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Урок№ 26
 по УП 2.1  на 30.10.20 г

Тема:  «Определения влаги и сухих веществ в  сахаре методом высушивания»
Задание  по уроку № 26
1 Прочитать методику (не переписывать)

2 Повторить тему по конспекту 1 курса. 

3 Составить протокол  работы № 4 (пункты 1-4) (Пример после методики):

1) составить алгоритм работы № 4 ( по пунктам методики – смотреть пример);

2) записать  средства измерений, вспомогательное оборудование, посуда, материалы и реактивы  (по пункту 2 методики сокращенно (без ГОСТов) – смотреть пример)
3) Подготовка к измерениям (краткий алгоритм по методике -  смотреть пример)
      3.1  Подготовка сушильного шкафа

     3.2  Подготовка стаканчиков   для высушивания

4) Проведение испытания
   

    4.1 Подготовка пробы
    4.2 Проведение измерений (по методике и  ИК 1 курса при работе с суш шкафом)
1 часть  протокола прислать на проверку 30.10.2020 г до 18-00 на электронную почту:  khakhaleva1948@mail.ru
 (По окончании выполнения испытаний  продолжится заполнение протокола 05.11.) 

Методика № 4 

Определения влаги и сухих веществ в  сахаре методом высушивания 

(Составлена по ГОСТ Р 54642 – 2011 Сахар. Методы определения влаги и сухих веществ.)

1 Сущность метода

Метод высушивания в сушильном шкафу основан на высушивании анализируемой пробы при температуре 105 °С в течение 3 ч.

2 Средства измерений, вспомогательное оборудование, реактивы, материалы

Весы по ГОСТ Р 53228, обеспечивающие точность взвешивания с пределами допускаемой абсолютной погрешности не более ±0,1 мг.

Весы, обеспечивающие точность взвешивания с пределами допускаемой абсолютной погрешности не более ±0,0001 мг.

Стаканчики для взвешивания стеклянные СН 60/14 ТС или СН 85/15 ТС по ГОСТ 25336 или  из алюминия.

Шкаф сушильный, обеспечивающий поддержание температуры (105±1) °С, с автоматическим регулированием.

Эксикатор 1/2/-140/190, 250/по ГОСТ 25336, содержащий осушающее вещество, например, силикагель по ГОСТ 3956.

Термометр жидкостный стеклянный с ценой деления шкалы 1 °С и диапазоном измерения температуры от 0 °С до 100 °С по ГОСТ 28498
Часы механические по ГОСТ 10733 или электронные по ГОСТ 23350
Тигельные щипцы

Фарфоровая ступка

Условия проведения измерений

1) измерения проводят при следующих лабораторных условиях:
	
	

	температура окружающего воздуха
	(25±5) °С;

	атмосферное давление
	(97±10) кПа;

	относительная влажность
	(65±15)%;

	частота переменного тока
	(50±5) Гц;

	напряжение в сети 
	(220±10) В.


 2) учитывая, что пробы подвержены воздействию атмосферы, следует проводить испытание как можно быстрее, чтобы предотвратить поглощение или потерю влаги в зависимости от влажности воздуха.

3 Подготовка к измерениям

3.1 Подготовка сушильного шкафа

Сушильный шкаф подготавливается в соответствии с паспортом на эксплуатируемый прибор

а) проверяются условия техники безопасности и охраны труда на рабочем месте: 

- вольтаж розетки должен соответствовать вольтажу прибора;

- прибор должен быть заземлен;

- прибор должен стоять на теплоизоляционном материале;

- на стене должна висеть инструкция по эксплуатации прибора и технике безопасности;

- перед прибором должен быть резиновый коврик;

- при высушивании необходимо пользоваться тигельными щипцами.

Прибор настраивается не реже 1 раза в месяц с помощью максимальных термометров на 150 ±1 °С 

Перед высушиванием прибор включается и нагревается до 105±1°С


3.2 Подготовка стаканчиков   для высушивания

Подготавливают не менее 2 стаканчиков для высушивания  каждой пробы.


Пустые открытые стаканчики   для взвешивания вместе с крышками помещают, в предварительно нагретый до температуры (105±1) °С сушильный шкаф  и выдерживают в течение 30 мин. 

Затем стаканчики вынимают, закрывают крышками и помещают в эксикатор, заполненный осушающим веществом, например, силикагелем по ГОСТ 3956. Охлаждают до комнатной температуры стеклянные не менее 25-30  мин, металлические 15-20 мин,  взвешивают, записывая результат взвешивания в граммах до четвертого десятичного знака.

4 Проведение испытания

4.1 Подготовка пробы


- в подготовленный бюкс помещают навеску  20-30 г кристаллического сахара ( сахар песок) или   сахарной пудры  и закрывают крышкой, взвешивают на аналитических  весах, записывают массу с точностью до четвертого десятичного знака;

- кусковой сахар предварительно быстро (во избежание поглощения влаги)  измельчают в ступке, набирают столько же, как и кристаллического сахара, взвешивают и  записывают массу с точностью до четвертого десятичного знака;

4.2 Проведение измерений

Стаканчики, содержащие навеску продукта, со снятой крышкой, находящейся рядом с чашкой, помещают в сушильный шкаф.

Стаканчики с навесками в сушильном шкафу размещают таким образом, чтобы температура воздуха на уровне 2,5±0,5 см над стаканчиками составляла  105 ± 1 °С. Высушивание проводят в течение 3 час.

Стаканчики с пробами закрывают крышками, вынимают из сушильного шкафа, помещают в эксикатор, охлаждают так же, как и пустые стаканчики, взвешивают, записывая результат взвешивания в граммах до четвертого десятичного знака.


Проводят два параллельных измерения в условиях повторяемости.

5 Обработка результатов измерений

Определение массовой доли влаги по методу высушивания в сушильном шкафу

Массовую долю влаги  W 
[image: image1]%, вычисляют по формуле
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, (1)

где m2 - масса стаканчика для взвешивания с навеской сахара до высушивания, г;
m 3- масса стаканчика для взвешивания с навеской сахара после высушивания, г;
m1 - масса стаканчика, г.

Вычисления проводят до третьего десятичного знака, окончательный результат округляют до второго десятичного знака

За окончательный результат испытания принимают среднеарифметическое результатов двух параллельных измерений, если выполняется условие приемлемости
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, (2)

где Х1 и Х2
[image: image4]- результаты единичных измерений, полученные в условиях повторяемости;

r- предел повторяемости при  p = 0,95,  r = 0,01%


Границы абсолютной погрешности при p = 0,95 метода определения влаги в сахаре 
∆ ±0,01%.

Запись результата в виде  ХСр +  ∆,   Р = 0,95

 Определение массовой доли сухих веществ

Массовую долю сухих веществ Х, %, вычисляют по формуле
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, (3)

где W- массовая доля влаги, определенная по формуле (1),%.

6 Оформление результатов


Результат анализа в документах, предусматривающих его использование, представляют в виде
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, при  P = 0,95,

где  Х  - среднеарифметическое значение результатов двух параллельных определений, признанных приемлемыми, %;

∆- границы абсолютной погрешности измерений, %  + 0,01%

Повторение 1 курса

«Подготовка и эксплуатация сушильного шкафа»
Инструкционная карта 

	
	 Устройство сушильного шкафа

	
	Корпус для высушивания:   1 кожух;

	2
	рабочая камера;

	3
	между кожухом и рабочей камерой находятся нагревательные элементы и теплоизоляционный материал (асбест);

	4
	внутри рабочей камеры находятся полочки с отверстиями (для движения горячего воздуха);

	5
	ограничители (чтобы высушиваемый материал не касался стенок рабочей камеры);

	6
	сверху имеется отверстие для термометра с отдушинами;

	7
	дверца  с задвижкой).

	
	Подставка:  1 индикаторная лампочка;

	2
	включатель;

	3
	терморегулятор.

	
	Техника безопасности  при эксплуатации СШ

	1
	СШ должен быть заземлен ( к болту на основании СШ  прикрепляется провод, который соединяется с заземляющим контуром и закапывается в землю на 2 метра)

	2
	Вольтаж СШ должен соответствовать вольтажу розетки (вольтаж розетки под розеткой, вольтаж СШ указывается в паспорте)

	3
	На полу перед СШ должен лежать резиновый коврик.

	4
	На стене должна висеть инструкция по ТБ и эксплуатации, подписанная инженером по ТБ, зав лабораторией и заверенная руководителем предприятия с печатью

	5
	СШ должен стоять на теплоизоляционном материале

	
	Настройка СШ (1 раз в месяц)

	1
	На полочках в разных местах положить 4 максимальных термометра

	2
	Установить терморегулятор на определенную температуру.

	3
	Через час сравнить температуру на терморегуляторе и всех термометрах.

	4
	Если температура не совпадает более чем на + 2 о С, вызвать мастера для ремонта

	
	Подготовка СШ к работе.

	1
	Проверить работает СШ или нет. Для этого включить СШ. Если лампочка горит, а температура не поднимается – вызвать мастера.

	2
	Если лампочка не горит, а температура поднимается, заменить лампочку.

	3
	рассчитать цену деления терморегулятора:

СШ на 250 С (по паспорту)

250 : 5 делений = 50 С (большое деление)

50 : 5 = 10 С (малое деление)

	4
	установить 130 С (по стандарту):

160 : 50 = 2 б.д. (остаток 30 С)

30 :10 = 3 м.д.

	5
	Установить терморегулятор на 2 больших деления и 3 малых деления

	6
	Закрыть отдушины.

	7
	Включить СШ.

	8
	Довести до нужной температуры, при этом щелкнет реле и погаснет лампочка.

	9
	 Поставить бюксы с материалом для высушивания.

	10
	Сделать запись в журнале:

	
	Высушивание 

	1
	Выдержать нужное время высушивания

	
	Окончание высушивания

	1
	С помощью тигельных щипцов достать бюксу с высушиваемым материалом и поставить в эксикатор

	2
	Вещества в металлических бюксах охлаждают 15-20 минут.

	3
	Вещества в стеклянных бюксах охлаждают 25-30 минут.
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Протокол работы № 4 ( пример)
Определения влаги и сухих веществ в  сахаре методом высушивания 

Дата  30.10.20 г
(Пример)

1 Алгоритм выполнения работы
1 Изучение методики

2 Подготовка  средств измерений, вспомогательного оборудования, реактивов
и материалов .
3 Подготовка к измерениям

         3.1 Подготовка сушильного шкафа

         3.2 Подготовка стаканчиков   для высушивания

4 Проведение испытания
        4.1 Подготовка пробы
        4.2 Проведение измерений

5 Обработка результатов измерений

6 Оформление результатов

2 Средства измерений, вспомогательное оборудование, реактивы, материалы

- весы с абсолютной погрешностью не более ±0,1 мг.
- весы  с абсолютной погрешностью не более ±0,0001 мг.
- стаканчики для взвешивания 
- шкаф сушильный, 
- эксикатор 
- термометр до 100 °С 
- часы механические 
- тигельные щипцы
- фарфоровая ступка
3.1 Подготовка сушильного шкафа:

- нагреть до T = 105±1°С

3.2 Подготовка стаканчиков из алюминия:
а) высушивание: T = 105±1°С    время -  9-15   - 9-45  (30 мин)

б) охлаждение: в эксикаторе   время - 9-45  -10-00  (15 мин)

4 Проведение испытания
 4.1 Подготовка пробы 

Взвешивание 1 стаканчика:
m1 – масса тары                          m1 = 19, 50      m1 =  19, 5135 г 

m2 – масса тары с веществом    m2= 40, 75       m2   = 40, 7325  г
 Взвешивание 2 стаканчика:
 m1 – масса тары                           m1 = 19,40      m1 =  19,4180  г
 m2 – масса тары с веществом    m2 = 45, 15     m2 =  45, 1325  г

4.2 Проведение измерений
-  высушивание двух стаканчиков с навеской:   

 T = 105±1°С    время – 10-15  - 13- 15  (3 часа)
-  охлаждение: в эксикаторе :  

время - 13-15  -13-30  (15 мин)

- взвешивание 1 стаканчика с навеской :
m3 = 39,05    m3 = 40,1605  г 
- взвешивание 2 стаканчика с навеской:
  m3 = 44, 40    m3 = 44,4355  г 

1 часть  протокола прислать на проверку 30.10.2020 г до 18-00 на электронную почту:  khakhaleva1948@mail.ru
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Урок№ 27
 по УП 2.1  на 05.11.20 г

Продолжение темы:  «Определения влаги и сухих веществ в  сахаре методом высушивания»
Продолжение  оформления протокола № 4 (Пример)
5 Обработка результатов измерений

5.1 Определение массовой доли влаги :
[image: image10.jpg]100 (my —m3)
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,
Х 1 = W1 = 100 (40,7325 – 40,1605)  = 2,696 %

40,7325 – 19.5135
Х  2 = W2 = 100 (45,1325 - 44,4355 = 2.706 %
45,1325  - 19,4180
5.2 Предел повторяемости:

[image: image11.jpg]|4 - x| <7




r = 0,01%,  при  p = 0,95,  

│  2,696 – 2.706 │≤ 0.01%

0,01 = 0,01 %, при  p = 0,95 условие выполнено, результат приемлем.
5.3 Среднеарифметическое значение влажности: 
Хср = Х 1 + Х 2   = 2,696 +2,706 = 2,701% = 2.70%

                                               2                     2

5.4 Массовая доля сухих веществ Х, %, 
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, 

Х = 100 - 2, 70 = 97,30 %
6 Оформление результатов
Результат анализа записывается:
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, при  P = 0,95,
∆ ± 0,01%.

2.70 + 0,01% , при p = 0,95   

2,69 ÷ 2,71%, при p = 0,95   
2 часть  протокола прислать на проверку 05.11.2020 г до 18-00 на электронную почту:  khakhaleva1948@mail.ru
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