28-Л

Урок № 28

 по УП 2.1  на 06.11.20 г

Тема:  «Определение рН пищевых продуктов потенциометрическим методом»
Задание  по уроку № 28

1 Прочитать методику (не переписывать)

2 Повторить тему по конспекту 1 курса. 

3 Самостоятельно составить протокол  работы № 5 (пункты 1-5):

1) составить алгоритм работы № 5 ( по пунктам методики – смотреть пример);

2) записать  средства измерений, вспомогательное оборудование, посуда, реактивы и материалы  (по пункту 2 методики сокращенно (без ГОСТов) – смотреть пример)
4) Подготовка к проведению измерений

       4.1 Подготовка электродов (краткий алгоритм по методике)
        4.2 Подготовка прибора  (краткий алгоритм по методике)
 5) Проведение измерений (по методике и  ИК 1 курса )
1 часть  протокола прислать на проверку 06.11.2020 г до 18-00 на электронную почту:  khakhaleva1948@mail.ru
 (По окончании выполнения испытаний  продолжится заполнение протокола 11.11.) 
Методика № 5 

Определение рН пищевых продуктов потенциометрическим методом 

(составлена по ГОСТ 26188-2016 Продукты переработки фруктов и овощей, консервы мясные и мясорастительные.  Метод определения pH)
1 Сущность метода


Метод основан на измерении разности потенциалов между двумя электродами (измерительным электродом и электродом сравнения), погруженными в измеряемую пробу. Измеренное значение выражают в единицах рН (ед. рН)

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

2.1 рН-метр или рН-метр-иономер со стеклянным и хлорсеребряным электродами или комбинированным электродом с диапазоном измерений активности ионов водорода от 0 до 14 ед. рН и пределом допускаемой абсолютной погрешности измерений ±0,05 ед. рН, оснащенный, по возможности, системой (функцией) термокомпенсации (далее - прибор).
2.2 Весы неавтоматического действия по ГОСТ OIML R 76-1, специального класса точности с максимальной нагрузкой 200 или 220 г и ценой поверочного деления ±0,001 г.

2.3 Колба мерная 2-1000-2 по ГОСТ 1770.
2.4 Стаканы В-1-50, В-1-100 по ГОСТ 25336.
2.5 Воронки В-36-50, В-36-80 и воронки делительные ВД-1-50 ХС или ВД-1-100 ХС по ГОСТ 25336.
2.6 Бумага фильтровальная лабораторная по ГОСТ 12026.
2.7 Вата медицинская гигроскопическая по ГОСТ 5556.
6.8 Термометр жидкостный стеклянный по ГОСТ 28498 с пределом допускаемой погрешности ±1,0°С в диапазоне измерений от 0°С до 55°С.
2.9 Эфир диэтиловый медицинский. Перед применением эфир насыщают дистиллированной водой (в объемном соотношении эфира и воды - 8:1) путем встряхивания и последующего отделения верхнего слоя.
2.10 Спирт этиловый ректификованный по ГОСТ 5962 или по ГОСТ 18300, разбавленный дистиллированной водой в объемном соотношении этанола и воды - 3:2.
2.11 Стандарт-титры для приготовления буферных растворов 2-го разряда по ГОСТ 8.135 с номинальными значениями 4,01; 6,86 и 9,18 ед. рН при температуре 25°С.
3 Условия проведения измерений
При подготовке к проведению измерений и при проведении измерений в лаборатории соблюдают следующие условия:

	
	

	- температура окружающего воздуха
	(20±5)°С;

	- атмосферное давление
	от 84,0 до 106,7 кПа;

	- влажность воздуха
	не более 80% при температуре 25°С;

	- напряжение в сети питания
	(220±22) В;

	- частота переменного тока в сети питания 
	(50±1) Гц.



В помещениях, предназначенных для проведения измерений, не должно быть загрязненности воздуха рабочей зоны пылью, агрессивными веществами, должны отсутствовать вибрация или другие факторы, влияющие на результат измерений.

4 Подготовка к проведению измерений

4.1 Подготовка электродов
Перед измерениями электроды тщательно промывают дистиллированной водой и промокают (не протирая) остатки воды фильтровальной бумагой.

После измерений проб, содержащих жир, электроды очищают ватным тампоном, смоченным диэтиловым эфиром, насыщенным дистиллированной водой  или этиловым спиртом, а затем дистиллированной водой. Допускается использование готовых растворов для очистки электродов в соответствии с рекомендациями изготовителя.

Хранение электродов осуществляют в соответствии с рекомендациями изготовителя.
4.2 Подготовка прибора

Подготавливают прибор к работе и проводят его градуировку и контроль показаний в соответствии с руководством (инструкцией) по эксплуатации, используя буферные растворы, приготовленные из стандарт-титров 

5 Проведение измерений

5.1 Проводят два параллельных измерения в условиях повторяемости 

5.2 В стакан помещают лабораторную пробу в количестве, достаточном для погружения электродов. Твердые лабораторные пробы и лабораторные пробы густой консистенции предварительно разбавляют примерно в два раза дистиллированной водой. В консервах, имеющих твердую и жидкую фазу, допускается проводить измерения непосредственно в жидкой фазе продукта. При использовании прибора, не обеспеченного системой термокомпенсации, температура должна быть (20±5)°С.

5.3 В стакан с пробой опускают стержень магнитной мешалки и устанавливают стакан на магнитную мешалку. Включают двигатель мешалки, погружают электроды на глубину не менее 30 мм и регулируют скорость вращения стержня таким образом, чтобы исключить образование воронки. При этом электроды не должны касаться стенок и дна стакана. После перемешивания содержимого стакана магнитную мешалку отключают и дают пробе стабилизироваться. Затем включают рН-метр. После того как значение рН установится, регистрируют его по шкале или по цифровому индикатору прибора.

Примечания

1 Снятие показаний следует проводить не позднее чем через 5 мин после погружения электродов.

2 Перемешивание пробы следует проводить непродолжительное время (обычно в течение 30-60 с).

После измерений каждой пробы электроды промывают несколько раз водой, остатки которой удаляют промоканием фильтровальной бумагой.

6 Обработка и оформление результатов измерений

6.1 За окончательный результат измерений значения рН принимают среднеарифметическое значение результатов двух параллельных измерений, расхождение между которыми не должно превышать предела повторяемости (см. таблицу 1), т.е. при выполнении условия
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, (1)

где Х1,Х 2 - результаты двух параллельных измерений, ед. рН;

r- предел повторяемости (см. таблицу 1), ед. рН.

Таблица 1 - Пределы повторяемости, воспроизводимости, показатель правильности и точности методики при P = 0,95

В единицах рН 

	
	
	
	
	

	Диапазон измерений 
	Предел повторяемости (допускаемое расхождение результатов двух параллельных измерений)  SHAPE  \* MERGEFORMAT 



	Предел воспроизводимости (допускаемое расхождение результатов измерений, полученных в двух лабораториях)  SHAPE  \* MERGEFORMAT 



	Показатель правильности (границы абсолютной систематической погрешности)  SHAPE  \* MERGEFORMAT 



	Показатель точности (границы абсолютной погрешности)  SHAPE  \* MERGEFORMAT 




	От 2 до 12 включ.
	0,09
	0,33 
	0,02 
	0,24 


6.2 Результаты измерений в протоколе представляют в виде
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при Р = 0,95,

       _
где Х   - среднеарифметическое значение результатов измерений, выполненных в условиях повторяемости и признанных приемлемыми, ед. рН;

∆- границы абсолютной погрешности измерений (см. таблицу 1), ед. рН.

Все вычисления проводят до второго десятичного знака.

7 Требования безопасности

7.1 Условия безопасного проведения работ

Требования электробезопасности при работе - по ГОСТ 12.1.019 и в соответствии с инструкцией по эксплуатации прибора.
Содержание вредных веществ в воздухе не должно превышать допустимых значений по ГОСТ 12.1.005.

7.2 Требования к квалификации операторов

К выполнению измерений, обработке и оформлению результатов допускаются специалисты, имеющие высшее или среднее специальное образование, опыт работы с данным оборудованием и знакомые с настоящим методом.

Повторение 1 курса

Подготовка и работа на рН метре
Инструкционная карта 
	Подготовка рН метра к работе

	  1  Прогреть прибор 1 час

	 2  Катоды хранятся в  0,1 н растворе  соляной кислоты H Cl

	 3  Вылить воду из стаканчика, в котором хранились катоды, катоды промокнуть     салфеткой.

	  4  Прокалибровать рН метр по двум буферным растворам  рН 4,01 и рН 9,18 

	  5   Налить в стаканчик буферный раствор, приготовленный из фиксанала рН 4,01.

	 6   Измерить температуру в течение 5 минут.

	  7  Рукоятку: «Род работы» установить на рН

	 8   Рукоятку «Пределы измерения» установить на точный диапазон  – 2-5 (значение б буф. раствора 4,01 находится в этом пределе) 

	  9  Рукоятку «Размах» установить на 3 рН (точная шкала от 0 до 3 рН)

	 10  Изучить цену деления грубой шкалы:  7 – 6 = 1

                                                                         1 : 5 = 0,2

	 11  Изучить цену деления точной шкалы: 1 – 0 = 1

                                                                         1 : 2 = 0,5

                                                                         0,5 : 5 = 0,1

                                                                         0,1 : 2 = 0,05

	 12   Изучить цену деления температурной шкалы:   20 - 10 = 10о С
                                                                                         10 : 5 = 2о  С

	  13  Определить температуру по термометру и установить рукоятку «Температура»

	   14  Включить «Сеть»

	  15  Снять показания по точной  (верхней ) шкале  (4, 10 )

	  16  Рукояткой  Еи  подвести стрелку к значению  4,01.

	  17  Выключить «Сеть».

	  18  Вылить из стакана буферный раствор рН 4.01

	  19  Промыть катоды 3 раза дис  водой, не касаясь стенок стаканчика, каждый раз   промокая  катоды фильтровальной бумагой или салфеткой

	   20  Налить в стаканчик буферный раствор рН 9,18.

	   21  Прокалибровать  прибор по буферному раствору  рН  9,18 .(так же, как по раствору рН 4,01)

	Определение рН раствора.

	1 Налить исследуемый раствор в стаканчик  30-50 см3 и подставить под катоды.

	2 Измерить температуру раствора в течение 5 минут.

	3 Рукоятку «Пределы измерения» поставить на грубую настройку -1-2

	4 Установить на температурной шкале температуру раствора.

	5 Рукоятку «Размах» поставить на 15 рН

	6 Включаем сеть. Результат снимаем по грубой шкале.

	7 Выключить сеть.

	8 Рукоятку «Пределы измерения» поставить на точную  настройку.

	9 Рукоятку «Размах» поставить на 3 рН

	10 Включаем сеть. Результат снимаем по точной  шкале.
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             рН метр – 340                                      Новые виды рН метров
Подготовка  и работа на иономере
Инструкционная карта
	Подготовка иономера к работе

	1  Прогреть прибор 30 минут

	2  Катоды хранятся в 0,1 н растворе  соляной кислоты H Cl

	3 Вылить воду из стаканчика, в котором хранились катоды, промокнуть фильтровальной бумагой .

	4  Прокалибровать рН метр по двум буферным растворам  рН 4,01 и рН 9,18

	5  Налить в стаканчик буферный раствор, приготовленный из фиксанала рН 4,01.

	6  Измерить температуру в течение 5 минут.

	7  Изучить цену деления грубой шкалы.  7 – 6 = 1

                                                                      1 : 5 = 0,2

	8  Изучить цену деления точной шкалы  1 – 0 = 1

                                                                      1 : 10 = 0,1

                                                                      0,1 : 2 = 0,05

	9  Изучить цену деления температурной шкалы. 20 – 0 = 20о С

                                                                                     20 : 10 = 2о С

                                                                                      2 :2 = 1о С

	10  Определить температуру по термометру

	11  Включить кнопку «Температура  раствора» и любой точный диапазон   ( кроме

 1 – 19).

	 12  Включить «Сеть»

	13  Рукояткой «Температура раствора» довести стрелку до нужной температуры.

	 14  Выключить «Сеть».

	15  Выключить кнопку «Температура раствора»

	16  Включить кнопку «рХ» и пределы измерения  «4 – 9» (значение буф. Раствора 4,01 находится в этом пределе)

	17  Включить «Сеть».  

	18  Рукояткой «Калибровка» довести стрелку до 4,01 по верхней шкале.

	19  Выключить «Сеть». Вылить из стакана буферный раствор 4.01

	20  Промыть катоды 3 раза дис  водой, не касаясь стенок стаканчика, каждый раз промокая  катоды фильтровальной бумагой или салфеткой

	21   Налить в стаканчик буферный раствор рН 9,18.

	22  Прокалибровать  прибор на буферном растворе  рН 9,18.

	Определение рН раствора

	1 Налить исследуемый раствор в стаканчик  30-50 см3 и подставить под катоды.

	2 Измерить температуру раствора в течение 5 минут

	3  Включить кнопку «Температура  раствора» и любой точный диапазон   

	4  Включить «Сеть» Рукояткой «Температура раствора» довести до нужной  toC

	5  Выключить «Сеть» и  кнопку «Температура раствора»

	6  Включить кнопку «рХ» и пределы измерения  1-19

	7  Включить «Сеть». Снять показания по грубой шкале.

	8 Выключить «Сеть». Включить  пределы измерения ( см.  по грубой шкале).

	9 Включить «Сеть». Снять показания по точной  шкале

	10 Выключить «Сеть». Промыть катоды 3 раза.

	11 хранить катоды в дис воде.
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                  Иономер ВР-74                                              Новые виды иономеров                                                             
28-Л

Урок№ 29

 по УП 2.1  на 11.11.20 г

Продолжение темы:  «Определение рН пищевых продуктов потенциометрическим методом»
Самостоятельно составить продолжение  оформления протокола № 5 
6 Обработка и оформление результатов измерений
          6.1  Определение предела повторяемости (по таблице в методике)

          6.2 Определение среднего арифметического измерений
          6.3 Результаты измерений ( по методике)
2 часть  протокола прислать на проверку 11.11.2020 г до 18-00 на электронную почту:  khakhaleva1948@mail.ru
