresu
sugerowanej krzywej kalibracyjnej. Jego szacunkowa zawarto$¢ dla probki LU-1422-2,
nr partii:02/25.01.2022 wyniosta 4,3 (+0,2) mg/kg, natomiast dla probki LU-1422-2
nr partii:04/26.01.2022 — 4,6 (+£0,1). Wartosci te pomini¢to i nie obliczano 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. Zawartos¢ grup adypinowych w acetylowanych adypinianach diskrobiowych
Calkowita zawartos$¢ kw. adypinowego (mg/kg) — wynik koncowy
LU-1422-2, nr partii:02/25.01.2022 LU-1422-2, nr partii:04/26.01.2022
339 (+4) 382 (£3)

* w nawiasie podano odchylenie standardowe
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5. OSWIADCZENIE

Wyniki badania odnosza si¢ wylacznie do badanej prébki. Za pobranie probki
do badania odpowiada Zleceniodawca. Niniejszy raport sporzgdzony w liczbie dwoch
jednobrzmigcych egzemplarzy. Egzemplarz 1 otrzymuje Zleceniodawca. Egzemplarz 2
zostanie przekazany do Archiwum dokumentéw Grupy Badawczej ANALITYKA
Lukasiewicz - ICSO "Blachownia", gdzie bedzie przechowywany przez okres 10 lat (do
2032 roku) pod numerem badania B/47/2022.

6. PERSONEL BADAWCZY

Badanie wykonano w Sieci Badawczej Lukasiewicz- Instytut Cigzkiej Syntezy
Organicznej "Blachownia" w zakladzie Grupa Badawcza ANALITYKA.

Marta Dhugosz
kierownik badania 250% QoL 'TD\\XQS'U
(data, podpis)
G A5:02.2022 1B\,
(data, podpis)
Lider Grupy Badawczej 7.ca Lidera Grupy Badawcze]

Grupa Badawcza Analityka

ANALITYKA
Lukasiewicz - ICSO QC.0 ?, Qo l 2 Q’v‘

.......................................

"Blachownia" (dataypugpidzabela Semen fuk
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