Лабораторна робота № 9 (до лекції 7)
Тема: Кількісне та якісне визначення нітратів у м’ясних виробах.

Мета: навчитись кількісно визначати крохмаль у м’ясних виробах.

1.Якісна реакція на крохмаль.
Обладнання та реактиви: 1) ніж; 2) палиця скляна чи крапельниця;           3) розчин Люголя.

Хід визначення. Розрізають ковбасний батон і на свіжий розріз наносять краплю розчину Люголя. При наявності у ковбасі крохмалю на місці нанесення розчину Люголя з’явиться синя або чорно-синя пляма.

    2. Кількісне визначення крохмалю в м’ясних виробах.

Реактиви.

1) Рідина Фелінга, виготовлена за Бертраном; розчин А (40 г перекристалізованої сірчанокислої міді (СuSO4·5H2O) розчиняють у воді та  доводять об’єм розчину до 1 літра); розчин Б (200 г сегнетової солі  та 150 г їдкого натру розчиняють у воді  й доводять об’єм розчину до 1 літра).

2) 10% розчин соляної кислоти.

3) 0,025н розчин сірчистокислого натрію.

4) розчин 10% йодистого калію.

5) 15% розчин їдкого натру.

6) 15% розчин сірчаної кислоти.

7) розчин крохмалю.
Хід роботи

1) Близько 20 г подрібненого і ретельно перемішаного ковбасного фаршу вносять у плоскодонну з коротким горлом колбу, ємність якої до нанесеної на горло мітки виміряна і може коливатись від 180 до 250 мл.

2) Приливають у колбу 80мл 10% розчину соляної кислоти та нагрівають вміст колби зі зворотним повітряним холодильником на сильно киплячій водяній бані з періодичним струшуванням упродовж години.

3) Вміст колби охолоджують, нейтралізують 15% розчином їдкого натру до слабокислої реакції і доводять об’єм рідини водою до мітки, причому шар жиру розташовується над міткою.

Примітка: Для кращого орієнтування при нейтралізації рекомендується знайти титруванням співвідношення між 10% розчином соляної кислоти і 15% розчином їдкого натру.

4) Після перемішування вміст колби фільтрують і з фільтрату беруть 10 мл рідини в мірну круглодонну з вузьким горлом колбу ємністю 100 мл.

5) У круглодонну колбу з 10 мл досліджуваного розчину вносять послідовно 10 мл розчину сірчанокислої міді  та 10 мл лужного розчину сегнетової солі, збовтують і нагрівають вміст колби протягом 3 хвилин, відраховуючи з початку кипіння.

6) Колбу доводять водою до мітки при кімнатній температурі і з неї беруть безпосередньо 20 мл розчину жовто-зеленого кольору (від зважених частинок закису міді та надлишку фелінгової рідини) в конічну колбу ємністю близько 100 мл.

7) У конічну колбу приливають спочатку 10мл 10% розчину йодистого калію, потім підкислюють розчин 5мл 15% сірчаної кислоти, причому випадає коричнево-жовтий осад йодиду закису міді і розчин забарвлюється в жовтий колір від виділеного йоду.

8) Вільний йод титрують 0,025 н розчином гіпосульфіту, причому при титруванні спочатку приливають сірчистокислий натрій до слабкого жовтого забарвлення розчину, а потім, приливши 1-2 мл розчину крохмалю, повільно титрують до зникнення синього кольору. Титрування закінчують, якщо синє забарвлення, що зникло, не проявляється знову через 3 хвилини. Розчин по закінченні титрування зберігає зазвичай рожевий відтінок від органічних домішок.

9) Для свіжоприготовлених розчинів рідини Фелінга роблять контрольне визначення, виконуючи усі операції, вказані в пунктах 5, 6, 7 і 8, замінюючи досліджуваний розчин 10 мл дистильованої води.

10) Кількість крохмалю у відсотках обчислюють за наступною формулою:

Х=a·(b — 2)·100, 

                                                                10·c

де  a – кількість крохмалю у грамах, що відповідає за таблицею 2 кількості мілілітрів 0,025 н розчину гіпосульфіту; кількість гіпосульфіту обчислюється через множення на 5 (при титруванні 20 мл із 100 мл) різниці в титруваннях контрольного та досліджуваного розчинів; (b — 2) – загальний об’єм розчину з поправкою на об’єм осаду; с – наважка.

 Приклад обчислення кількості крохмалю (а) за таблицею:

 Витрачено 0,025 н розчину гіпосульфіту на титрування:




20 мл контрольного розчину --------------- 8,4 мл




20 мл досліджуваного розчину ------------ 3,1 мл




_________________________________________________________________








Різниця ------------- 5,3 мл

Помноживши на 5, отримаємо різницю 26,5 мл 0,025 н розчину гіпосульфату.

Таблиця 2. 

Визначення крохмалю

	0,025 н розчин гіпосульфіту,

мл


	Крохмаль,

мг


	0,025 н розчин гіпосульфіту,

мл


	Крохмаль,

мг



	5
	3,4
	60
	45,0

	10
	6,93,5
	65
	49,14,1

	15
	10,53,6
	70
	53,24,1

	20
	14,23,7
	75
	57,44,2

	25
	17,93,7
	80
	61,64,2

	30
	21,63,7
	85
	69,94,3

	35
	25,33,7
	90
	70,34,4

	40
	29,23,9
	95
	74,74,4

	45
	33,13,9
	100
	79,24,5

	50
	37,03,9
	105
	83,84,6

	55
	41,04,0
	110
	88,44,6


За таблицею 26,5 мл гіпосульфіту відповідає кількість крохмалю:

17,9 + [image: image2.png]


 · (26,5 – 25,0) = 19,01 мг, або 0,01901 г

Для визначення кількості доданого на виробництві крохмалю знайдену аналізом кількість помножують на  5/4 внаслідок звичайного вмісту в крохмалі 20% вологи.

