28-Л

Урок № 30

 по УП 2.1  на 12.11.20 г

Тема:  «Определения каротина в кормах (экспресс-метод)»
Задание  по уроку № 30

1 Прочитать методику (не переписывать)

2 Рассмотреть технику приготовления растворов и выполнения анализа по картинкам. 

3 Самостоятельно составить протокол  работы № 6 (пункты 1-7):

    1) составить алгоритм работы № 6 ( по пунктам методики);

    2) записать  аппаратуру, материалы и реактивы (по пункту 2 методики сокращенно (без ГОСТов))
   4) Подготовка растворов
          4.1   Приготовление окиси алюминия 10%-ной влажности (краткий алгоритм по методике)
          4.2 Приготовление окиси кальция безводной (краткий алгоритм по методике)
           4.3 Приготовление основного (стандартного) раствора двухромовокислого калия (краткий алгоритм по методике)
     5) Подготовка пробы (краткий алгоритм по методике)
     6) Приготовление пробирочной шкалы (краткий алгоритм по методике)
     7) Проведение испытания (краткий алгоритм по методике): 
1 часть  протокола прислать на проверку 12.11.2020 г до 18-00 на электронную почту:  khakhaleva1948@mail.ru
 (По окончании выполнения испытаний  продолжить заполнение протокола 12.11.20.) 

Методика № 6

Определения каротина в кормах (экспресс-метод) 

(составлена по ГОСТ 13496.17-95  Корма. Методы определения каротина с использованием пробирочной шкалы).

1 Сущность метода

Сущность метода заключается в сравнении интенсивности окраски испытуемого раствора со шкалой стандартных растворов двухромовокислого калия.


2 Аппаратура, материалы и реактивы 

- Весы лабораторные 2-го класса точности с пределом взвешивания 200 г по ГОСТ 24104*.

- Ступка фарфоровая с пестиком по ГОСТ 9147.

- Цилиндр мерный 1(2,3,4)-2-100 по ГОСТ 1770. 
- бытовые банки или колбы на 200 см3
- Карандаш восковой для стекла.

- Натрий сернокислый безводный по ГОСТ 4166, ч., ч. д. а.
- Натрий двууглекислый по ГОСТ 4201, х. ч., ч. д. а.
- Калий двухромовокислый по ГОСТ 4220, х. ч., ч. д. а. 
- Эфир петролейный, фракция температурой кипения 40-70 или 70-100 °С, бензин авиационный марки Б-70, или нефрас-С 50/170 по ГОСТ 8505.

- окись кальция безводная;
- Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
- Пробирки стеклянные одинакового диаметра и цвета, вместимостью 20-40 см
[image: image1].
- Штатив для пробирок. 
- Пробки для пробирок
3 Требования безопасности 

Все работы с петролейным эфиром и бензином проводят в вытяжном шкафу. При хранении эфира или бензина и проведении анализов необходимо соблюдать требования техники безопасности работы с легковоспламеняющимися и взрывоопасными веществами

4 Подготовка растворов
4.1. Приготовление окиси алюминия 10%-ной влажности 
К 900 г безводной окиси алюминия добавляют 100 см3 дистиллированной воды и тщательно перемешивают. Реактив хранят в герметически закрытом сосуде с притертой пробкой и используют для анализа на следующий день.

4.2. Приготовление окиси кальция безводной

Готовят путем растирания окиси кальция в фарфоровой ступке до порошкообразного состояния. Реактив хранят в герметически закрытой банке. 


4.3. Приготовление основного (стандартного) раствора двухромовокислого калия 
0,720 г двухромовокислого калия, взвешенного с погрешностью не более 0,001 г, растворяют в дистиллированной воде в мерной колбе вместимостью 1000 см3 и затем объем раствора доводят до метки и тщательно перемешивают. Раствор хранят в течение одного года после его приготовления. 


      5 Подготовка проб 
5.1. Пробу зеленой массы травянистых культур, силоса, сенажа измельчают на ИПР-2 или ножницами до отрезков длиной 1-3 см. Измельченную пробу корма тщательно перемешивают на полиэтиленовой пленке и методом квартования выделяют часть пробы массой 100-200 г, которую размалывают на мельнице в течение 2-4 мин. 
Кормовые корнеплоды измельчают на мезгообразователе или растирают на терке.
5.2. Пробу сена (измельчена на ИПР-2 или ножницами до отрезков длиной 1-3 см), травяной муки или витаминной муки из древесной зелени, гранул или брикетов тщательно перемешивают на полиэтиленовой пленке и методом квартования выделяют часть пробы массой 100-200 г, которую размалывают на мельнице. Травяную муку размером частиц 1-2 мм анализируют без предварительного размола.
6 Приготовление пробирочной шкалы 
Для приготовления пробирочной шкалы в 14 мерных колб вместимостью 100 см
[image: image2] вносят основной раствор двухромовокислого калия в количестве, указанном в таблице 1. При этом используют бюретку вместимостью 50 см
[image: image3]. Растворы в колбах доводят до метки дистиллированной водой, перемешивают и разливают в пронумерованные пробирки, которые плотно закрывают пробками. Номер пробирки должен соответствовать номеру колбы. Пробирочную шкалу хранят в темном месте в течение года. Для шкалы подбирают пробирки одинакового диаметра и цвета.
Таблица 1
	Номер пробирки 
	Основной раствор бихромата калия, см
[image: image4] 
	Масса навески анализируемой пробы, г

	
	
	1 
	2 
	3 
	4 
	5 

	
	
	Содержание каротина, мг/кг

	1
	1,2 
	5 
	2,5 
	1,7 
	1,3 
	1 

	2
	3,6 
	15 
	7,5 
	5 
	3,8 
	3 

	3
	6,0 
	25 
	12,5 
	8 
	6,3 
	5 

	4
	9,6 
	40 
	20 
	13 
	10 
	8 

	5
	14,4 
	60 
	30 
	20 
	15 
	12 

	6
	19,2 
	80 
	40 
	27 
	20 
	16 

	7
	24,0 
	100 
	50 
	33 
	25 
	20 

	8
	28,8 
	120 
	60 
	40 
	30 
	24 

	9
	33,6 
	140 
	70 
	47 
	35 
	28 

	10
	36,0 
	150 
	75 
	50 
	37,5 
	30 

	11
	40,9 
	170 
	85 
	57 
	42,5 
	34 

	12
	42,2 
	180 
	90 
	60 
	45 
	36 

	13
	48,1 
	200 
	100 
	67 
	50 
	40 

	14
	55,3 
	230 
	115 
	77 
	57,5 
	46 


     7. Проведение испытания 

7.1. Из подготовленной пробы травянистых культур, силоса, сенажа, после тщательного ее перемешивания, из разных мест берут навеску корма массой 1-5 г с погрешностью не более 0,05 г. Размер навески определяют в зависимости от ожидаемого содержания каротина. Навеску зеленой массы, силоса или сенажа переносят в фарфоровую ступку, добавляют 5 г песка или мелко измельченного стекла, 15 г сернокислого натрия (при навеске 4-5 г добавляют 20-25 г). В навеску силоса и сенажа, кроме того, добавляют на кончике ножа двууглекислый натрий. Смесь тщательно растирают не менее 3-4 мин. Хорошо растертый и обезвоженный корм без потерь переносят в бытовую банку или колбу вместимостью 200 см3, приливают 100 см3 петролейного эфира или бензина, обмыв ступку и пестик его минимальным количеством. Добавляют в банку 10 г окиси алюминия 10%-ной влажности и 0,5 г растертой до порошкообразного состояния окиси кальция, перемешивают стеклянной палочкой, плотно закрывают банку полиэтиленовой крышкой, а колбу пробкой. 

Прозрачный раствор, полученный после двухчасового выдерживания в термостате или настаивания в течение 14-18 ч, не взмучивая, переносят в пробирку и сравнивают со шкалой на фоне белой бумаги. Из шкалы выбирают пробирку, наиболее соответствующую по цвету испытуемому раствору.
     8. Обработка результатов 

Содержание каротина находят по таблице 1. Если испытуемый раствор по окраске интенсивнее раствора пробирки N 14, его разбавляют 1:1 бензином (или петролейным эфиром, или нефрасом) и снова сравнивают с пробирочной шкалой. При этом полученный результат удваивают.

Содержание каротина в сухом веществе (Х1), мг/кг, вычисляют по формуле

[image: image5.jpg]x, - X100
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,


где Х- содержание каротина в 1 кг корма натуральной влажности, мг; 
W- влажность корма, %. 
Если для анализа испытуемой пробы взята навеска 1,5 или 2,5 г, то результат, найденный для навески 1 г, делят соответственно на 1,5 или на 2,5.

За окончательный результат испытания принимают среднее арифметическое результатов двух параллельных определений.

Результаты вычисляют до первого десятичного знака и округляют до целого числа
Допускаемые расхождения между результатами двух параллельных определений (dабс) при доверительной вероятности  Р=0,87 не должны превышать следующих значений:


[image: image6.jpg]dose. = 0,07X +0,86



;       
где Х  - среднее арифметическое результатов двух параллельных определений, мг/кг;
Предельную погрешность результата анализа ([image: image7.jpg]


) при односторонней доверительной вероятности Р=0,87 вычисляют по формуле
[image: image8.jpg]Ay =013F+287




Приготовление растворов
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Проведение испытания
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28-Л

Урок№ 31
 по УП 2.1  на 13.11.20 г

Продолжение темы:  «Определения каротина в кормах (экспресс-метод)»
Самостоятельно составить продолжение  оформления протокола № 6 
7 продолжение 

Результаты измерений:

Х1 =

Х2 =

8 Обработка результатов
8.1 Содержание каротина в зеленом корме, мг/кг

Х1  - № пробирки =

Х2 - № пробирки =         

8.2 Содержание каротина в сухом веществе (Х1), мг/кг (по  методике) 
W – влажность пробы, % = 37%  (условно)
    Хс.в.1  =                мг/кг
    Хс.в.2 =                мг/кг 
8.3 Среднее арифметическое двух определений    

   Хср =
8.4 Расхождения между параллельными определениями (предел повторяемости) (по методике):
│ Х1 –Х2 │≤  d
8.5 Предельная погрешность результата анализа (по методике):
∆ =
 8.6  Результат анализа:

                                                                         Х + ∆   (при  Р = 0,87)

2 часть  протокола прислать на проверку 13.11.2020 г до 18-00 на электронную почту:  khakhaleva1948@mail.ru
