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Урок№ 22
 по УП 2.1  на 22.10.20 г

Тема: Определение массовой доли сухих веществ с помощью пикнометра
При выполнении химико-бактериологического анализа студенту необходимо иметь при себе:

· вспомогательные материалы (резиновую грушу V=30; 90 см3; две салфетки тканевые, лупу, боек, калькулятор, ручку, карандаш, экран для бюретки)

· средства индивидуальной защиты (перчатки резиновые, очки, халат, шапочку)
Задание  по уроку № 22
1 Прочитать методику (не переписывать)

2 Повторить тему по конспекту 1 курса. 

3 Составить протокол  работы №2 (пункты 1-5) (Пример после методики):

1) составить алгоритм работы № 2 ( по пунктам методики – смотреть пример);

2) записать  аппаратуру, материалы, реактивы(по пункту 2 методики сокращенно (без ГОСТов) – смотреть пример)
3. Подготовка пробы продукта (краткий алгоритм по методике -  смотреть пример)
4   Подготовка к работе пикнометра
5 Проведение испытания  (по методике и  ИК 1 курса при работе с пикнометром)

1 часть  протокола прислать на проверку 22.10.2020 г до 18-00 на электронную почту:  khakhaleva1948@mail.ru
 (По окончании выполнения испытаний  продолжится заполнение протокола 23. 10.20г 

Методика №  2

Определение массовой доли сухих веществ с помощью пикнометра

(Составлена по ГОСТ 29030-91.  Продукты переработки плодов и овощей. Пикнометрический метод определения относительной плотности и содержания растворимых сухих веществ)
2 АППАРАТУРА, МАТЕРИАЛЫ, РЕАКТИВЫ 
- Пикнометр стеклянный по ГОСТ 22524 типа ПЖ3 или пикнометр для жидкостей другого типа, с отношением площади внутреннего сечения горловины к номинальной вместимости пикнометра не более 0,00100 смГОСТ 24104
[image: image1] и шириной отметки на горловине не более 0,3 мм.
- Весы лабораторные общего назначения по * с наибольшим пределом взвешивания до 200 г, не ниже 3-го класса точности.
- Весы лабораторные общего назначения по ГОСТ 24104* с наибольшим пределом взвешивания до 500 г, 4-го класса точности
- Термостат, обеспечивающий поддержание и контроль температуры с погрешностью не более ±0,2 °С в диапазоне температур 15-25 °С.
- Термометр жидкостный лабораторный по ГОСТ 28498 с пределом допускаемой погрешности не более ±0,2 °С в диапазоне температур 10-30 °С.
- Стаканы по ГОСТ 25336 вместимостью от 150 до 600 см
[image: image2].
- Воронка лабораторная по ГОСТ 25336 диаметром 25 мм.
- Вода дистиллированная по ГОСТ 6709, свежеприготовленная или прокипяченная. 

3. Подготовка пробы продукта
1 Пробу продукта тщательно перемешивают.

2 Сиропы разбавляют дистиллированной водой до подходящей консистенции, при которой не затруднено наполнение пикнометра. Для этого навеску продукта массой от 20,00 до 50,00 г, взятую в предварительно взвешенный стакан, разбавляют дистиллированной водой до требуемой консистенции и взвешивают. Допускается навеску сиропа, взятую в мерной колбе, развести дистиллированной водой и довести объем ею же до метки.

3 Продукты, содержащие взвешенные частицы, фильтруют или центрифугируют до получения фильтрата или центрифугата, характеризуемого при органолептических испытаниях оценкой "прозрачный с блеском", "прозрачный без блеска" или "слегка опалесцирующий".

4 Продукты, содержащие этиловый спирт в количестве, превышающем 1 г/дм
[image: image3], освобождают от него путем нагрева на кипящей водяной бане. Для этого навеску продукта массой от 50,00 до 100,00 г, взятую в предварительно взвешенный стакан, нагревают на водяной бане не менее 20 мин с момента закипания бани, затем содержимое стакана охлаждают и доводят водой до прежней массы.

5 Продукты, содержащие углекислый газ, освобождают от него путем встряхивания в течение 10-15 мин примерно 250 см
[image: image4] продукта в колбе вместимостью 1000 см
[image: image5] или путем фильтрации через слой ваты.
4  Подготовка к работе пикнометра

4.1 Пикнометр тщательно моют хромовой смесью, ополаскивают снаружи и внутри водопроводной и дистиллированной водой, затем последовательно этиловым спиртом и этиловым эфиром и сушат внутреннюю поверхность струей сухого воздуха, а внешнюю протирают сухой хлопчатобумажной тканью или марлей.
4.2 Пикнометр, подготовленный к работе, взвешивают на весах с наибольшим пределом взвешивания до 200 г, затем наполняют его немного выше метки дистиллированной водой при температуре 18-22 °С, не допуская попадания внутрь пузырьков воздуха, и помещают в термостат с температурой (20,0±0,2) °С так, чтобы уровень воды в термостате был немного выше уровня воды в пикнометре.

Примечание. При использовании нестандартизованного термостата для контроля температуры используют термометр, помещенный в заполненную водой колбу, вместимость которой соответствует вместимости пикнометра.

4.3 Через 15-20 мин доводят уровень воды в пикнометре до метки, убирая излишек ее полоской фильтровальной бумаги. Вынимают пикнометр из термостата, протирают его внешнюю поверхность тканью или фильтровальной бумагой и взвешивают.


5 Проведение испытания

5.2. Пикнометр ополаскивают испытуемым пробой и заполняют его этой же пробой при температуре 18-22 °С немного выше метки. Термостатирование, доведение до метки объема жидкости и взвешивание выполняют, как описано выше.

5.3 Проводят два параллельных определения.

6. Обработка и оформление результатов 
6.1. Относительную плотность раствора (
[image: image6]) вычисляют по формуле
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, (1)


где m 1- масса пикнометра с испытуемым раствором, г;

m 
[image: image8]- масса пустого пикнометра, г;
m 2- масса пикнометра с водой, г.

6.2 Вычисления проводят с точностью до четвертого десятичного знака. За окончательный результат испытания принимают среднеарифметическое результатов двух параллельных определений, абсолютное расхождение между которыми не должно превышать 0,0004 (F=0,95).

6.3 Массовую долю растворимых сухих веществ (х) в процентах или массовую концентрацию (Х) в граммах на кубический дециметр определяют по таблице приложения
ПРИЛОЖЕНИЕ (обязательное). ТАБЛИЦА ЗАВИСИМОСТИ МЕЖДУ ОТНОСИТЕЛЬНОЙ ПЛОТНОСТЬЮ РАСТВОРА И МАССОВОЙ ДОЛЕЙ ИЛИ МАССОВОЙ КОНЦЕНТРАЦИЕЙ РАСТВОРИМЫХ СУХИХ ВЕЩЕСТВ (САХАРОЗЫ) В НЕМ
ПРИЛОЖЕНИЕ 
Обязательное 

	
	
	

	Относительная плотность d
[image: image9]
	Массовая доля сахарозы, %
	Массовая концентрация сахарозы, г/дм
[image: image10]

	1,0261
	6,6
	67,6

	1,0265
	6,7
	68,7

	1,0269
	6,8
	69,7

	1,0273
	6,9
	70,8

	1,0277
	7,0
	71,8

	1,0281
	7,1
	72,9

	1,0285
	7,2
	73,9

	1,0289
	7,3
	75,0

	1,0294
	7,4
	76,0

	1,0298
	7,5
	77,1

	1,0302
	7,6
	78,2

	1,0306
	7,7
	79,2

	1,0310
	7,8
	80,3

	1,0314
	7,9
	81,3

	1,0318
	8,0
	82,4

	1,0322
	8,1
	83,5

	1,0326
	8,2
	84,5

	1,0330
	8,3
	85,6

	1,0334
	8,4
	86,7

	1,0338
	8,5
	87,7

	1,0343
	8,6
	88,8

	1,0347
	8,7
	89,9

	1,0351
	8,8
	90,9

	1,0355
	8,9
	92,0

	1,0359
	9,0
	93,1

	1,0363
	9,1
	94,1

	1,0367
	9,2
	95,2

	1,0371
	9,3
	96,3

	1,0375
	9,4
	97,4

	1,0380
	9,5
	98,4

	1,0384
	9,6
	99,5

	1,0388
	9,7
	100,6

	1,0392
	9,8
	101,7

	1,0396
	9,9
	102,7

	1,0400
	10,0
	103,8

	1,0404
	10,1
	104,9

	1,0409
	10,2
	106,0

	1,0413
	10,3
	107,1

	1,0417
	10,4
	108,1

	1,0421
	10,5
	109,2

	1,0425
	10,6
	110,3

	1,0429
	10,7
	111,4

	1,0433
	10,8
	112,5

	1,0438
	10,9
	113,6


Повторение  1 курса

 «Определение плотности и сухих веществ с помощью пикнометра»

 Инструкционная карта

	Подготовка пикнометра к работе

	1  Сухой чистый пикнометр взвешивают на тех-хим  весах до 0.01 г М

	2  Уточняют массу пикнометра на аналитических весах до 0,0001 г М

	3  Массу пикнометра записывают на пикнометре  М = 0,0001 г

	4  Пикнометр наполняют дис водой через воронку до горла.

	5  Доливают дис воды на 1 см ниже метки с помощью промывалки.

	6  Рассчитать цену деления  термометра 

	7  Проверить температуру водяной бани  (должна быть 20 С)

	8  Закрыть пикнометр пробкой и поставить в водяную баню на 30 минут.

	9  Проверить, чтобы  уровень воды в водяной бане был чуть выше метки в колбе.

	10  Через 30 минут  протереть пикнометр салфеткой

	11 С помощью пипетки довести до метки.

	12 Свернуть  фильтр в тонкую трубочку,  ровно обрезать.

	13  Открыть пробку положить на фильтр, пикнометр поставить на столик.

	14  Протереть горло пикнометра, проверить контрольной меткой.

	15  Пикнометр закрыть пробкой.

	16  Взвесить на технохимических весах до 0.01 г М1 

	17  Уточнить массу пикнометра на аналитических весах до 0,0001 г М1 

	18  Записать массу пикнометра  с водой на пикнометре  0.0001 г  М1 

	19  Вылить дис воду. 

	20  Высушить спиртом,  эфиром и продуванием.

	21 Провести то же самое с фруктовым соком и определить М2
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 (В дальнейшем протоколы составлять самостоятельно по методике)

Протокол работы № 2 ((Пример пункты 1 -5))
Определение массовой доли сухих веществ с помощью пикнометра 
 Дата 22.10.20 г
1Алгоритм выполнения работы
1 Изучение методики

2 Подготовка  средств измерений, вспомогательного оборудования, посуды, материалов и реактивов

3 Подготовка пробы продукта
4  Подготовка к работе пикнометра

5 Проведение испытаний 

6 Обработка и оформление результатов
2 Средства измерений, вспомогательное оборудование, посуда, материалы и реактивы
- Пикнометр 
- Весы лабораторные не ниже 3-го класса точности.
- Весы 4-го класса точности
- Термостат, 
- Термометр жидкостный лабораторный диапазоне температур 10-30 °С.
- Стаканы от 150 до 600 см3.
- Воронка лабораторная диаметром 25 мм.
- Вода дистиллированная 

3. Подготовка пробы продукта
- пробу перемешивают
4  Подготовка к работе пикнометра
- 2 пикнометра моют
- ополаскивают водой, дис водой спиртом, этиловым эфиром
- сушат

- взвешивают до 0,000 г (m)
- наполняют дис водой чуть выше  метки

- выдерживают в термостате  при 20,0±0,2 °С 15-20 мин.

- доводят до метки

- взвешивают до 0,000 г (m2)

1 пикнометр                                                 2 пикнометр

m =  27,15 г    m =  27,0955 г               m =  28,05 г    m =  28,1960 г
m2 = 77, 20 г   m2 = 77, 1905 г              m2 = 78, 20 г   m2 = 78, 6505 г

5 Проведение испытания 

- пикнометр ополаскивают пробой 
- наполняют пробой чуть выше  метки

- выдерживают в термостате  при 20,0±0,2 °С 15-20 мин.

- доводят до метки

- взвешивают до 0,000 г (m1)
1 пикнометр                                                 2 пикнометр

m 1 = 85.27 г   m1 = 85, 2910 г              m 1 = 87.30 г   m1 = 87, 2810 г
1 часть  протокола прислать на проверку 22.10.2020 г до 18-00 на электронную почту:  khakhaleva1948@mail.ru
28-Л

Урок  № 23
 по УП 2.1  на 23.10.20 г

Продолжение темы: Определение массовой доли сухих веществ с помощью пикнометра» 
Продолжение  оформления протокола № 2 (Пример)

6 Обработка результатов
1 Относительная плотность пробы,  d2020   (по методике)
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, (1)
1 пикнометр                                                 
d 1 = 79,2395 – 27, 0955  = 52,1440  = 1.0409
         77,1905 - 27, 0955      50,0950

2 пикнометр
d 2 = 80,7343 – 28, 1960  = 52,5383  = 1.0413

         78,6505 - 28, 1960     50,4545

2 Абсолютное расхождение  составит:

│ d 1 -  d 2 │≤  r , при Р = 0,95  
r =0.0004 (по методике)

                                               │ 1.0409 -  1.0413│ ≤  0.0004

0.0004 = 0, 0004 , (при Р = 0,95) условие выполнено результат приемлем

3 Массовая доля растворимых сухих веществ (х) в процентах( по таблице приложения) составит:
d 1 = 1.0409      Х1  = 10.2 %

d 2 = 1.0413      Х2 = 10.3 %

Х ср = Х1 + Х2 = 10,2+ 10.3 = 10,25 %
                                                             2                 2
4  Массовая концентрация (Х) в граммах на кубический дециметр (по таблице приложения) составит:
Х1  = 106.0 г/дм3
Х3 = 107.1 г/дм3
Х ср = Х1 + Х2 = 106,0+ 107.1 = 106,55  г/дм3= 106,6 г/дм3
                                        2                 2
4 Оформление результатов анализа:

Хср± ∆ при Р = 0,95 

∆ - относительная погрешность равна абсолютной погрешности деленной на среднее арифметическое показаний: 

∆ =  │Х1 – Х2│            ∆ = 2 ∙ │Х1 – Х2│        
                                                       Хср                                Х1 + Х2
∆ = 2 ∙ │Х1 – Х2│∙ = 2 ∙ │10.2 - 10.3│ = 0.0097 % = 0.01 %

                                        Х1 + Х2                   10,2 -  10.3
10.25 + 0.01 % при Р = 0,95

10, 24 ÷ 10.26%

( В дальнейшем протоколы составлять самостоятельно по методике)

2 часть  протокола прислать на проверку 23.10.2020 г до 18-00 на электронную почту: khakhaleva1948@mail.ru
d








