28-Л

Урок№ 24
 по УП 2.1  на 28.10.20 г

Тема:  «Рефрактометрический метод определения массовой доли растворимых веществ в соках фруктовых»
Задание  по уроку № 24
1 Прочитать методику (не переписывать)

2 Повторить тему по конспекту 1 курса. 

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

1) составить алгоритм работы № 3 ( 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 проб к измерениям (краткий алгоритм по методике -  смотреть пример)
4 Подготовка прибора к проведению измерений
5 Проведение измерений (по методике и  ИК 1 курса при работе с рефрактометром
1 часть  протокола прислать на проверку 28.10.2020 г до 18-00 на электронную почту:  khakhaleva1948@mail.ru
 (По окончании выполнения испытаний  продолжится заполнение протокола 29. 10.20г 

Методика № 3 

Рефрактометрический метод определения массовой доли растворимых веществ в соках фруктовых

(Составлена по Межгосударственному стандарту ГОСТ 34128-2017
"ПРОДУКЦИЯ СОКОВАЯ. РЕФРАКТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ МАССОВОЙ ДОЛИ РАСТВОРИМЫХ СУХИХ ВЕЩЕСТВ)

1 Сущность метода

Метод основан на измерении показателя преломления пробы при определенной температуре с помощью рефрактометра. Результат измерений выражают в единицах массовой доли сахарозы в водном растворе (в %), имеющим в заданных условиях такой же показатель преломления, как и проба.

2 Средства измерений, вспомогательное оборудование, посуда, материалы и реактивы

- рефрактометр, шкала которого градуирована в единицах массовой доли сахарозы или градусах Брикса, с пределом допускаемой погрешности не более ± 0, 1 % (° Брикса);
- стакан лабораторный вместимостью 250 см3 ;
- безворсовые салфетки для оптики;
- одноразовые пипетки;
- бумага фильтровальная ;
- вода дистиллированная; 

Допускается использование других средств измерений, вспомогательного оборудования, не уступающих вышеуказанным по метрологическим и техническим характеристикам, а также посуды, материалов и реактивов, по качеству не ниже вышеуказанных.
3 Подготовка проб к измерениям

3.1 Жидкие продукты, не содержащие большого количества взвешенных частиц (соки, нектары, сокосодержащие напитки и морсы), тщательно перемешивают и используют для измерений.

3.2 Клетки цитрусовых фруктов перед измерением измельчают с помощью лабораторной мельницы, блендера или другого оборудования до достижения гомогенности.

3.3 Вязкие продукты, такие как концентрированные соки, тщательно перемешивают и используют для измерений.

3.4 Фруктовые и овощные пюре тщательно перемешивают и центрифугируют при центрифужном ускорении 3000 g в течение 10 мин. Супернатант используют для измерений.

Примечание - Фруктовые и овощные пюре допускается использовать для измерений непосредственно после перемешивания пробы, либо использовать для измерений фильтрат, полученный после фильтрования пюре через бумажный фильтр или сложенную вчетверо марлю, при условии, что для этих пюре относительное расхождение между содержанием растворимых сухих веществ, полученным указанными способами, и после центрифугирования не превышает предела повторяемости, указанного в таблице 2. В случае возникновения спорных ситуаций при подготовке пробы используют центрифугирование.

4 Подготовка прибора к проведению измерений  (взято из руководством по эксплуатации)

4.1 Воду для лабораторного анализа, используемую при калибровке рефрактометра, дегазируют кипячением непосредственно перед использованием.


4.2 Перед каждой серией измерений рефрактометр должен быть откалиброван с использованием стандартных растворов в соответствии с инструкцией.

4,3 Перед проведением калибровки, так же как и перед проведением других измерений, поверхность стеклянных призм рефрактометра очищают водой, остатки влаги удаляют фильтровальной бумагой.


4.3 Массовую долю растворимых сухих веществ в соках определяют при окружающей температуре (20±0,5) °С. Если рефрактометр снабжен средством регулирования температуры, то измерения допускается проводить при температуре от 10 °С до 30 °С, соблюдая инструкцию по эксплуатации прибора. Если рефрактометр не снабжен средством регулирования температуры, то измерения допускается проводить при температуре от 15 °С до 25 °С. В полученное значение вносят температурную поправку, значение которой указано в приложении А.

5 Проведение измерений

5.1 Четыре-пять капель пробы, помещают на рабочую призму рефрактометра таким образом, чтобы вся поверхность призмы была покрыта жидкостью, и, если это предусмотрено конструкцией рефрактометра, призму с пробой накрывают крышкой. После стабилизации температуры призмы до (20, 0 ± 0, 5) °С проводят измерения в соответствии с руководством по эксплуатации рефрактометра. Если рефрактометр не снабжен средством регулирования температуры призмы, то регистрируют температуру, при которой проведены измерения, и в полученное значение вносят температурную поправку, значение которой указано в приложении А.

6 Обработка и оформление результатов

6.1 Измерения проводят не менее двух раз в условиях повторяемости
 Содержание растворимых сухих веществ в пробах  определяют непосредственно по показаниям рефрактометра и выражают в процентах.

6.2 За результат измерений принимают среднеарифметическое значение Хср, %, результатов двух параллельных измерений, относительное расхождение между которыми не превышает предела повторяемости, т.е. при выполнении условия
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где Х1, Х2 - результаты параллельных измерений, %;

0, 01 - коэффициент пересчета от процентов к абсолютным величинам;

rотн - значение предела повторяемости (см. таблицу 2), %.

При невыполнении этого условия получают результаты еще двух параллельных измерений 
Таблица 2 - Значения пределов повторяемости и воспроизводимости, показателя точности измерений

	Вид соковой продукции
	Предел повторяемости (относительное значение допускаемого расхождения результатов двух параллельных измерений при Р = 0, 95) rотн, %
	Предел воспроизводимости (относительное значение допускаемого расхождения результатов измерений, полученных в двух лабораториях при Р = 0, 95) Rотн, %
	Показатель точности (границы относительной погрешности при Р = 0, 95) ±δ, %

	Фруктовое и (или) овощное пюре, клетки цитрусовых фруктов
	0, 4
	2, 3
	1, 7

	


Результат измерений, округленный до первого десятичного знака, представляют в виде


Xcp±Δ при P=0, 95,

(5)

где Хср - среднеарифметическое значение результатов двух параллельных измерений, %;

±Δ - границы абсолютной погрешности измерения содержания растворимых сухих веществ, %, вычисленные по формуле

Δ= 0, 01·δ·Xcp,

(6)

где δ - значение границы относительной погрешности (см. таблицу 2), %.
Приложения
Контроль юстировки лучше проводить при температуре 20 С .Можно пользоваться таблицей приведения температуры к 20 С 
Приложение 1

Таблица температурных поправок воды дистиллированной.
	Температура 0  С 
	n D
	Температура 0  С
	n D

	15
	1,3334
	21
	1.3329

	16
	1,3333
	22
	1.3328

	17
	1,3332
	23
	1.3327

	18
	1.3332
	24
	1.3326

	19
	1.3331
	25
	1.3325

	20
	1,3330
	26
	


Приложение 2 
(обязательное)

Температурные поправки при рефрактометрических измерениях

А.1 Температурные поправки при рефрактометрических измерениях при температуре, отличающейся от температуры (20, 0 ± 0, 5) °С, приведены в таблице А.1.

Таблица А.1

	Температура, °С
	Массовая доля растворимых сухих веществ, %

	
	5
	10
	15
	20
	30
	40
	50
	60
	70
	75

	Из показаний рефрактометра следует вычесть:

	15
	0, 25
	0, 27
	0, 31
	0, 31
	0, 34
	0, 35
	0, 36
	0, 37
	0, 36
	0, 36

	16
	0, 21
	0, 23
	0, 27
	0, 27
	0, 29
	0, 31
	0, 31
	0, 32
	0, 31
	0, 23

	17
	0, 16
	0, 18
	0, 20
	0, 20
	0, 22
	0, 23
	0, 23
	0, 23
	0, 20
	0, 17

	18
	0, 11
	0, 12
	0, 14
	0, 15
	0, 16
	0, 16
	0, 15
	0, 12
	0, 12
	0, 09

	19
	0, 06
	0, 07
	0, 08
	0, 08
	0, 08
	0, 09
	0, 09
	0, 08
	0, 07
	0, 05

	К показаниям рефрактометра следует прибавить:

	21
	0, 06
	0, 07
	0, 07
	0, 07
	0, 07
	0, 07
	0, 07
	0, 07
	0, 07
	0, 07

	22
	0, 12
	0, 14
	0, 14
	0, 14
	0, 14
	0, 14
	0, 14
	0, 14
	0, 14
	0, 14

	23
	0, 18
	0, 20
	0, 20
	0, 21
	0, 21
	0, 21
	0, 21
	0, 22
	0, 22
	0, 22

	24
	0, 24
	0, 26
	0, 26
	0, 27
	0, 28
	0, 28
	0, 28
	0, 28
	0, 29
	0, 29

	25
	0, 30
	0, 32
	0, 32
	0, 34
	0, 36
	0, 36
	0, 36
	0, 36
	0, 36
	0, 37


Значение температуры округляют до целых значений. Поправки для промежуточных значений массовой доли растворимых сухих веществ находят путем линейной интерполяции.

Повторение 1 курса
«Определению плотности жидкостей рефрактометром»
Инструкционная карта 
	Подготовка рефрактометра к работе

	1  Открыть окошко на верхней призме

	2  Откинуть верхнюю призму

	3  Капнуть с помощью мягкой пипетки или оплавленной стеклянной палочкой 2-3 капли прокипяченной и охлажденной дис воды на нижнюю призму.

	4  Плотно закрыть верхнюю призму.

	5  Открыть и отрегулировать  зеркало для «мах» освещения экрана.

	6  С помощью окуляра настроить четкость диагоналей.

	7  Убрать цветную радугу между темным и светлым полем.

	8  Подвести границу темного и светлого поля к пересечению диагоналей.

	9  Рассчитать цену деления термометра.

	10  Проверить температуру призм.

	11  Рассчитать цену деления шкалы показателя преломления

	12  Рассчитать цену деления шкалы сахарозы , % (нижнее окошко)

	13  Смотря в окуляр, проверить совпадение вертикальной черты с показателем преломления 1,3330 при 20  С (или другим значением при другой температуре, смотреть по таблице)

	14  Если черта смещена относительно нужного значения показателя преломления,  надо протереть призмы, промыть их дис водой   и протереть 2-3 раза.

	15  Повторить настройку прибора по дис воде еще раз.

	16  Если черта останется смещенной, надо отвинтить заглушку 3 на рефрактометре и юстировочным ключом  подвинтить головку винта до «0» (устно)

	17  Вытереть призмы мягкой салфеткой. 

	Определение сухих веществ

	1 Капнуть с помощью мягкой пипетки или оплавленной стеклянной палочкой 2-3 капли  исследуемой жидкости на нижнюю призму.

	2 Плотно закрыть верхнюю призму.

	3 Убрать цветную радугу между темным и светлым полем.

	4 Подвести границу темного и светлого поля к пересечению диагоналей.

	5 Проверить температуру призм.

	6  По вертикальной шкале снять показания по шкале преломления или по шкале сахарозы.

	7 Промыть дис водой и протереть призмы. Закрыть призмы с ваткой.


[image: image2.jpg]Puc. 2.2. TaGopatopusiii pedpaxromerp RL-1

&) BH CO CTOPOHbI H3MEPHTETHHOF IPH3MHI:

1 — peypakTOMETpHUCCKas IPHIMA B OIPABE:

2 — H3MEpHTENbHA III0CKOCTh (TPakb) ped)paKTOMETPHUECKOH MPHIMBI;

3 — COE/TMHEHHS U1 IOJIKTIOUEHHS PePAKTOMETPA K YIIBTPATEPMOCTATY:

4 — PTyTHSI TepMOMETD;

5 — OmpaBa AT NPEJOXPAHCHHSA TEPMOMETPA OT TOBPEAICHHSA: 6 — NPHKPHIBAIONIAT
(ocBeTHTETbHAA) NPH3Ma; 7 — MIAPHHPHO 3aKPEIUICHHAS ONpaBa; 8 — rojloBKa ¢ HAKATKOMH I
Y/QNeHHs OKPACKH TPAHHUHON JTHHHA yTeM BPAIIEHAA TPH3M AMHUH; 9 — KOpIyC pedpak-
TomeTpa; 10 — raiiKa. IPEOXPARTIONAT PEryTHPOBOUHIH BHHT OT CIYAHHOTO TICpEMCIICHI:

©) BHJI CO CTOPOHBI OKYJIApa:

11 — TONOBKA C HAKATKOI /1A MEPEMeIICHI THHIH TPAHHIG! 1 MKATH TOKa3aTe-
Ielf peTToMTeHHS;

12 — II0CKOE 3€PKATO /S OCBEMICHIS HIKATBL:

13— HAKVIORHO-BPATIATETHHAT OTIPABA;

14 — JKeITO-3e1eHEII CBETOQHIBTD:

15 — okyIsIp




[image: image3.jpg]a) /lucrnepcus cBera 0) I'paHMIIa CBETOTEHH

Brsnprue muann Brsnprie THERE

Tpannma Tpannna

cBeToTERH
/ cBeTOTERE






 INCLUDEPICTURE "https://studfile.net/html/2706/381/html_WgOW9VyrYk.zHlK/img-H9DCAK.png" \* MERGEFORMATINET [image: image4.png]ll|ll|l lllllll
139 1]a0  qla1





Протокол работы № 3 (Пример)
Рефрактометрический метод определения массовой доли растворимых веществ в соках фруктовых
 Дата 28.10.20 г

1 Алгоритм выполнения работы
1 Изучение методики

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

3 Подготовка пробы к измерениям
4 Подготовка прибора к проведению измерений

5 Проведение измерений

6 Обработка и оформление результатов
 2 Средства измерений, вспомогательное оборудование, посуда, материалы и реактивы

- рефрактометр

- стакан лабораторный  250 см3 ;
- безворсовые салфетки;
- одноразовые пипетки;
- фильтры ;
- дис вода; 
3 Подготовка пробы к измерениям
3.1 перемешать пробу
3.2 фрукты измельчают

3.3 вязкие продукты перемешивают
3.4 Фруктовые и овощные пюре перемешивают и центрифугируют
4 Подготовка прибора к проведению измерений

- промыть призмы дис водой

- протереть салфеткой и фильтром

- измерить температуру, T = 18 оC
- проверить  на кипяч дис воде 
плотность при 18 С должна быть n D = 1,33302 (по прилож 1)  
концентрация при 18 С должна быть  Хв = 0,11 % (по прилож 2 для жидкостей от 0 до 5%) 
5 Проведение измерений
T = 18 оC
1 проба: Х 1= 10,2 %  c температурной поправкой  Х 1= 10,08 %

2 проба: Х 2= 10,3 %  c температурной поправкой  Х 2= 10,18 %

1 часть  протокола прислать на проверку 28.10.2020 г до 18-00 на электронную почту:  khakhaleva1948@mail.ru
28-Л
Урок№ 25
 по УП 2.1  на 29.10.20 г

Продолжение темы: «Рефрактометрический метод определения массовой доли растворимых веществ в соках фруктовых»
Продолжение  оформления протокола № 3 (Пример)
6 Обработка и оформление результатов
1 Предел повторяемости (относительное расхождение) двух параллельных измерений  (по методике):
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,
r – 0,4 % (по таблице в методике)
2 ∙ │10.08 - 10,18│  ≤  0,01 ∙ 0,4 

                                                       (10,08+10,18)

0,0099 > 0,0040  - условие не  выполнено, результат не приемлем. 

(Надо взять прибор (рефрактометр) с меньшей ценой деления)
                                                  _   

2 Среднее арифметическое   Х = Х1 + Х2   
                                            _              2

Х=  10,08- 10,18  =  10,13% = 10.1%
                                                            2                   

3 Результат измерений

Xcp ± Δ , при P=0, 95
Δ - границы абсолютной погрешности  (по таблице)
Δ = 0, 01·δ·Xcp,

Δ = 0,01 ∙ 1.7 ∙ 10,13 =  0,17%  = 0,2%

10.1 + 0,2 %,  при P= 0, 95  

9,9 ÷ 10,3%  при P= 0, 95
2 часть  протокола прислать на проверку 29.10.2020 г до 18-00 на электронную почту: khakhaleva1948@mail.ru
