Практична робота № 6.
Визначення вмісту нітратів у продуктах харчування.

1.  МЕТА РОБОТИ: Ознайомитись з лабораторними
методами кількісного визначення нітратів у продуктах харчування.

2. СТУДЕНТ ПОВИНЕН:

2.1. Знати методи кількісного визначення нітратів у продуктах харчування.

2.2. Вміти кількісно визначати вміст нітратів у продуктах харчування.
3. НАЛЕЖНОСТІ ТА ОБЛАДНАННЯ:

1. Індикаторний папір „Індам”.

2. Мірні колби місткістю 1 дм3.

3. Предметне скло.

4. Мірні піпетки.

5. Лабораторні(аналітичні) ваги.


Реактиви:

1. Розчини порівняння KNO3 або NaNO3
2. Розчин дифеніламіну концентрацією 10 г/дм3 в концентрованій сірчаній кислоті.


4. ЗАВДАННЯ
4.1. Підготувати сировину для дослідження вмісту нітратів.

4.2. Провести оцінку наявності нітратів у продуктах харчування.

4.3. Визначити кількість нітратів у продуктах харчування.


5. ПОРЯДОК ВИКОНАННЯ РОБОТИ:
5.1. Підготовка сировини для дослідження вмісту нітратів.

При дослідженні продуктів на вміст нітратів вибір сировини, що аналізується, повинна бути достатньою, щоб надійно гарантувати вірність результатів аналізу.

5.1.1. Вибірка картоплі повинна складати не менш 3 кг (біля 50 бульбів). Коренеплоди відбирають, відокремлюють  бадилля, в кількості 1 кг для дрібних та 3 кг великих, а ранні коренеплоди (столовий буряк, петрушка), які використовують у їжу з бадиллям, - у кількості 0,25-0,5 кг.

5.1.2. Вибірка капусти повинна містити не менш 10 типових качанів загальною масою не менш 4 кг.

5.1.3. Зелені овочі (салат, шпинат, щавель) відбирають не менш ніж                          у 10 рослин масою більш 0,5 кг.

5.1.4. Вибірка цибулі – пір’я (зелена цибуля) повинна складати 0,5-1,0 кг. Цибулю-ріпу, часник відбирають тільки у вигляді цибулин загальною масою 0,5 кг для часника та 1 кг  для цибулі.

5.1.5. Томати, огірки відбирають не менш ніж по 10 плодів загальною масою до 3 кг.

5.1.6. З вибірок виділяють проби  для проведення аналізу:

5.1.6.1. Картопля – бульби миють водою, висушують фільтрувальним папером, після чого від кожної бульби беруть четверту частину. Відібрану пробу перемішують та відокремлюють для аналізу не менш 0,25 кг.

5.1.6.2. Буряк та інші коренеплоди – зразки миють водою, витирають досуха, зрізують шийку та тонкий кінець кореня. Від великих коренеплодів відрізають вздовж вертикальної вісі четверту частину. Проба для аналізу повинна складати 0,25 – 0,5 кг.

5.1.6.3. Капуста – кожен качан розрізають на чотири частини по вертикальній вісі і одну четверту використовують для складання проби. При цьому відкидають верхні неїстівні листя та качан. Маса проби повинна бути до 0,5 кг.

5.1.6.4. Зелені овочі – зразки звільняють від неїстівних частин. Маса проби до 0,25 кг.

5.1.6.5. Цибулинні овочі – після відокремлення неїстівних частин, від основи кореня до сухої шийки цибулину поділяють на дві частини по вертикалі і у пробу беруть тільки одну половину. Загальна маса проби – 0,25 кг.

5.1.6.6. Томати та огірки – після миття підсушують фільтрувальним папером, видаляють плодоніжку, великі плоди розрізають на дві – чотири частини вздовж вісі. Для складання проби беруть половину або четверту частину. Маса проби повинна бути 0,5 кг.

5.1.6.7. Баштанові культури – пробу масою 0,5 кг складають з їстівної частини плодів. Їх розрізають на дві частини по лінії місця кріплення стебла до місця (сліду) квітки таким чином, щоб в кожну половину потрапили затемнені та освітлені сонцем частини. Дуже великі плоди розрізають по сегментам у 6-8 см по колу та беруть 2-4 сегменти з протилежних боків кожного плода. 

5.2. Проведення якісної оцінки наявності нітратів у продуктах харчування.

5.2.1. Якісна оцінка наявності нітратів у продукції рослинництва може проводитись за допомогою індикаторного паперу „Індам” з нанесеним реагентом, який чутливий до  нітратів. Сутність методу полягає у візуальній оцінці офарбованих сполук, які утворюються при впливі нітратів на нанесений на папір реагент.

5.2.2. Аналіз проводять наступним зразком. відібрані для дослідження проби подрібнюють. після чого віджимають сік та використовують його для аналізу.

5.2.2.1. Краплі соку  продуктів, які аналізуються, наносять на активну частину індикаторного паперу.

5.2.2.2. На другий лист індикаторного паперу наносять послідовно краплі розчинів порівняння. Їх готують так: розчиняють 4,89г KNO3 або 4,11г NaNo3, висушених при температурі 1000С до постійної маси, в мірній колбі місткістю 1дм3. Концентрація такого розчину по нітрат-іону – 3000мг/дм3.

5.2.2.3. Послідовним розбавленням отриманого розчину готують серію розчинів порівняння, найменший з яких - 50мг/дм3.

5.2.3. Наявність нітратів може бути виявлена та приблизно кількісно оцінена за допомогою дифеніламіну. Для проведення дослідів використовують ті ж розчини порівняння, що і методи із застосуванням індикаторного паперу.

5.2.3.1. На лист білого паперу поміщують предметне скло, на яке на відстані 15мм одне від одного наносять краплі розчинів порівняння, а також сік зразків продуктів, які досліджують.

5.2.3.2. До всіх крапель, які знаходяться на предметному склі, додають по одній краплі розчину дифеніламіну  концентрацією 10г/дм3 в концентрованій сірчаній кислоти. 

5.2.3.3. Забарвлення виникає протягом 20-30 секунд. В залежності від концентрації нітратів інтенсивність забарвлення змінюється від блідо-голубого до інтенсивно синього.

5.3. Визначення кількості нітратів у продуктах харчування:

1. Колориметричний метод – кількісне визначення нітратів за допомогою дифеніламіну на фотоелектрокалоріметрі.

	Обладнання та посуд.

	1.
	Лабораторні (аналітичні) ваги 

	2.
	Мірна колба місткістю 500см3 – 2 

	3.
	Мірна колба місткістю 100см3 – 2, 1дм3 – 1

	4.
	Фільтр

	5.
	Порцелянова чашка

	6.
	Скляна пробірка

	7.
	Мірні піпетки

	8.
	Водяна баня

	9.
	Фотоелектрокалоріметр ФЕК

	
	

	Реактиви

	1.
	Дистильована вода

	2.
	5% розчин оцтової кислоти

	3.
	Насичений розчин NaGl

	4.
	Розчин дифеніламіну в сірчаній кислоті.

	5.
	Стандартний розчин KNO3 (NaNO3)


1.1. Приготування реактивів:

1.1.1. Розчин дифеніламіну: розчиняють 0,085г дифеніламіну в мірній колбі місткістю 500см3 у 142см3 дистильованої води. До вмісту невеликими порціями доливають концентровану сірчану кислоту, охолоджують. Вміст колби доводять до мітки сірчаною кислотою. Розчин може зберігатися тривалий час.

1.1.2. Стандартний розчин KNO3 або NaNO3: розчиняють 0,15 г хімічно чистої солі в мірній колбі місткістю 1 дм3. Концентрація отриманого розчину – 0,15 мг солі в 1 см3.

1.2. Техніка виконання роботи.

1.2.1. До навіски досліджуваного продукту масою до 50 гр (зваженої з поточністю до 0,001 г) та поміщеної у мірну колбу місткістю 500 см3, додають 200-300 см3 дистильованої води та настоюють протягом 1 години, постійно перемішуючи. 

1.2.2. Потім вміст колби доводять до мітки, дистильованою водою перемішують та фільтрують.

1.2.3. Далі фільтрат відбирають об’ємом 25-50 см3 у фарфорову чашку, підкислюють 2-4 см3 5% розчином оцтової кислоти та випаровують на водяній бані досуха.

1.2.4. Рештки обробляють водою та фільтрують в мірну колбу місткістю 100 см3. В цю колбу додають 5 см3 насиченого розчину NaCL та доводять до мітки дистильованою водою.

1.2.5. Після цього відбирають 1 см3 розчину в скляну пробірку та додають 4 см3 розчину дифеніламіну в сірчаній кислоті. 

1.2.6. Забарвлений в синій колір розчин, (мах забарвлення якого досягає через 1 годину) калориметрують   на фотоелектрокалориметрі ФЕК при (=590 нм.

1.2.7. Розрахунок проводять по калібрувальному графіку, побудованому по хімічно чистому NaNO3.

2. Іонометричний метод оснований на витягуванні нітратів з навіски продукту розчином алюмокалійованих квасців з наступним визначенням нітрат – іонів за допомогою іон – селективного електрода.

1.1. Обладнання та посуд:

1. Іонометр типу ЕВ – 74.

2. Іон – селективний нітратний електрод типу ЕМ-NO3-01, EIM-11.
3. Хлорсрібний електрод порівняння.

4. Круглодонна колба місткістю 250 см3.

5. Хімічний стакан місткістю 50-100 см3.

6. Фільтр.

Реактиви:

1. Алюмокалійові квасци, 1% розчин. 

2. Нітрат калія, 0,1моль/дм3.

2.1. Техніка виконання роботи.

2.1.1. Градуювання іонометру, перевірку електродів та побудову градуювального графіка здійснюють по розчином нітрату калія з концентрацією 0,1; 0,001; 0,0001 моль/дм3.

2.1.2. Вимірювання концентрації іону нітрату проводять безпосередньо в  логарифмічних одиницях по шкалі іонометру, попередньо від градуйованого по розчинам порівняння або з визначенням величини рС (NO3) градуювальному графіку.

2.1.3. Навіску аналізуємо продукту (попередньо ретельно подрібненого) масою 25-50 г помістити в круглодонну колбу місткістю 250 см3, додати туди ж 50-100 см3 1%-го розчину алюмокалійованих  квасців та ретельно перемішувати  протягом 30 хвилин.

2.1.4. Отриманий екстракт фільтрують крізь сухий знезолений фільтр у стаканчик місткістю 50-100 см3, занурюють в нього електроди та записують величину рН по шкалі іонометру, по градуювальному графіку визначають рС (NO3) та розраховують С(NO3) моль/дм3.

2.1.5. Масу нітрату в міліграмах на кілограм продукту розраховують по формулі


[image: image1.wmf])

/

(

*

1000

1000

*

1000

*

*

62

*

)

(

)

M(NO

3

3

кг

мг

m

V

NO

C

=

       

де С(NO3)- молярна концентрація нітрат іону, розрахована по градуювальному графіку, моль/дм3;

62 – молярна маса NO3, г/моль;

V – Об’єм 1%-го розчину алюмокалійованих квасців, см3
м – маса продукту, взятого для аналізу, г;

1000 – перерахунок грамів у міліграми 

 6. КОНТРОЛЬНІ ПИТАННЯ.

1. З чим пов’язана проблема нітратів у с/г продукції.

2. Що являють собою нітрати (NO3)?

3. Які добрива містять нітрати, при використанні їх у с/г виробництві?

4. В яких органах та частинах рослин накопичується більша кількість нітратів.

5. Назвіть сільськогосподарські культури, які мах та мін накопичують нітрати?

6. Назвіть методи, за допомогою яких проводиться визначення вмісту нітратів у продуктах харчування?

7. Як проводиться підготовка сировини для дослідження вмісту нітратів?

7. ЗВІТНИЙ МАТЕРІАЛ.
1. Результати досліджень.

2. Відповіді на контрольні питання.

8. ЛІТЕРАТУРА.
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