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ВВЕДЕНИЕ

Курс «Общая технология перерабатывающих производств» является началом подготовки специалистов пищевого профиля и имеет целью подготовку студентов овладению теоретическими и практическими основами техноло​гии различных отраслей.

Курс базируется на современных достижениях в области технологии пищевых производств, а также таких дисциплин как математика, физика, физическая и коллоидная химия, микробиология, биохимия и др.

В курсе излагается принципы и методы технологии перера​ботки зерна в муку и крупу, технологии растительного сырья, солода, пи​щевых жиров и масел,   крахмала, крахмалопродуктов и др. 

Основные составные вещества пищевых продуктов и их роль в питании человека.
Потребность организма в энергии. Структура пищевого рациона. Физио​логическое значение отдельных составных частей пищи. Белки. Липиды. Углеводы. Витамины. Значение минеральных веществ для организма человека. Вода. Макроэлементы. Микроэлементы. Ультрамикроэпементы.

  Оценка качества сырья и пищевых продуктов.
Основы стандартизации и управления качеством продукции. Стандарти​зация и ее роль в управлении качеством продукции. Категории и виды нормативно технических документов. Качество продукции и методы его оценки. Управление качеством продукции.

 По завершении курса студент должен продемонстрировать знания физических, физико-химических, биохимических и микробиологических процессов, происходящих в сырье и готовой продукции, знать основы тех​нологии пищевых производств, качество сырья и готовой продукции, ус​ловия хранения и обеспечения пищевой безопасности продуктов питания.

ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА № 1
СТАНДАРТНЫЕ МЕТОДЫ ОЦЕНКИ ОРГАНОЛЕПТИЧЕСКИХ  ПОКАЗАТЕЛЕЙ КАЧЕСТВА ПРОДОВОЛЬСТВЕННОГО СЫРЬЯ И ПРОДУКТОВ ПИТАНИЯ
Цель:  изучить стандартные методы оценки органолептических показателей качества сырья и продуктов питания;
овладеть навыками определения органолептических показателей качества.
1 Общие положения
Органолептические показатели качества (цвет, вкус, запах, консистенция, хруст и т.п.) имеют огромное значение для оценки качества пищевых продуктов и продовольственного сырья. Они дают первое представление об их свежести и доброкачественности. Большинство методов оценивающих органолептические показатели являются субъективными. Для повышения объективности оценки свойств пищевых продуктов и исключения ошибок органолептическую оценку производят в специальных дегустационных лабораториях.
2 Стандартный метод определения запаха и цвета зерна (ГОСТ 10967-90)
Сущность метода в визуальном определении цвета и запаха, т.е. при помощи органов чувств: зрения и обоняния.
2.1. Аппаратура
Для проведения определения потребуются: мельничка лабораторная; весы с погрешностью взвешивания ±0.1 г; кассета со съемной крышкой; банка с крышкой емкостью 500 см3; конические колбы 100 см3; чашки вместимостью 200-250 см ; чашка Петри; доска разборная; шпатель; источник тепла, обеспечивающий нагрев до 40°С; ГОСТы на исследуемое зерно.
2.2.Подготовка к определению
Пробы зерна, имеющего температуру ниже комнатной, выдерживают в помещении до достижения зерном комнатной температуры. При влажности зерна более 17% пробу подсушивают до влажности 14,5-15,0%.
2.3.Проведение определения
2.3.1.Определение запаха
Запах определяют в целом или размолотом зерне. Из средней пробы отбирают навеску зерна массой 100 г, помещают в чашку и определяют запах. Для усиления запаха применяют следующие способы. Зерно помещают на сито и пропаривают 2-3 мин, пересыпают пропаренное зерно на чистый лист и определяют запах. По другому способу зерно помещают в чистую коническую колбу со шлифом, плотно закрывают пробкой и выдерживают в течение 30 мин при температуре 35-40 С, используя любой источник тепла. Затем, периодически открывая на короткое время колбу, определяют наличие постороннего запаха. Для усиления постороннего запаха навеску зерна размалывают, помещают в колбу и определяют как описано выше.
При ощущении в зерне слабого полынного запаха навеску зерна (100 г) взятую из средней пробы, освобождают от корзиночек полыни, размалывают на лабораторной мельничке и определяют наличие полынного запаха.
2.3.2.Определение цвета
Цвет зерна определяют визуально, сравнивая с описанием этого признака в стандартах на исследуемую культуру.
При разногласиях цвет определяют при рассеянном дневном свете.
2.3.3.Определение степени обесцвеченности зерна с использованием эталонов.
        Анализируемую навеску, взятую из средней пробы помещают в центральную часть кассеты и визуально сравнивают с эталонами зерна, находящимися в четырех периферийных ячейках кассеты. Сначала сравнивают с эталоном необесцвеченного зерна, затем с эталоном зерна первой, второй и третьей степеней обесцвеченности. При сравнении зерна пробы с одним из эталонов три других эталона закрывают.
Сравнение производят визуально при рассеяном дневном свете или при освещении лампами накаливания с использованием рассеивателя.

2.3.4. Определение степени обесцвеченности по результатам разбора навески исследуемого зерна (контрольный метод).
Из средней пробы отбирают навеску зерна массой (20.0±0.1) г, из которой выделяют зерна каждой стадии обесцвеченности и раздельно их взвешивают. При этом к зерну I стадии обесцвеченности относят зерна с частичной потерей блеска и с обесцвечиванием в области спинки, к зерну II стадии обесцвеченности относят зерна с полной потерей блеска и с обесцвечиванием в области спинки и бочков, к зерну III стадии обесцвеченности относят зерна с обесцвечиванием всей поверхности зерна.
Содержание зерен каждой стадии обесцвечивания (X) в процентах вычисляют по формуле:
        (M × 100) : 20

где т - масса зерна каждой стадии обесцвечивания, г;
20 - масса навески, г.

Степень обесцвеченности зерна определяют в соответствии с требованиями табл. 1
Таблица1 Степень обесцвеченности зерна 

	Степень обесцвеченности зерна 


	Содержание зерен, % не более по стадиям обесцвечености

 

	
	I
	II+III 
	в т.ч. III 

	Нормальное зерно 
	10
	5 
	Не допускается 

	Первая 
	не ограни​чивается
	25 
	2 

	Вторая 
	то же
	не ограничивается 
	15 

	Третья 
	- « — « -
	- « — « - 
	16 и более 


Вопросы для самоконтроля
1. Какие способы усиления запаха зерна вы запомнили?
2. С чем сравнивают цвет зерна при его определении?
3. Назовите достоинства и недостатки разных методов определения обесцвеченности.
3. Стандартный метод определения цвета, запаха, вкуса и хруста муки и отрубей (ГОСТ 27558-87)
3.1.Аппаратура и материалы
Для проведения анализа потребуются: весы лабораторные с погрешностью взвешивания ±0.1 г; термометр по ГОСТ 28498, с погрешностью ±1 С; стакан химический, вместимостью 500 см3; пластинки стеклянные размером 80x150 мм; лопаточка; шпатель; ГОСТы на исследуемую муку.
3.2.Проведение испытаний
3.2.1. Определение цвета
Цвет муки - один из основных показателей, определяющих ее качество и сортность. Цвет муки устанавливают путем сравнения испытуемого образца с установленным образцом или с характеристикой цвета, указанной в соответствующих стандартах на продукцию. При этом обращают внимание на наличие, отдельных частиц оболочек и посторонних примесей, нарушающих однородность цвета муки.
Цвет муки определяют визуально при рассеянном дневном свете, а также при освещении лампами накаливания или люминесцентными лампами.
Из средней пробы берут навеску массой 10-15 г, рассыпают на стеклянную пластинку, разравнивают и придавливают другой стеклянной пластинкой для получения гладкой поверхности.
При разногласиях цвет муки определяют при рассеянном дневном свете.
Определение цвета муки путем сравнения испытуемой пробы с установленным образцом проводят следующим образом. Из испытуемой муки и муки установленного образца берут навески массой по 5-10 г и насыпают на стеклянную пластину. Обе порции муки осторожно, не смешивая, разравнивают лопаточкой. Толщина слоя муки должна быть около 5 мм, испытуемая мука должна соприкасаться с мукой установленного образца. Затем поверхность муки сглаживают и, накрыв стеклянной пластиной, спрессовывают.
Края спрессованного слоя срезают с помощью лопаточки так, чтобы на пластине осталась плитка муки в виде прямоугольника.
Цвет муки определяют в начале по сухой пробе, сравнивая испытуемую муку с мукой установленного образца.
Для определения цвета муки по мокрой пробе пластину со спрессованными пробами муки осторожно, в наклонном положении (30-45) градусов погружают в сосуд с водой комнатной температуры, после прекращения выделения пузырьков воздуха, пластину с пробами извлекают из воды.
Пластину поддерживают в наклонном положении, пока не стечет лишняя вода. После этого приступают к определению цвета муки.
Определять цвет ржаной муки по мокрой пробе, не рекомендуется, так как под действием окислительных ферментов ее цвет изменяется.
3.2.2. Определение запаха, вкуса и хруста
Для определения запаха отбирают около 20 г муки, из средней пробы, высыпают на чистую бумагу, согревают дыханием и определяют запах. Для усиления ощущения запаха навеску муки переносят в стакан, обливают горячей водой с температурой 60 °С, воду сливают и определяют запах продукта.
Вкус и наличие хруста определяют путем разжевывания 1-2 навесок муки массой около 1 г каждая, взятых из 100 г муки выделенной из средней пробы. При ощущении горечи мука считается горькой, а при обнаружении хруста - с хрустом.
Запах, вкус и хруст устанавливают в соответствии с характеристиками, указанными в стандартах на муку.
При разногласиях запах, вкус и наличие хруста в муке определяют путем дегустации выпеченного из этой муки хлеба.
Вопросы для самопроверки
1   С какой целью согревают навеску дыханием при определении запаха?
2. С чем сравнивают цвет муки?
3. На что указывает наличие хруста при разжевывании муки или хлеба?
4. Как поступают при разногласиях в определении запаха, вкуса и хруста муки?
4. Стандартный метод определения запаха и вкуса макаронных изделий (ГОСТ 14849-89)
4.1.Аппаратура и материалы
Для проведения анализа потребуются: весы лабораторные с погрешностью взвешивания ±1.0 г, мельничка лабораторная, стакан или чашка вместимостью не менее 50 см , термометр ртутный с измерением температуры до 100°С, с погрешностью измерения не более 2 С, ГОСТ на макаронные изделия, сито с отверстиями 01,0 мм.
4.2.Проведение определения
4.2.1.Метод определения запаха
Из средней пробы отбирают (20±1) г макаронных изделий, размалывают их на лабораторной мельнице, с проходом размолотых частиц через сито с отверстиями диаметром 1.0 мм. Высыпают на чистую бумагу, согревают дыханием и исследуют запах.
Для усиления запаха, размолотые макаронные изделия переносят в стакан, заливают водой температурой (60±5)°С на 1-2 мин, после чего воду сливают и определяют запах испытуемого продукта.
4.2.2.Метод определения вкуса.
Вкус определяют разжевыванием одной, двух навесок макаронных изделий массой около 1 г. каждая, отобранных из средней пробы.
4.2.3.Определение состояния изделий после варки.
Из средней пробы отбирают 50-100 г макаронных изделий, помещают их в десятикратное количество кипящей воды и варят до готовности при слабом кипении, изредка помешивая. После варки переносят на сито, дают стечь воде и путем внешнего осмотра устанавливают соответствие их требованиям нормативно-технической документации.
 Вопросы для самопроверки
1. Что предпринимают для усиления запаха изделий?
2. Каким должно быть состояние изделий после варки?
3. Как определяется вкус изделий до или после варки?
Кроме перечисленных показателей с помощью органолептических чувств в макаронных изделиях определяют также цвет (на соответствие группы изделий и следов непромеса), состояние поверхности (гладкая, шероховатая), форму (отмечая изгибы и искривления).
5. Стандартный метод органолептической оценки качества хлеба (ГОСТ 5667-65)
5.1. Аппаратура и материалы
Для проведения анализа потребуются: деревянная доска, нож, ГОСТы на исследуемое изделие.
5.2. Проведение определения
Качество хлеба оценивают не ранее, чем через 3 часа после выпечки, но не позднее, чем 24 часа для пшеничного хлеба, 48 ч - для хлеба из обойной муки; для мелкоштучных изделий - не ранее 1 ч и не позднее 16 ч.
Форму, поверхность хлеба, цвет и состояние корок устанавливают осмотром всех отобранных в соответствии с ГОСТом изделий.
Трещинами считают разрывы, проходящие через верхнюю корку в одном или нескольких направлениях.
Подрывами считают разрывы между боковой и верхней коркой у формового или по окружности нижней корки у подового хлеба: мелкие разрывы до 0,5 см; крупные - свыше 0,5 см.
Органолептическую оценку хлеба проводят по табл.2 

Таблица 2 Органолептическая оценка хлеба
	Наименование показателя 
	Характеристика 

	Внешний вид хлеба: 

Форма 

Поверхность корки 
	Правильная, неправильная 

Гладкая, неровная (бугристая или       со       вздутиями),       с трещинами,      с      подрывами, рваная

	Цвет корки 
	Бледная,          светло-желтая, светло-коричневая, коричневая, темно-коричневая 

	Состояние мякиша: 

цвет 
	Белый,      серый,      темный, темноватый (для муки высшего и первого сортов) Светлый,                    темный, темноватый (для муки второго сорта и обойной) 

	Равномерность окраски 
	Равномерная, неравномерная 

	Эластичность 
	Хорошая,    средняя,    плохая: отмечается   плотность   мякиш, если    при    надавливании    не происходит его деформация 

	Пористость: 

по крупности
по равномерности

по толщине стенок пор 
	Мелкая, средняя, крупная равномерная, неравномерная

тонкостенная, толстостенная

	Липкость 
	Отмечается в случае обнаружения 

	Вкус 
	Нормальный, свойственный хлебу: отмечается 

наличие посторонних привкусов 

	Комкуемость            при разжевывании 
	Наличие или отсутствие комкуемости 

	Крошковатость 
	Крошащийся, некрошащийся 



          Эластичность мякиша определяют путем надавливания на него пальцами на глубину не менее 1 см.
Эластичность признают «хорошей» при полном восстановлении деформации мякиша, «средней» — при почти полном восстановлении деформации мякиша и «плохой» — при заминаемости мякиша.
Вкус и хруст хлеба определяют путем разжевывания.
Для контроля органолептических показателей (кроме формы, поверхности и цвета) -это вкус, запах, состояние мякиша по пропеченности, промесу, пористости, эластичности, свежести, а также наличия посторонних включений, хруста от минеральной примеси, признаков болезней и плесени от представительной выборки отбирают пять единиц продукции, мякиш которых анализируют посредством органов чувств (обоняние, осязание, зрение).
Для анализа мякиша изделие помещают на деревянную доску и разрезают аккуратно ножом поперек.
Вопросы для самопроверки
1. Перечислите показатели органолептической оценки качества хлеба?
2. Какими словами описываются цвет и эластичность мякиша?
3. По каким показателям оценивается пористость мякиша?
4. Как определяют эластичность мякиша?
Литература:1, с. 55-75, 4, с. 38-52, 5, с 78-101, 21
ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА № 2
СТАНДАРТНЫЕ МЕТОДЫ ОПРЕДЕЛЕНИЯ ВЛАЖНОСТИ СЫРЬЯ И ПРОДУКТОВ ПИТАНИЯ РАСТИТЕЛЬНОГО ПРОИСХОЖДЕНИЯ
Цель:  изучить стандартные методы определения влажности сырья и продуктов питания растительного происхождения;
освоить один из стандартных методов определения влажности; научиться оценивать достоверность полученных результатов.
1 Общие положения
Влажность имеет существенное значение при оценке качества зерна, муки, крупы пищевых продуктов. От ее содержания зависит их стойкость при хранении. Содержание влаги в зерне оказывает влияние на выбор технологических режимов его переработки, выход продукции из него и ее качество. Влажность необходимо знать еще и потому, что при научных исследованиях химический состав сырья и пищевых продуктов принято выражать в процентах на сухое вещество по формуле:
Хс.в   =       Х х 100

                          100 -W
где: 

Хс.в. - содержание определяемого вещества в % на сухое вещество; 

X - содержание определяемого вещества в измеряемых единицах;

W – влажность исследуемого продукта в %.

2Стандартный метод определения влажности муки и отрубей (ГОСТ 9404-88)
Сущность метода заключается в обезвоживании навески муки и отрубей в воздушно-тепловом шкафу при фиксированных параметрах температуры и продолжительности сушки. Отбор проб - по ГОСТ 27668-88.
2.1.Аппаратура, материалы и реактивы
Для проведения анализа потребуются следующие аппаратура, материалы и реактивы:
шкаф сушильный электрический с терморегулятором СЭШ-1 или СЭШ-ЗМ;
термометр  контактный  по ГОСТ 9871  с  измерением температуры до  150°С  и погрешностью определения не более 2°С; весы лабораторные с допускаемой погрешностью взвешивания ± 0,01 г; бюксы металлические с крышками с диаметром 48 мм и высотой 20 мм.; эксикатор по ГОСТ 25336-82; щипцы тигельные; вазелин технический; совок для проб; часы сигнальные;  кальций хлористый технический по ГОСТ 450-77 (не менее одного раза в месяц хлористый кальций прокаливают в фарфоровой чашке до превращения его в аморфную массу).
2.2.Подготовка к анализу
На дно вымытого и просушенного эксикатора поместить осушитель (хлористый
кальций). Пришлифованные края эксикатора смазать тонким
слоем вазелина.
Включить в сеть сушильный шкаф. Установить контактный термометр на температуру 130°С (без дополнительного подогрева).
Новые бюксы просушить в сушильном шкафу в течение 60 мин и охладить в эксикаторе 15-20 мин.
2.2.Проведение анализа
Влажность определяют в двух параллельных навесках.
Из эксикатора берут две чистые просушенные бюксы и взвешивают с погрешностью не более 0,01 г. Продукт, выделенный из средней пробы, тщательно перемешивают в емкости, отбирают совком из разных мест и помещают в каждую взвешенную бюксу навеску массой (5.00 ± 0.01) г, закрывают крышками и ставят в эксикатор.
По достижении в камере сушильного шкафа температуры 130°С отключают термометр и разогревают шкаф до 140 С или допускается не разогревать сушильный шкаф до 140 С, если после полной загрузки сушильного шкафа температура 130°С восстанавливается в течение 5-10 мин.
Затем помещают открытые бюксы с навесками продукта в шкаф, устанавливая бюксы на снятые с них крышки. Свободные гнезда заполняют пустыми бюксами. Продукт высушивают в течение 40 мин, считая с момента восстановления температуры 130 С.
По окончании высушивания бюксы с продуктом вынимают из шкафа тигельными щипцами, закрывают крышками и переносят в эксикатор для полного охлаждения, примерно на 20 мин (но не более 2-х часов). Охлажденные бюксы взвешивают с погрешностью не более 0,01 г и помещают в эксикатор до окончания обработки результатов.
2.3.Обработка результатов
Влажность продукта (W) в процентах вычисляют по формуле:
W = (m1-m2)x20 
где:
m1 - масса бюксы с навеской муки или отрубей до   высушивания, в г;
m2 - масса бюксы с навеской муки или отрубей  после высушивания, в г;

m - масса навески (5 г).
Вычисления проводят с точностью до второго десятичного знака, затем результат определения влажности округляют до первого десятичного знака.
Допускаемое расхождение между результатами двух параллельных определений не должно превышать 0,2%.
За окончательный результат анализа принимают среднее арифметическое результатов двух параллельных определений.
При контрольных определениях за окончательный результат анализа принимают результат первоначального определения, если расхождения между результатами контрольного и первоначального определения не превышает допускаемого значения. Если расхождение превышает допускаемое значение, за окончательный результат анализа принимают результат контрольного определения. Допускаемое расхождение между контрольным и первоначальным определением не должно превышать 0,5%.
Вопросы для самопроверки
1 Как отбирают навески на высушивание?
2 Измельчают ли отруби перед определением влажности?
3 Назовите параметры (температура и время) высушивания навесок в СЭШ-ЗМ.
4 С какого момента ведут отсчет времени высушивания навесок?
5 Как определяют окончательный результат, с какой точностью его выражают?
Литература:1, с. 28-41, 2, с 58-71, 21
3 Стандартный метод определения влажности хлеба и хлебобулочных изделий (ГОСТ 21094-75)
Сущность метода заключается в высушивании навески изделия при определенных параметрах и вычислении влажности. Отбор проб - по ГОСТ 5667-65.
3.1.Аппаратура и материалы
Для проведения анализа применяются следующие аппаратура и материалы: 

шкаф сушильный электрический;  нож, терку или металлический измельчитель; бюксы металлические с крышками с внутренними размерами: диаметр - 45 мм;  высота-20 мм;  весы лабораторные рычажные по ГОСТ 19491-74;эксикатор по ГОСТ 6371-73;  часы сигнальные;  щипцы тигельные; совок для проб; вазелин технический;
кальций хлористый технический по ГОСТ 450-77 (не менее одного раза в год его прокаливают в фарфоровой чашке до превращения в аморфную массу).
3.2.Подготовка к анализу
Заготовленные металлические чашечки (бюксы) с подложенными под дно крышками помещают в сушильный шкаф, предварительно нагретый до температуры 130° С, и выдерживают при этой температуре 20 мин, затем помещают в эксикатор, дают остыть, после чего тарируют с погрешностью не более 0,05 г.
3.3.Проведение анализа
3.3.1.Определение влажности хлеба и хлебобулочных изделий массой более 0,2 кг.
Лабораторный образец разрезают поперек на две приблизительно равные части и от одной части отрезают ломоть толщиной 1-3 см, отделяют мякиш от корок на расстоянии около 1 см, удаляют все включения (изюм, повидло, орехи и др., кроме мака). Масса выделенной пробы не должна быть менее 20 г. Влажность определяют в 2-х повторностях.
Подготовленную пробу быстро и тщательно измельчают ножом, теркой или механическим измельчителем, перемешивают и тотчас же взвешивают в заранее просушенных и тарированных металлических чашечках с крышками две навески, по 5 г каждая, с погрешностью не более 0,05 г.
Навески в открытых бюксах с подложенными под дно крышками помещают в сушильный шкаф. В шкафах марок СЭШ-1 и СЭШ-ЗМ навески высушивают при температуре 130°С в течение 45 мин с момента загрузки до момента выгрузки бюкс. Продолжительность понижения и повышения температуры до 130°С после загрузки сушильного шкафа не должна быть более 20 мин. Высушивание проводят при полной загрузке шкафа.
Для более ровного высушивания навесок в сушильном шкафу марки СЭШ-1 в процессе сушки производят двух-, трехкратный поворот диска с бюксами, в шкафу марки СЭШ-ЗМ диск вращается автоматически с включением основного нагрева.
Допускается высушивание навески в электрошкафах других марок. При этом навески в открытых  бюксах  с   подложенными  под  дно  крышками   помещают  в  предварительно в нагретый шкаф и сушат в течение 40 мин при температуре  130 С, считая с момента достижения температуры 130 С.
Температура 130°С с момента загрузки бюкс в сушильный шкаф должна быть достигнута в течение не более 10 мин.
В процессе сушки в сушильных шкафах всех марок допускается отклонение от установленной температуры не более ± 2 С.
После высушивания бюксы вынимают, тотчас закрывают крышками и переносят в эксикатор для охлаждения. Время охлаждения не должно быть менее 20 мин и не более 2 ч. После охлаждения бюксы взвешивают.
3.3.2.Определение влажности хлебобулочных изделий массой 0.2 кг и менее.
Из середины отобранного лабораторного образца вырезают ломти толщиной 3-5 см, отделяют мякиш от корок и удаляют все включения (изюм, повидло, орехи и др., кроме мака). Масса выделенной пробы не должна быть менее 20 г.
Изделия, влажность которых определяют вместе с корочкой (например, ржаные лепешки, майская лепешка и т.п.), разрезают на четыре примерно равные части (сектора) затем выделяют одну часть от каждого лабораторного образца и удаляют все включения (кроме мака). Масса выделенной пробы не должна быть менее 50 г.  Далее влажность определяют, как указано выше.
3.4. Обработка результатов
Содержание влаги (W) в процентах вычисляют по формуле:
W = (m1 –m2)× 100/ m
где: 

         m1- масса бюксы с навеской до высушивания, г 

         m2 - масса бюксы с навеской после высушивания,г

         m – масса навески, г
За окончательный результат принимают среднее арифметическое результатов двух параллельных определений.
Допускаемые расхождения между результатами параллельных определений влажности в одной лаборатории, а также между результатами одновременных определений влажности лабораторных образцов, отобранных из одной и той же пробы в разных лабораториях, не должны превышать 1 %.
Влажность вычисляют с точностью до 0,5%, причем доли до 0,25 включительно отбрасывают; доли свыше 0,25 и до 0,75 включительно приравнивают к 0,5; доли свыше 0,75 приравнивают к единице.
Вопросы для самопроверки
1. Как отобрать от образца пробу для определения влажности хлеба и хлебобулочных изделий в зависимости от развеса?
2. Почему измельчение пробы и отбор навески мякиша в бюксы надо производить быстро?
3. Укажите допустимые расхождения между результатами параллельных определений влажности?
4. Как поступают, если заполнены не все ячейки СЭШ-ЗМ?
Литература:1, с. 98-110, 2, с 38-51, 21
4 Стандартный метод определения влажности   макаронных изделий   (ГОСТ  14849-89)
Сущность метода заключается в высушивании измельченных макаронных изделий в воздушно-тепловом      шкафу      при      фиксированных      параметрах      температуры      и продолжительности сушки. Отбор проб - ГОСТ 14849-89.
4.1.Аппаратура и материалы
Для проведения анализа потребуются следующие аппаратура, материалы и реактивы: шкаф сушильный электрический с терморегулятором СЭШ-1 или СЭШ-ЗМ; термометр электроконтактный по ГОСТ 9871 с измерением температуры до 150°С и погрешностью определения  ± 2°С;    весы лабораторные с   погрешностью взвешивания не более 0,01 г;
бюксы металлические с крышками с диаметром 48 мм и высотой 20 мм.;  эксикатор по ГОСТ 25336-82;    щипцы тигельные; вазелин технический; совок для проб; часы сигнальные;
кальций хлористый технический по ГОСТ 450-77 (не менее одного раза в месяц хлористый кальций прокаливают в фарфоровой чашке до превращения его в аморфную массу); мельница лабораторная; ступка; пестик; сито с диаметром отверстий 1 мм.
4.2.Подготовка к анализу
На дно вымытого и просушенного эксикатора поместить осушитель (хлористый кальций). Пришлифованные края эксикаторы смазать тонким слоем вазелина.
Включить в сеть сушильный шкаф. Установить контактный термометр на температуру 130°С (без дополнительного подогрева).
Новые бюксы просушить в сушильном шкафу в течение 60 мин и охладить в эксикаторе 15-20 мин.
Из средней пробы отбирают около 50 г макаронных изделий, измельчают в ступке и размалывают на лабораторной мельнице до прохода размолотого продукта через сито с круглыми отверстиями диаметр 1.0 мм.
4.3.Проведение анализа
На подготовленной к анализу пробы макаронных изделий отбирают две навески массой (5,0 ± 0,1) г, в предварительно просушенные, охлажденные в эксикаторе и взвешенные металлические бюксы с крышками. Взвешенные навески в открытых чашечках с подложенными под дно крышками помещают в сушильный шкаф и высушивают в течение 40 мин с момента установления заданной температуры (130 ± 2) С. Высушивание проводят при полной загрузке шкафа (свободные гнезда заполняют пустыми бюксами).
Для более равномерного просушивания навесок в шкафу типа СЭШ-1 в процессе сушки проводят 2-х-З-х кратный поворот диска с бюксами на  1/4 оборота.
В шкафу типа СЭШ-ЗМ вращение диска осуществляется автоматически.
 После высушивания бюксы с продуктом вынимают из шкафа тигельными щипцами, закрывают и помещают в эксикатор для охлаждения в течение не менее 20 мин и не более 2 ч.
Высушенные и охлажденные бюксы с навесками взвешивают с погрешностью не более 0,1 г.
4.4. Обработка результатов
Влажность макаронных изделии в процентах вычисляют по формуле:
    W = (m1-m2)x20 
где:
m1 - масса бюксы с навеской муки или отрубей до   высушивания, в г;
m2 - масса бюксы с навеской муки или отрубей  после высушивания, в г;
m - масса навески (5 г).
Допускаемое расхождение между параллельными определениями не более 0,2%.
За     окончательный    результат     определения     влажности     принимают     среднее арифметическое значение двух          параллельных определений.
Все вычисления округляют до первого десятичного знака. Окончательный результат выражают с точностью до 0,5%.
Пример: Результаты вычисления влажности - 12,8; 12.9; 13.0; 13.1; 13.2 выражают как 13.0.
Результаты вычисления влажности - 13.3; 13.4; 13.5; 13.6; 13.7 выражают как 13.5.
Допускаемое  расхождение  между  результатами  определения  влажности  в  разных лабораториях - не более 0,5%.

Вопросы для самопроверки
1. Как осуществляют подготовку пробы макаронных изделий к анализу?
2. В   чем   заключается   сущность   стандартного   метода   определения   влажности макаронных изделий?
3. Почему бюксы охлаждают в эксикаторе?
4 Назовите    допускаемые    расхождения    между    параллельными    определениями влажности. 

5 С какой точностью выражают окончательный результат?
Литература:4, с. 38-41, 5, с 58-71, 21
5 Стандартный метод определения влажности зерна (ГОСТ 13586.5-93)
Сущность метода заключается в обезвоживании навески измельченного зерна в воздушно-тепловом шкафу при фиксированных параметрах температуры и продолжительности сушки.
5.1.Аппаратура и материалы.
       Для проведения анализа потребуется:шкаф сушильный электрический с терморегулятором СЭШ-1 или СЭШ-ЗМ; термометр  контактный по ГОСТ 9871  с  измерением температуры до  150°С  и погрешностью определения не более 2 С; весы лабораторные с допускаемой погрешностью взвешивания ± 0,01 г; бюксы металлические с крышками с диаметром 48 мм и высотой 20 мм.;    эксикатор по ГОСТ 25336-82;   щипцы тигельные; вазелин технический; совок для проб; часы сигнальные; кальций хлористый технический по ГОСТ 450-77 (не менее одного раза в месяц хлористый кальций прокаливают в фарфоровой чашке до превращения его в аморфную массу); аппарат для ускоренного охлаждения проб зерна после предварительного подсушивания типа АУО; электро влагомеры;   рассев лабораторный;    мельница лабораторная;  бюксы с сетчатым дном и крышкой, высотой 15 мм и диаметром 77 мм;    сита№1 и 0.8 ТУ 14-4-1374.
5.2.Подготовка к анализу
Из средней пробы выделяют навеску массой (300±10) г и помещают в плотно закрывающийся сосуд, заполняя его на две трети объема. Зерно, имеющее температуру ниже (20±5) С, выдерживают в закрытом сосуде до температуры окружающей среды.
В выделенном зерне определяют влажность с помощью электровлагомеров для выбора варианта и метода определения. Для зерна с влажностью свыше 17% определение проводят с предварительным подсушиванием до остаточной влажности в пределах 9-17%. Для зерна овса и кукурузы предварительное подсушивание проводят при влажности свыше 15,5%.
5.3.Проведение анализа
Перед началом испытаний зерно тщательно перемешивают, встряхивая сосуд в разных направлениях и плоскостях.
Определение влажности с предварительным подсушиванием.
5.3 В просушенную и взвешенную сетчатую бюксу из разных мест отбирают навеску зерна массой 20 г, помещают в сушильный шкаф СЭШ-ЗМ и сушат при температуре 105 С. Свободные гнезда шкафа закрывают заглушками. Продолжительность высушивания (считая с момента восстановления температуры 105°С) в зависимости от влажности, определенной с помошью электровлагомера устанавливают по табл.  

По окончании предварительного подсушивания бюксы с зерном вынимают и охлаждают с помощью охладителя АУО в течение 5 мин, после чего взвешивают, находят массу пробы целого зерна после высушивания mi и измельчают.
5.3. Навеску зерна   измельчают на лабораторной мельничке. Крупность помола контролируют просеиванием навесок на ситах № 1 и 08 без встряхивания на гладкой поверхности в течение 3 мин вручную или 5 мин на лабораторном рассеве. При этом остаток на сите №1 должен быть не более 5% проход через сито №08 - не менее 50%.
Из эксикатора извлекают две просушенные бюксы, взвешивают их и помещают в каждую по 5,0 г измельченного зерна, закрывают и помещают в эксикатор.
Шкаф нагревают до температуры 130°С и быстро помещают в него открытые бюксы, причем сначала в гнездо ставят крышку, а на крышку бюксу и высушивают измельченное зерно всех культур кроме кукурузы в течение 40 мин, измельченное зерно кукурузы - в течение 60 мин.
Отчет времени ведется с момента установления температуры 130°С.
По окончании высушивания бюксы с продуктом вынимают из шкафа тигельными щипцами, закрывают крышками и переносят в эксикатор до полного охлаждения, примерно на 20 мин (но не более 2-х часов). Охлажденные бюксы с измельченным зерном взвешивают с точностью до второго десятичного знака.
5.4 Определение влажности без предварительного   подсушивания.
Из зерна приготовленного для определения влажности выделяют навеску массой 20 г, измельчают и проводят анализ в соответствии с пп.5.3.1.2. 5.4. Обработка результатов
5.5
Влажность зерна при определении с предварительным подсушиванием (X) в процентах вычисляют по формуле:

 Х = 100- М1 × М2     
где:

М1 - масса пробы целого зерна предварительного подсушивания, г; 
М2 - масса навески размололи зерна после высушивания, г.
5.6
Влажность   зерна   без   предварительного   подсушивания   (X1)   в   процентах вычисляют по формуле:
Х = 20(М1-М2)
 М1- масса навески с бюксой размолотого зерна до высушивания, г; 

 М2 - масса навески размолотого зерна с бюксой после высушивания, г.
Таблица1  Продолжительность подсушивания (с момента восстановления температуры
	Наименование культуры
	Продолжительность подсушивания (с момента восстановления температуры 105 0С) мин. при влажности, %

	
	До 25
	От 25 до 35
	Более 35

	Пшеница, рожь, овес, просо, сорго, гречиха, ячмень, рис-зерно
	7
	12
	30

	Кукуруза, горох, фа-   соль, нут
	15
	25
	40

	Вика, чечевица
	15
	25
	25


За окончательный результат принимают среднее арифметическое результатов двух параллельных определений, которое округляют до первого десятичного знака.
Допускаемое расхождение между двумя параллельными определениями не должно превышать 0,2%.
При контрольных определениях влажности допускаемые расхождения (в процентах) между контрольным и первоначальным определениями не должно превышать:
0,5 - для зерновых культур (кроме кукурузы);
0,7 - для кукурузы и бобовых культур.
Если полученные результаты превышают пределы допускаемых расхождений, то за окончательный результат принимают результат контрольного определения.
Вопросы для самопроверки
1. Влажность какого зерна определяют с предварительным подсушиванием?
2. До какой крупности измельчают зерно и как определяют крупность помола?
3. Как осуществляется определение влажности с предварительным подсушиванием?
4. Как узнать, что зерно нуждается в предварительном подсушивании?
5. От чего зависит продолжительность предварительного подсушивания?
6 Опишите   сущность   методики   определения   влажности   без   предварительного подсушивания.
Литература:1, с. 48-61, 4, с 38-51, 21
6 Стандартный метод определения влажности крупы   (ГОСТ26312.7-88)
Сущность методики заключается в обезвоживании измельченной крупы в воздушно-тепловом шкафу при фиксированных параметрах температуры и продолжительности сушки.
6.1. Аппаратура и материалы.
См. п. 5.1.
6.2. Подготовка к анализу
Крупу, отобранную из средней пробы по ГОСТ 26312.1-88, тщательно перемешивают, встряхивая емкость отбирают навеску крупы массой 20 г и измельчают на мельничке (кроме манной). Крупность помола контролируют просеиванием навесок на ситах № 1,0 и 0,8 вручную на гладкой поверхности без встряхивания сит в течение 3 мин или на лабораторном рассеве в течение 5 мин. При этом в измельченной навеске крупы сход сита № 1.0 должен быть не более 10: для всех видов круп, кроме перловой, не более 25% - для перловой; проход сита 0.8 должен быть не менее 70% - для всех видов круп, кроме гороха шелушенного и не менее 50% - для гороха шелушенного.
6.3.Проведение анализа.
Анализ проводят также, как описано в п. 2.3.
6.4.Обработка результатов
Обработка и оформление результатов осуществляется в соответствии с п, 2.4.
Вопросы для самопроверки
1. Чем отличается подготовка к анализу проб муки и крупы?
2. Отличаются ли параметры высушивания навесок проб хлеба и крупы? Назовите их.
3. Назовите допускаемые расхождения между параллельными определениями и между первоначальным и контрольным определением.
Литература:2, с. 98-110, 4, с 38-51, 21
7. Стандартные методы определения массовой доли влаги кондитерских изделий (ГОСТ 5900-73)
7.1.Аппаратура и материалы
Для проведения анализа потребуются: см. п. 2.1;  палочки стеклянные оплавленные с концов длиной, не препятствующей плотному закрыванию бюкс крышкой;  бюксы стеклянные по ГОСТ 7148-70;  песок, обработанный соляной кислотой, промытый дистиллированной водой до полного исчезновения кислой реакции (проба на лакмус) и прокаленный.
7.2.Подготовка к анализу
Бюксы с палочкой и крышкой без песка или с песком (тара) помещают в сушильный шкаф нагретый до температуры 130-135 С, выдерживают 20 мин, затем охлаждают в эксикаторе и взвешивают. При определении влажности с применением песка в бюксу вносят примерно 30-40 г песка и поступают, как указано выше.
7.3.Проведение анализа
Не более 5 г изделия взвешивают с точностью не более 0.01 г в предварительно приготовленную бюксу с палочкой, с песком или без песка. Определение влаги в изделиях, не содержащих добавки, препятствующие равномерному распределению навески в бюксе (патоку, кукурузные хлопья, дробленый орех и т.п.) проводят без песка. Открытые бюксы с навесками помещают в сушильный шкаф, нагретый до температуры 130±2°С. Длительность высушивания с момента установления температуры, когда термометр покажет 130°С следующая:
для печенья, галет, крекера, вафельных листов - 30 мин;
для   пряников,   кексов,   мучных   восточных   сладостей,   саварры,   выпеченных полуфабрикатов для тортов, пирожных и рулетов - 40 мин.
для остальных - 50 мин.
Если изделие имеет вязкую консистенцию и при перемешивании с песком превращается в комок, то к навеске прибавляют около 1 мл воды, хорошо перемешивают стеклянной палочкой при нагревании на кипящей бане или в сушильном шкафу.
После высушивания бюксы неплотно закрывают крышками, помещают для охлаждения в эксикатор на 20 мин, затем плотно закрыв бюксы взвешивают.
7.4.Обработка результатов
Содержание массовой доли влаги (X) в процентах вычисляют по формуле:
    W = (m1-m2)x20 
где:
m1 - масса бюксы с навеской   до   высушивания, в г;

     m2 - масса бюксы с навеской    после высушивания, в г;

     m - масса навески (5 г).
       За окончательный результат принимают среднее арифметическое знчение двух параллельных определений. Допускаемые расхождения между параллельными определениями не должны превышать 0,5%, а для изделий с влажностью более 20% не более 1,3%
Вопросы для самопроверки
1. Особенности подготовки проб кондитерских изделий к анализу.
2. Назовите параметры высушивания проб кондитерских изделий.
3. Назовите допускаемые расхождения между параллельными определениями.
Литература:3, с. 98-110, 4, с 38-51, 21
ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА № 3
СТАНДАРТНЫЕ МЕТОДЫ ОПРЕДЕЛЕНИЯ ЗАРАЖЕННОСТИ И ЗАГРЯЗНЕННОСТИ ВРЕДИТЕЛЯМИ ЗЕРНА И ПРОДУКТОВ ЕГО ПЕРЕРАБОТКИ
Цель работы:   ознакомиться с разными методами определения зараженности и загрязненности зерна и продуктов его переработки; овладеть навыками определения зараженности и загрязненности вредителями сырья и продукции для оценки их безопасности.
1  Общие положения
В зерне, предназначенном для продовольственных целей, зараженность вредителями не допускается, кроме зараженности клещом: для зерна, перерабатываемого в муку не выше II степени, для зерна, перерабатываемого в крупу - не выше I степени. В крупе, зараженность не допускается, в муке и отрубях зараженность и загрязненность вредителями не допускается.
Под зараженностью вредителями понимают наличие в сырье или продуктах живых особей насекомых и клещей во всех стадиях их развития. Под загрязненностью вредителями понимают наличие в продуктах переработки зерна мертвых особей насекомых.
2 Стандартный метод определения зараженности зерна вредителями (ГОСТ 13586.6-93)
Сущность метода заключается в просеивании средней пробы зерна на лабораторном рассеве VI-EP3 или вручную на наборе сит, подсчете обнаруженных живых вредителей отдельно по видам и установлении суммарной плотности заражения зерна вредителями.
2.1. Определение зараженности просеиванием вручную
2.1.1.   Аппаратура
Весы с допускаемой погрешностью взвешивания ±1.0 г, комплект лабораторных сит с круглыми отверстиями диаметром 1,5 мм и 2.5 мм и диаметром обечайки 30 см, доска анализная, лупа зерновая с кратностью увеличения 4-5 раз, часы песочные на 1 или 2 мин, термометр, шпатель, совочек, кисти или щетки-сметки.
2.1.2.Проведение анализа
Среднюю пробу взвешивают и помещают на набор сит с отверстиями 2.5 и 1.5 мм. Пробу просеивают в течение 2 мин вручную при не менее 120 круговых движений в мин. Время просеивания контролируют по песочным часам.
Сход с сита 02,5 мм помещают на белое стекло разборной доски и разбирают вручную с помощью шпателя. Обнаруженных живых насекомых и клещей подсчитывают отдельно по видам. Затем собирают вместе неподвижных насекомых и клещей и подогревают их дыханием 5-10 сек. или электролампой с целью активизации. Активизированных живых насекомых также подсчитывают отдельно по видам. Сход сита диаметром 1,5 мм высыпают на белую сторону доски и поступают так же как описано выше. Проход сита диаметром 1,5 мм рассыпают тонким слоем на черной стороне разборной доски и рассматривают его с помощью лупы. Затем проводят подсчет и активизацию так же как описано выше.
После определения сита очищают с помощью кисточек или щеток-сметок.
2.1.3.Обработка результатов
Среднюю плотность заражения зерна каждым видом вредителя (Хс1, Хс2,… Хсн), выражаемую количеством экземпляров одного вида вредителей в 1 кг зерна, вычисляют по формуле:

Хс1, Хс2,… Хсн =( n i +n2 +….nj) : m N
где :
 n i, n2,…. nj - количество вредителей одного вида в средней пробе, экз.;    

 m - масса средней пробы, кг.                                                                                              

 N - количество средних проб, отобранных от партии, шт.
Среднюю плотность заражения вычисляют с точностью до второго десятичного знака и округляют до первого знак 
Суммарную плотность заражения зерна вредителями (СПЗ) выражаемую количеством экземпляров всех видов вредителей с учетом вредноносности каждого вида в 1 кг зерна вычисляют по формуле:
СПЗ = (Хс] х К1) + (Хс2 + К2).. +(Хj + Кj)
где:

 Хс!, Хс2, Х j - средняя плотность заражения зерна каждым видом вредителей, экз/кг.
 К1, К2, Кj- коэффициент вредносности каждого вредителя (см. табл.  ).
Таблица  1 Коэффициент вредносности   вредителя
	Наименование вредителя 
	Коэффициент вредоносности 

	Зерновой точильщик 
	1,7

	Амбарный долгоносик 
	1,5

	Бабочки   (гусеницы), мавританская козявка 
	1,1

	Рисовый долгоносик 
	1,0

	Мучные    хращаки,    притворяшки, 
	0,4

	Мукоеды, грибоеды 
	0,3

	Сеноиды 
	0,1

	Хлебные клещи 
	0,05


СПЗ вычисляют до второго десятичного знака и округляют до первого знака.
Результаты определения СПЗ проставляют в документах о качестве с точностью до первого десятичного знака при СВЗ менее 1 экз/кг и до целого числа при СПЗ более 1 экз/кг, проводя округление по правилам округления.
В случае заражения зерна одними клещами СПЗ проставляют в документах о качестве с прибавлением слова «клещ».
Характеристика степени зараженности зерна приведена в табл.  
Таблица 2 Характеристика степени зараженности зерна 
	Степень заражения 
	Показатель суммарной    плотности заражения (СПС)   экз/кг 

	I 
	д 1 экз включ. 

	II 
	св 1 до 3 - « - 

	III 
	- «-3 до 15 - « - 

	IV 
	-«- 15 до 90 -«- 

	V 
	- « - 90 


3.   Стандартный метод определения зараженности и загрязненности муки и отрубей (ГОСТ 27559-87)
Сущность метода определения зараженности и загрязненности заключается в выделении насекомых и клещей путем просеивания на ситах и в визуальном обнаружении живых и мертвых особей.
3.1.Аппаратура
Аппаратура: Весы лабораторные общего назначения допустимой погрешностью
взвешивания ±1 и ±5 г.  Термометр по ГОСТ 9177-74 с погрешностью ±1°С. лупа кратностью не менее 4,5 по ГОСТ 25706-83. Стекло размером 20x30 см. Шпатель. совочек. сито лабораторное из проволочной сетки № 056.
3.2.Проведение анализа
Для определения зараженности и загрязненности вредителями муки из средней пробы выделяют навеску массой 1 кг, просеивают вручную через сито № 056 в течение 1 мин при 120 круговых движениях в минуту или механизированным способом в соответствии с описанием, приложенным к устройству.
Для выявления насекомых сход с сита высыпают на белое стекло анализной доски и перебирают вручную с помощью шпателя. При этом выделяют живых и мертвых насекомых (личинки, куколки, взрослые) - вредителей хлебных запасов.
Проход через сито используют для выявления клещей. Для этого из прохода через сито отбирают совочком из разных мест 5 навесок по 20 г каждая.
Навески отдельно помещают на черное стекло анализной доски, разравнивают и слегка прессуют с помощью листа бумаги или стекла для получения гладкой поверхности толщиной слоя 1-2 мм.
Сняв бумагу или стекло, поверхность муки по истечении 1 мин тщательно рассматривают. Появившиеся на поверхности муки вздутия и бороздки просматривают с помощью лупы для установления присутствия живых клещей.
Температура анализируемых проб муки должна быть не ниже 18 С. При температуре проб ниже 18 °С перед определением зараженности их следует отогреть до комнатной температуры 18-20 С.
Вопросы для самоконтроля
1. Назовите допустимую степень зараженности для продовольственного зерна,
2. Назовите допустимую степень зараженности для муки и крупы.
3. Как определяется средняя плотность зараженности зерна?
4. Как определяется СПЗ зерна?
5. Назовите массу навески для определения зараженности и загрязненности муки и крупы.
Литература:3, с. 108-112, 5, с 78-101, 21
ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА № 4

СТАНДАРТНЫЕ МЕТОДЫ ОПРЕДЕЛЕНИЯ МЕТАЛЛОМАГНИТНОЙ ПРИМЕСИ
Цель работы - изучить и освоить методику определения содержания металломагнитной примеси в сырье и продуктах питания.
1   Общие положения
Металломагнитная примесь является одним из показателей безопасности сырья и продукции. Поэтому содержание ее в сырье и продукции строго регламентируется, а на ее определения разработаны стандартные методы. Содержание металломагнитной примеси выражается в миллиграммах на килограмм навески(мг/кг). В муке ее содержание не должно превышать 3 мг/кг. При этом особое внимание обращают на форму и величину частиц, т.к. острые частицы игольчатой формы способны внедряться во внутренние органы организма человека. Размер отдельных частиц в линейном измерении не должен превышать 0,3 мм, а масса отдельных частиц не должна быть более 0,4 мг.
2   Определение содержания металломагнитной примеси в муке (ГОСТ 20239-74)
Метод распространяется на муку, крупу и отруби. Сущность метода заключается в выделении металломагнитной примеси (частиц металлов, руды и т.п., обладающих магнитными свойствами) магнитом механизированным способом или вручную, с последующим взвешиванием и измерением ее частиц.
При общем анализе продукта определение металломагнитной примеси производят после определения зараженности, объединяя сход и приход сит.
2.1. Аппаратура
Прибор ПВФ или ПВФ-2 (в комплекте) для выделения металломагнитной примеси. Прибор ПИФ или ПИФ-2 (в комплекте) для измерения размеров металломагнитной примеси. Подковообразный постоянный магнит из сплава марки ЮН1 ЗДК24 по ГОСТ 17809. Весы циферблатные с допускаемой погрешностью взвешивания ±1,0 г. Весы лабораторные общего назначения с допускаемой погрешностью взвешивания ±0,2мг. Доска с бортиками размером 1000 3 500 мм с покрытием из плексигласа или стекла. Лопатки или планки  для смешивания  и разравнивания продукта. Стекло часовое. Стекло предметное.
Палочка деревянная заостренная. Палочка стеклянная оплавленная. Тигель фарфоровый № 3 по ГОСТ 9147.   Сетка измерительная с размером делений 0,3 мм. Лупа с увеличением не менее 6х по ГОСТ 25706.
Бумага папиросная по ГОСТ 3479.Совочек.
2.2. Проведение испытаний
2.2.1.
Выделение металломагнитной примеси
При выделении с помощью прибора ПВФ навеску продукта массой (1000+1,0) г высыпают в загрузочный бункер прибора и включают тумблером прибор. После перемещения через экран всего продукта снимают переднюю крышку прибора и, придав экрану горизонтальное положение, снимают экран с блока магнитов. Металл о магнитную примесь вместе с пылевидными частицами продукта стряхивают с экрана на лист белой бумаги. Экран очищают кисточкой и устанавливают его в прибор. Продукт из приемного бункера вновь засыпают в загрузочный бункер и повторяют операцию выделения металломагнитной примеси.
При выделении вручную навеску продукта массой (1000+1,0) г высыпают на доску и разравнивают планками или лопаточками тонким слоем (толщина не более 0,5 см).
Магнитом медленно проводят вдоль и поперек продукта таким образом, чтобы весь продукт был захвачен полюсами магнита (ножки магнита должны проходить в самой толще продукта, слегка касаясь поверхности доски). Магнит подковообразный с подъемной силой не менее 5 кг. Магнитная индукция - не менее 150 миллитесл. Измерение магнитной индукции осуществляется миллитесламетром типа ИМП-ИС. Полюса магнитов в нерабочем состоянии должны быть замкнуты пластиной из метал л о магнитно го материала.
Периодически сдувают с магнита частицы приставшего продукта.
Частицы металломагнитной примеси снимают на лист белой бумаги.
Выделение металломагнитной примеси из продукта повторяют три раза. Перед каждым повторным выделением испытуемую продукцию смешивают и разравнивают тонким слоем.
Примечание. Для облегчения снятия частиц металломагнитной примеси с полюсов магнита допускается обертывать их папиросной бумагой, которую фиксируют резинками.
После выделения металломагнитной примеси с помощью прибора ПВФ или вручную, обернув подковообразный магнит в бумагу, отделяют металломагнитную примесь от пылевидных частиц продукта; при необходимости сдувают их с помощью резинового баллончика. После этого металломагнитную примесь переносят на часовое стекло и взвешивают с точностью до 0,0001 г.
2.2.2.
Измерение металломагнитных примесей
Собранную на часовом стекле металломагнитную примесь взвешивают с погрешностью ±0,2 мг и рассматривают ее состав. При обнаружении в ней крупных частиц и частиц с острыми концами или краями их выделяют отдельно, взвешивают и прибором ПИФ или вручную устанавливают, не превышает ли размер отдельных частиц в наибольшем линейном измерении предельно допустимый размер, установленный требованиями к качеству испытуемого продукта.
При измерении на приборе ПИФ крупные частицы металломагнитной примеси переносят с помощью деревянной палочки на предметное стекло, помещают его на столике и включают тумблером прибор. По контурам частиц на экране определяют размер крупных частиц или частиц с острыми концами и краями.
При измерении вручную крупные частицы металломагнитной примеси переносят с помощью деревянной палочки на измерительную сетку, размещая так, чтобы частица расположилась вдоль одной из сторон квадрата, и рассматривают с помощью лупы.
Если необходимо установить являются ли измеренные и взвешенные крупные частицы металломагнитной примеси полностью металломагнитными, их переносят в тигель и оплавленной стеклянной палочкой раздавливают, а затем, высыпав на пластину, проверяют магнитом их свойства.
Содержание металломагнитной примеси выражают в миллиграммах на 1 кг продукции. Результаты определения округляют до целого числа.
При разногласиях в определении содержания металломагнитной примеси за окончательный результат принимают наибольший результат по содержанию или размерам частиц металломагнитной примеси.
Количество металломагнитной примеси и ее полная характеристика фиксируются в журнале анализа муки.
Выделенную из продукта металломагнитную примесь сохраняют столько же времени, что и образцы муки из которой она выделена, или в случае браковки муки  - до окончательного разрешения вопроса об ее использовании.
3.   Определение содержания металломагнитной примеси в сыпучем сырье и полуфабрикатах шоколадного производства (ГОСТ 5901-87)
Настоящий метод используется для определения массовой доли металломагнитной примеси в какао-порошке, шоколаде в порошке и сыпучих полуфабрикатах шоколадного производства. Сущность метода и аппаратура те же, что и в п.2 и 2.1.
3.1.
Проведение испытаний
Взвешивают 300,0 г продукта и переносят на чистый лист белой бумаги или стекло и разравнивают слоем толщиной примерно 0,5 см.
Металломагнитную примесь извлекают подковообразным магнитом, на полюсы которого надевают плотно прилегающие колпачки из папиросной бумаги для облегчения съема примеси с магнита.
Медленно проводят магнитом параллельные бороздки в продольном и поперечном направлении так, чтобы вся поверхность исследуемой пробы была пройдена магнитом. При этом ножки магнита должны проходить через весь слой исследуемой пробы, касаясь стекла или бумаги. Притянутую магнитом металлическую примесь осторожно снимают и переносят на бумажный фильтр.
Извлечение металломагнитной примеси из исследуемого продукта повторяют несколько раз. Перед каждым извлечением образец смешивают и разравнивают тонким слоем, как указано выше.
Испытание заканчивают, когда к магниту перестанут притягиваться частицы металломагнитной примеси.
Собранную метал л о магнитную примесь промывают дистиллированной водой температурой 60-80° С, затем фильтр с примесью высушивают в течение 2 ч при температуре 100-105°С. После охлаждения в эксикаторе металломагнитную примесь переводят на предварительно взвешенное часовое стекло и взвешивают с погрешностью не более 0,0015 г.
3.2.Обработка результатов
Массовую долю металломагнитной примеси (Х) в процентах вычисляют по формуле:
 Х =  [(m1 - m) : m2  ] ۰100
где: 
 m - масса часового стекла, г;
       m1- масса часового стекла с примесью, г; 

       m2 - масса исследуемого продукта (300), г.
Результаты параллельных определений вычисляют до шестого десятичного знака и округляют до пятого десятичного знака.
За окончательный результат анализа принимают среднее арифметическое результатов двух параллельных определений, допускаемые расхождения между которыми не должны превышать по абсолютной величине 0,00005%.
Предел допускаемых значений погрешности измерения 0,00008% (Р=0,95).
Для определения величины частиц в наибольшем линейном измерении металломагнитные примеси переносят на специальную измерительную сетку со стороной квадратного отверстия, равной 0,3 мм и рассматривают под лупой.
Вопросы для самопроверки
1 . Сущность метода определения содержания металл омагнитной примеси в сыпучих растительных продуктах?
2. Как измеряют размеры и контуры частиц металломагнитной примеси?
3. С какой точностью взвешивают металломагнитную примесь?
4. Как поступают при разногласиях в определении металломагнитной примеси?
5. Требования, предъявляемые к подковообразному магниту. Условия его хранения.
6. В каких единицах выражают содержание металломагнитной примеси в сыпучих кондитерских полуфабрикатах?
Литература:3, с. 58-72, 5, с 78-101, 21
ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА № 5
СТАНДАРТНЫЕ МЕТОДЫ ОПРЕДЕЛЕНИЯ КОЛИЧЕСТВА И КАЧЕСТВА КЛЕЙКОВИНЫ
Цель работы - изучить и освоить стандартные методы определения количества и качества клейковины.
1  Общие положения
Клейковина - высокогидратированный белковый комплекс, способный образовывать при набухании в воде связанную эластичную массу. Клейковину образовывает зерно пшеницы, некоторые сорта ячменя, семена дикорастущих злаков (пырея, колосняка и др.). Количество и качество клейковины показатель, указывающий на состояние белково-протеиназного комплекса зерна и муки.
От количества и качества клейковины в значительной мере зависит качество хлеба и макаронных изделий. Согласно ГОСТу 26574-85 мука пшеничная хлебопекарная должна содержать сырой клейковины: высший сорт не менее 28%, 1сорт - не менее 30%, 2 сорт не менее - 25%; не ниже II гр. качества. Содержание и качество сырой клейковины является одним из признаков, положенных в основу классификации зерна пшеницы. Так содержание сырой клейковины в зерне пшеницы высшего, 1-го и 2-го классов должно быть, соответственно, не менее 36%, 32% и 28% и качество клейковины не ниже I группы; в зернепшеницы 3-го и 4-го классов, соответственно - не менее 23% и 18% не ниже II группы качества. Зерно пшеницы, поступающее на переработку в сортовую муку, должно содержать 25-26% сырой клейковины не ниже II группы качества. Клейковину определяют путем отмывания вручную или с помощью механических средств из теста. На выход клейковины при отмывании влияет много факторов: температура и жесткость воды, продолжительность отлежки теста, сила и вид воздействия на тесто при отмывании, способ отмывания. Поэтому в удостоверениях о качестве обязательно указывают каким методом отмывали клейковину.
2 Определение количества и качества сырой клейковины в пшеничной муке в соответствии с ГОСТ 27839-88
Этот стандарт устанавливает методы определения количества клейковины путем отмывания ее из теста вручную или с помощью механизированных устройств МОК-1 и МОК-1М и качества клейковины путем измерения ее упруго-эластичных свойств.
2.1.Аппаратура
Для определения клейковины вручную потребуются: тестомесилка ТМ-75, дозатор воды или цилиндр мерный вместимостью 25 см3 по ГОСТ 1770, измеритель деформации клейковины ИДК-1 или ИДК-2, весы лабораторные с допустимой погрешностью взвешивания 60,01 г, термометры стеклянные жидкостные (не ртутные) с диапазоном измерения от минус 30 до 500 С, емкость вместимостью не менее 4 дм, чашка фарфоровая или ступка диаметром 120-140 мм по ГОСТ 9147, штапель или пестик, часы сигнальные, чашки лабораторные №2 и №3, полотенце, сито из шелковой ткани №27 по ГОСТ 4403 или полиамидной ткани №27 ПА-120, вода питьевая ГОСТ 2874.
2.2.Подготовка к анализу
Для замеса теста, отмывания и отлежки клейковины применяют питьевую воду с жесткостью не более 7 моль/м3. Температура воды для замеса, отлежки и отмывания поддерживают от 18 до 20°С., объем воды для замеса теста должен соответствовать требованиям таблицы  
Таблица 1 Объем воды для замеса теста
	Масса навески, г 
	Объем  воды, 
	см 

	25,00 
	
14,0
14,0 

	30,00 
	
17,0
17,0 

	35,00 
	20,0
20,0 

	50,00 
	
28,0
28,0 


2.3. Проведение анализа
2.3.1.   Отмывание клейковины вручную
Мерным цилиндром отмеряют 14 мл воды, выливают в чашку или ступку и высыпают навеску муки массой 25,00 г. Пестиком или штапелем замешивают тесто, пока оно не станет однородным. Приставшие к пестику или ступке частицы присоединяют к куску теста, хорошо проминают его руками и скатывают в шарик. Можно замешивать тесто в тестомесилке, нажатиями кнопки «пуск», отключение тестомесилки осуществляется автоматически.
Тесто сформованное в шарик помещают в чашку, закрывают крышкой или часовым стеклом и оставляют на 20 мин для отлежки.
По истечении 20 мин начинают отмывание клейковины под слабой струей воды над ситом из шелковой или полиамидной ткани. Вначале отмывание ведут осторожно, разминая тесто пальцами, чтобы вместе с крахмалом не оторвались кусочки теста или клейковины. когда большая часть крахмала и оболочек удалена, отмывание ведут энергичнее между
обеими  ладонями.   Оторвавшиеся   кусочки   клейковины  тщательно   собирают  с   сита   и присоединяют к общей массе клейковины.
При отсутствии водопровода допускается отмывание клейковины в емкости с 2-3 дм воды. Для этого тесто опускают в воду на ладони и разминают его пальцами. В процессе отмывания клейковины воду меняют не менее трех-четырех раз, процеживая через сито.
Отмывание ведут до тех пор. Пока оболочки не будут почти полностью отмыты, и вода, стекающая при отжимании клейковины, не будет прозрачной (без мути).
Отмытую клейковину отжимают прессованием между ладонями, вытирая их сухим полотенцем. При этом клейковину несколько раз выворачивают и снова отжимают между ладонями, пока она не начнет слегка прилипать к рукам.
Отжатую клейковину взвешивают с точностью до второго десятичного знака, затем еще раз промывают в течение 5 мин, вновь отжимают и взвешивают.
Если разница между двумя взвешиваниями не превышает 0,1 г, отмывание считают законченным.
2.3.2.   Определение качества сырой клейковины на приборе ИДК-1 или ИДК-2.
Для определения качества клейковины из отмытой, отжатой и взвешенной клейковины выделяют навеску массой 4 г. Для равномерного распределения, необходимо провести формовку повторно, но не более трех раз.
При отсутствии nf 56 'бления формовку клейковины допускается проводить вручную. Для этого навеску клейковины обминают три-четыре раза пальцами, придавая ей шарообразную форму с гладкой, без разрывов поверхностью. Если клейковина крошащаяся, представляет собой после отмывания губчатообразную, легко рвущуюся массу и не формуется в шарик, ее относят к III группе без определения качества на приборе.
Шарик клейковины, сформованный на приспособлении или вручную, помещают для отлежки в чашку с водой, температурой от 18 до 20°С, и ставят в емкость с 2-3 дм3 воды указанной температуры. При отмывании клейковины вручную продолжительность отлежки клейковины составляет 15 мин,
После отлежки шарик клейковины вынимают из чашки и помещают его основанием в центр столика прибора ИДК-1 или ИДК-2.

Результаты измерений упругих свойств клейковины выражают в условных единицах прибора и в зависимости от их значения клейковину относят к соответствующей группе качества согласно требованиям таблицы  
	Груп​па  
	Характерис​тика клейковины 
	Показание прибора в условных единицах 

	качества
	клейковины
	Хлебопекарная мука 

сортов 
	Макаронная мука сортов высшего и первого

 из пшеницы 

	
	
	Высшее го первого обойная 
	Второго 
	Твердой 
	Мягкой 

	III 
	Неудовлетво​рительно 

крепкая 
	от 0 

до 30 
	от 0 до
35 
	
	

	II 
	Удовлетвори

​тельно крепкая 
	от 35 

 до 50 
	от 40 

до 50 
	- 
	- 

	I 
	Хорошая 
	от 50 до 75 
	от 50до 80 
	от 50 до75 

	II 
	Удовлетвори​тельно слабая 
	от 80 до 100 
	от 85до105 
	от 80 до 100 

	III 
	Неудовлетво​рительно

 слабая 
	от 105 и более 
	110иболее 
	105 и более 


Таблица 2 Качество клейковины
Снятие показаний со шкалы прибора ИДК-1 (ИДК-1М) осуществляется с точностью до 5 условных единиц. При этом, если стрелка прибора не достигает короткого штриха, то за результат измерения принимают значение предыдущего деления, а если стрелка остановилась на коротком штрихе или перешла его, то результат измерения записывается по следующему за стрелкой деления.
При возникновении разногласий по результатам определения проводят контрольный анализ. Допускаемые расхождения между контрольным и первоначальным определением не должны превышать по количеству сырой клейковины 2%, по качеству клейковины 5 ед. ИДК -1(ИДК-1М)иИДК-2.
При превышении допускаемых расхождений правильным считают результат контрольного анализа.
2.4. Обработка результатов
Количество сырой клейковины X % вычисляют с точностью до второго десятичного знака по формуле:

Х =  (mk * 100 ): тт
где:

 mk - масса сырой    клейковины, г
 тт - масса навески муки, г.
Вопросы для самопроверки
1. Что такое «сырая» клейковина?
2. Назовите факторы, влияющие на выход клейковины при отмывании.
3. Требования,   предъявляемые  хлебопекарной  промышленностью  к  количеству  и качеству клейковины в муке.
4. Назовите содержание клейковины в зерне пшеницы разных классов.
5. Назовите   допускаемое   расхождение   между   первоначальным   и   контрольным определениями количества и качества клейковины по ГОСТу 28839-88.
6. Результат какого определения считается правильным, если расхождение превышает допустимое значение?
Литература:1, с. 68-72, 4, с 78-101, 21
3   Определение содержания сырой клейковины в пшеничной муке по ГОСТ  28796-90 (ИСО 5531-78)
Этот метод применим для определения содержания сырой клейковины в пшеничной муке (за исключением грубой муки из цельносмолотого зерна, например обойной) и используется в экспортных операциях, а также при проведении научно-исследовательских работ.
Сырая клейковина в пшеничной муке - пластично-эластичное вещество, состоящее из глиадина и глютенина, полученное данным методом.
Сущность метода заключается в замешивании теста из пробы муки и буферного раствора поваренной соли, выделением сырой клейковины отмыванием теста буферным раствором поваренной соли, удалением излишка отмывающего раствора и взвешиванием остатка.
3.1. Реактивы
Реактивы должны быть установленного качества. Для приготовления реактивов используется дистиллированная вода.
3.1.1.   Буферный 2 % раствор NaCl, pH 6,2. Растворить 200 rNaCl в воде, добавить 7,  54г однозамещенного фосфорнокислого калия (KH2PO4 и 2,46 г двузамещенного фосфорнокислого натрия ( Nа2НРО4*2Н2О). Разбавить водой до 10 дм3. Готовить свежий раствор ежедневно.
3.1.2.   Йод приблизительно 0,001 н р-р.
3.2. Аппаратура
Фарфоровая ступка, покрытая внутри глазурью, или эмалированный металлический сосуд диаметром 10-15 см. Бюретка вместимостью 10 см , ценой деления 0,1 см3. Шпатель роговой, пластмассовый или из нержавеющей стали длиной 18-20 см. Стеклянная пластинка около 40x40 см с незначительно шероховатой поверхностью. Перчатки из тонкой резины, имеющие гладкую поверхность. Деревянная рамка размером около 30 Х 40 см, обтянутая шелковым ситом № 23, размером отверстий 315 мкм (для отмывания вручную). Устройство для отмывания клейковины (для механического отмывания). Емкость с регулируемым истечением раствора поваренной соли, используемого для отмывания. Пресс для клейковины. Секундомер. Весы с погрешностью 0,01 г.
3.3.Проведение анализа
Отвесить (с погрешностью 0,01 г) 10,00г от пробы для анализа и перенести без потерь в ступку или металлический сосуд. Добавить, капля за каплей, 5,5 см3 раствора поваренной соли из бюретки, в то же время непрерывно перемешивая муку шпателем. После добавления раствора поваренной соли шпателем сформовать шарик из теста, следя за тем, чтобы не было потери муки, остатки теста, прилипшие к стенке сосуда или к шпателю, присоединяют к шарику из теста. Для обеспечения однородности теста раскатать шарик ладонью руки на длину 7-8 см на шероховатой стеклянной пластине, а затем снова сформировать его. Во время этой операции на руках должны быть резиновые перчатки для защиты теста от теплоты и пота рук. Повторить эту операцию пять раз.
Отмывание можно выполнять или с использованием механического устройства с последующим отмыванием вручную или, если устройства для отмывания клейковины нет, полностью отмыванием вручную.
Отмывание вручную.
Во избежание возможной потери теста операции необходимо выполнять над деревянной рамкой, обтянутой ситом. Взять шарик теста в руку и установить падение капель раствора поваренной соли из емкости со скоростью, обеспечивающей истечение 750 см за 8 мин. В течение этого периода последовательно раскатывать шарик теста, расплющивать, растягивать его на два куска, затем сформовать их в один кусок; повторить эти операции семь раз. Продолжительность отмывания зависит от содержания клейковины, но обычно около 8 мин. 

Проверка полноты отмывания.
Отмывание считается законченным, если в отжатом из шарика клейковины растворе поваренной соли содержатся только следы крахмала. Для обнаружения крахмала используют раствор йода.
Удаление избытка раствора.
Удалить из шарика клейковины большую часть раствора без отмывания, удерживая его пальцами одной руки и непродолжительно сжимая три раза. Сформовать шарик клейковины в виде пластинки и поместить в пресс. Закрыть пресс и снова открыть его через 5 с. Перенести пластинку клейковины, не деформируя ее на другое сухое место на прессе и снова закрыть. Повторить эту операцию 15 раз, высушивать стеклянные пластинки пресса после каждой операции. Взвесить отжатую на прессе клейковину с погрешностью 0,01 г. Выполнить два определения на одной и той же пробе для анализа.
3.4.Обработка результатов
Содержание сырой клейковины, выраженное в процентах к массе исходного продукта, равно
 (m×100 ): 10 = 10 m
где m - масса сырой клейковины.
Примечание. Обычно результат определения не относят к содержанию сухого вещества.
За результат определения принимают среднее арифметическое значение двух определений при условии выполнения требования на сходимость результатов. Если это не так, то провести третье определение на той же пробе для анализа и принять за результат среднее значение трех определений, если расхождение между полученными минимальной и максимальной величинами не превышает 1% сырой клейковины. Если расхождение превышает 1%, то следует выполнить четвертое определение на той же пробе для анализа и за результат принять среднее значение четырех полученных результатов.
 Расхождение между результатами двух определений, выполненных одновременно или в быстрой последовательности одним и тем же лаборантом с использованием одной и той аппаратуры, не должно превышать 0,5% сырой клейковины.
Вопросы для самопроверки
1. Из каких белков состоит клейковина?
2. Что используют для замешивания теста и отмывания клейковины по ИСО 5531-78?
3. С какой целью используют резиновые перчатки?
4. Расскажите методику определения содержания сырой клейковины по ИСО 5531-78 (ГОСТ 28796-90).
5. Назовите допустимые расхождения при одновременном определении содержания сырой клейковины. 
6. Как поступают, если расхождение между минимальным и максимальным
значениями 3-х определений больше 1%?
Литература:2, с. 58-62, 4, с 78-101, 21
4 Определение количества и качества сырой клейковины в зерне пшеницы (ГОСТ 13586.1-68)
Метод распространяется на зерно пшеницы.
4.1.Аппаратура
Для определения потребуется: мельничка лабораторная, металлотканое сито № 067, шелковое сито № 38 или из другой ткани - идентичное ему, разборная доска и далее см. п. 2.1.
4.2.Подготовка а анализу
Навеску зерна 30-50 г взятую из средней пробы очищают на разборной доске от сорных примесей, за исключением испорченных зерен пшеницы, ржи и ячменя и размалывают на лабораторной мельничке так, чтобы при просеивании через проволочное сито № 067 остаток на нем не превышал 2%, а проход через сито № 38 был не менее 40%. Если это условие не выполняется, то схода домалывают. При просеивании на нижнее сито кладут 4-5 шт. резиновых очистителей.
Если влажность зерна более 18%, его подсушивают при комнатной температуре или в термостате при температуре не > 500 С.
4.3.Проведение анализа
4.3.1.
Определение   количества   сырой    клейковины.   Размолотое   зерно   (шрот) тщательно перемешивают и выделяют навеску 25 г. Далее поступают так, как описано в п.2.3.1.
        4.3.2.
Определение качества сырой клейковины.
Качество сырой клейковины характеризуется упругими свойствами, которые определяют на приборе ИДК-1 (ИДК-1М или ИДК-2). Для этого из окончательно отмытой и взвешенной клейковины выделяют навеску 4 г обминают ее 3-4 раза пальцами, формуют в шарик и помещают на 15 мин в чашку или ступку с водой температурой (1862) С, после чего приступают к определению упругих свойств. Если клейковина крошащаяся и представляет собой после отмывания губчатообразную, легко рвущуюся массу и не формуется в комочек, то ее без определения качества на приборе относят к III группе. Если масса отмытой клейковины менее 4 г, необходимо увеличить навеску размолотого зерна (шрота) и заново отмыть клейковину (см. табл. 14).
Для определения качества сырой клейковины в центр столика прибора помещают навеску клейковины (перебивка клейковины перед испытанием не допускается) и нажимают кнопку «Пуск», удерживая в нажатом состоянии 2-3 с, отпускают ее. По истечении 30 с, загорается лампочка «Отсчет». Записав показания прибора, нажимают кнопку «Тормоз» и поднимают пуансон в верхнее положение и клейковину снимают со столика прибора.
В зависимости от показаний прибора, выраженных в условных единицах, клейковину относят к соответствующей группе качества согласно таблице  
Показания прибора записывают с точностью до одного деления шкалы (5 условных единиц). Доли до половины деления шкалы отбрасывают, а доли, равные половине деления и без считают за целое деление.
Таблица3  Качество сырой клейковины
	Показания прибора в 

условных единицах 
	Группа качества 
	Характеристика 

качества 

	от 0 до 15 
	III
	Неудовлетворительная крепкая 

	от 20 до 40 
	II 
	Удовлетворительная крепкая 

	от 45 до 75 
	I 
	Хорошая 

	от 80 до 100 
	II 
	Удовлетворительная слабая 

	от 105 до 120 
	III 
	Неудовлетворительная слабая 


При контрольных и арбитражных анализах допускается отклонение 65 единиц шкалы прибора. При этом первоначальный анализ считают правильным, если данные его не выходят за установленные пределы по сравнению с данными контроля или арбитража.
5 Определение содержания сухой клейковины
5.1. Определение содержания сухой клейковины в пшеничной муке (ГОСТ 28797-90 ИСО 6645-81).
Метод применим к различным сортам муки из мягкой пшеницы и используется как в экспортных операциях, так и при проведении научно-исследовательских работ.
Сущность метода заключается в высушивании и взвешивании шарика сырой клейковины.
5.1.1.Аппаратура
Для определения потребуются: скальпель или нож; металлическая или стеклянная пластина 5x5 см; сушильный шкаф, установленный на 130 С с погрешностью 62 С; эксикатор, снабженный эффективным дегидрантом; весы с погрешностью до 0,01 г.
5.1.2.Проведение анализа
На пластину, предварительно взвешенную с погрешностью до 0,01 г, поместить отжатую сырую клейковину, полученную по методу, изложенному с ГОСТ 28796, и сформованную в виде шарика, затем взвесить пластину с сырой клейковиной с погрешностью до 0,01 г.
Поместить пластину и навеску в сушильный шкаф при 130 С примерно на 2 ч. Вынуть пластину из шкафа и сделать 3-4 параллельных надреза на частично высушенной клейковине с помощью скальпеля или ножа. Затем снова поместить в шкаф примерно на 3 ч, так чтобы общее время сушки составило 5 ч. Вынуть пластину с сухой клейковиной и охладить их в эксикаторе до температуры лаборатории (примерно 30 мин), затем взвесить с погрешностью до 0,01 г.
5.1.3.   Обработка результатов
Содержание сухой клейковины в процентах к массе продукта равно
 Х с. кв. = [(m1 - m0 ): m ] × 100
где:

     m - масса навески, взятая для определения сырой клейковины, г (т.е. 10,00 г по ГОСТ 28796); 

m0 - масса пластины, г; 

m1- масса пластины и сухой клейковины, г.
Примечание. Допускается выражать процентное содержание сухой клейковины в пересчете на сухое вещество муки.
          Х =  [Х с. кв× 100] : (100 - W)
Влажность сырой клейковины в процентах равна
      W = [ (m2 - m1) × 100] : (m2 - m0)
 где:
m0 - масса пластины, г;
m1 - масса пластины и сухой клейковины, г;

m2 - масса пластины и сырой клейковины, г.
5.2.    Определение содержания сухой клейковины в зерне пшеницы (ГОСТ 13586.1-68) Метод применим для оценки качества зерна пшеницы.
5.2.1.Аппаратура
Для анализа потребуются: пакетик из слабопроклеенной бумаги (фильтровальной, газетной и др.); прибор ВНИИХП-ВЧ; сушильный шкаф СЭШ-ЗМ; чашки Петри; эксикатор; щипцы; стеклянная пластина.
5.2.2.Проведение анализа
Навеску сырой клейковины 4 г, после определения ее качества, помещают, в зависимости от способа высушивания, в бумажный пакетик или на часовой стекло (чашку Петри), распределяя ее тонким слоем равномерно по всей площади.
При высушивании клейковины на приборе ВНИИХП-ВЧ используют пакетик, изготовленный из слабопроклеенной бумаги типа ротаторной, газетной и т.п. Квадратный лист бумаги (длина стороны 16 см) сгибают по диагонали в виде треугольника, загибая края бумаги примерно на 13 см. Приготовленный пакетик или пластинку предварительно сушат в приборе при температуре 160°С в течение 3 мин, после чего переносят в эксикатор, охлаждают в течение 2 мин, затем взвешивают и снова помещают в эксикатор. Допускается держать пакеты в эксикаторе не более 2 ч.
Пакетик или пластинку с навеской сырой клейковины помещают в прибор при той же температуре и высушивают в течение 10 мин, после чего переносят в эксикатор, охлаждают в течение 2 мин, а затем взвешивают.
При использовании сушильного шкафа сырую клейковину, помещенную на предварительно высушенное и тарированное часовое стекло (чашку Петри), высушивают при температуре 105°С в течение 3-4 ч, после этого стекло (или чашку Петри) с клейковиной переносят в эксикатор и охлаждают в течение 20 мин, затем взвешивают и снова ставят в сушильный шкаф при той же температуре на 1 ч. Стекло с клейковиной снова охлаждают в эксикаторе и взвешивают. Если масса не изменилась, то высушивание прекращают, если масса уменьшилась, высушивание продолжают до достижения постоянного веса.
Содержание   сухой  клейковины  (X)   в  %   к  навеске   измельченного     зерна  можно определить по формуле:
Х = { [ mк ×(m1- m0)] : 4× m}× 100

где:   
mк- масса сырой   клейковины, определенная по ГОСТ 13586.1-68;
(m1- m0) — масса сухой клейковины, г;

 m - масса навески измельченного зерна; 

4 - масса сырой клейковины, взятой для анализа (4 г.). 

Сходимость результатов.
Расхождение между результатами двух определений, выполненных одновременно или в быстрой последовательности одним и тем же лаборантом с использованием одной и той же аппаратуры, не должно превышать 0,5% сухой клейковины. 

Оценить достоверность полученных результатов.
Сделать вывод о том, в каких случаях отдают предпочтение тому или иному методу определения сырой и сухой клейковины.
Вопросы для самопроверки
1. Назовите операции при подготовке зерна к анализу.
2. Как называется прибор для определения качества клейковины?
3. Как поступают, если влажность зерна более 18%?
4. До какой крупности измельчают зерно перед анализом?
5. Назовите качество клейковины в зерне пшеницы в условных единицах ИДК
Литература:1, с. 48-52, 3, с 68-73, 21
ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА № 6
СТАНДАРТНЫЕ МЕТОДЫ ОЦЕНКИ СОСТОЯНИЯ УГЛЕВОДНО-АМИЛАЗНОГО КОМПЛЕКСА ЗЕРНА И МУКИ
Цель  работы  -  изучить  и  освоить разные методы  оценки  состояния углеводно-амилазного комплекса зерна и муки.
1   Общие положения
Исследованиями ученых установлено множество факторов, влияющих на мукомольные и хлебопекарные свойства зерна. Оценивая их влияние можно прогнозировать качество муки и хлеба, получаемых из данной партии зерна, и определять технологические способы и режимы его переработки.
Качество зерна и муки оценивается состоянием белково-протеиназного и углеводно-амилазного комплексов. Для оценки последнего известно более 20-ти различных методов, из них наиболее часто используют два метода: метод определения «числа падения» и метод определения автолитической активности муки. Оба эти методы стандартные.
Состояние углеводно-амилазного комплекса зависит от активности амилолитических ферментов, прежде всего, а-амилазы и от степени повреждения крахмальных гранул. Повышенной амилолитической активностью обладает зерно, захваченное морозом, недозревшее или проросшее, а также мука из такого зерна. Это приводит к получению хлеба с темным, сырым, липким мякишем.
2  Метод определения «числа падения».  ГОСТ 27676-88
Метод распространяется на зерно пшеницы, ржи, а, также, на выработанную из него муку.
Сущность метода заключается в определении времени свободного падения шток-мешалки в клейстеризованной водно-мучной суспензии. В зависимости от активности а--амилазы суспензия дает клейстер с различной вязкостью, поэтому шток погружается с разной скоростью. Скорость в секундах является «числом падения». Чем меньше «число падения», тем активнее а-амилаза.
Для пшеницы высшего, 1-го и 2-го сорта «число падения» должно быть не менее 200 с, для 3-го, 4-го и 5-го классов соответственно - 151-200, 80-150 и менее 80.
Метод «числа падения» стандартизован международными организациями: ISD (NSO/DTS 3093); ICC (№107).
2.1.Аппаратура и реактивы
Прибор для определения «числа падения»; лабораторная мельничка; весы лабораторные с погрешностью взвешивания не более 0,1 г; визкозиметрические пробирки с внутренним диаметром (21,00 ± 0,02) мм и высотой (220,0 ± 0,3) мм; пробки резиновые №22; сито №08 металлотканное; № 38 шелковое или аналогичное капроновое; вода дистиллированная.
2.2.Подготовка к определению
Водяную баню заполняют, через компенсатор дистиллированной водой и доводят до кипения. Из средней пробы зерна выделяют 300 г, очищают его от сорной примеси и измельчают. Остаток на cиmе   должен быть не > 1,0%, а проход сита № 38 не более 80%. Определяют влажность зерна. Если она более 18% его перед размолом подсушивают на воздухе или в сушильном шкафу при температуре не > 50°С.
Из размолотого зерна выделяют 2 навески, массу, которых определяют по таблице   в зависимости от влажности.

Таблица 1 Масса навески в зависимости от влажности
	Влажность навески, % 
	Масса

 навески,  г 
	Влажность навески, % 
	Масса навески,

 г 

	9,0-9,1 
	6,4
	13,7-14,3 
	6,90 

	9,2-9,6 
	6,45
	14,4-14,6 
	6,95 

	9,7-10,1 
	6,50
	14,7-15,3 
	7,00 

	10,2-10,6 
	6,56
	15,4-15,6 
	7,05 

	10,7-11,3 
	6,60
	15,7-16,1 
	7,10 

	11,4-11,6 
	6,65
	16,2-16,6 
	7,15 

	11,7-12,3 
	6,70
	16,7-17,1 
	7,20 

	12,4-12,6 
	6,75
	17,2-17,4 
	7,25 

	12,7-13,3 
	6,80
	17,5-18,0 
	7,30 

	13,4-13,6 
	6,85
	
	


2.3.Проведение испытаний
Измельченную навеску зерна или муки помещают в визкозиметрическую пробирку, добавляют пипеткой (25 ± 5) см дистиллированной воды температурой (20 + 5)°С. Закрывают пробкой и энергично встряхивают 20-25 раз для получения однородной суспензии. Вынимают пробку, колесиком шток-мешалки перемещают прилипшие частицы продукта со стенок в общую массу суспензии.
Пробирку со шток-мешалкой помещают в отверстие в крышке кипящей водяной бани, закрепив ее так, чтобы фотоэлемент прибора находился против шток-мешалки, автоматически включается счетчик времени. Через 5 с после погружения пробирки в водяную баню автоматически начинает работать шток-мешалка, которая перемешивает суспензию в пробирке. Через 60 с шток-мешалка останавливается в верхнем положении, отсоединяется от коромысла и свободно падает. После полного опускания шток-мешалки счетчик автоматически отключается.
По счетчику определяют «число падения» - время в секундах с момента погружения пробирки с суспензией в водяную баню до момента полного опускания шток-мешалки.
2.4.Обработка результатов
За окончательный результат «числа падения» принимают среднее арифметическое значение результатов параллельного определения, допускаемое расхождение не должно превышать 10% от их средней величины. При превышении допускаемого расхождения определение повторяют. Вычисление проводят до первого десятичного знака, с округлением результатов до целого числа.
Пример. Результаты определения по первой навеске - 150 с, по второй - 160 с. Среднее арифметическое значение 155 с Допускаемое расхождение (10%) составит 15.5 с. Фактическое расхождение (160 с - 150 с) - 10 с, что не превышает допускаемого расхождения. Поэтому среднее арифметическое значение (155 с) принимают за окончательный результат.
3   Метод определения автолитической активности (ГОСТ 27495-87)
        Метод применяется для определения автолитической активности муки.
Сущность метода заключается в определении количества водорастворимых веществ, образующихся при прогревании водно-мучной болтушки, с помощью рефрактометра. Автолитическую активность муки выражают в процентах на сухое вещество. Мука с хорошими хлебопекарными свойствами должна иметь следующую автолитическую активность: высший сорт- 10-20%, 1 сорт-20-30%, сеяная не < 50%.
Значения автолитической активности муки не являются обязательными при оценке ее сортности и не включены в ГОСТы.
3.1. Аппаратура и реактивы
Весы лабораторные с погрешностью взвешивания ±0,05 г; рефрактометр марки РПЛ-2 или аналогичного типа с погрешностью измерения не более 0,04% сухих веществ по сахарозе; баня водяная шестигнездная вместимостью 1,5-1,8 дм3, диаметром 18-20 см, высотой 9-10 см; вода дистиллированная; пипетка вместимостью 10 см3; стаканчики
фарфоровые вместимостью 50 см ; воронки стеклянные; бумага фильтровальная марки ФНС; палочки стеклянные.
3.2. Проведение испытаний
Определение проводят в 2-х параллельных повторностях.
Навеску массой 1 г переносят в фарфоровый стаканчик, предварительно взвешенный вместе со стеклянной палочкой. Затем пипеткой добавляют 10 см3 дистиллированной воды содержимое тщательно перемешивают стеклянной палочкой, остающейся в стаканчике в течение всего определения. Заполненные стаканчики погружают в равномерно кипящую водяную баню так, чтобы уровень жидкости в стаканчиках был на 0,75-1,0 см ниже уровня воды в бане.
Если количество анализируемых проб меньше, чем количество гнезд в бане, то в свободные гнезда опускают стаканчики, заполненные дистиллированной водой по 10 см в каждый.
Прогревание проводят в течение 15 мин, помешивая палочкой первые 1-2 мин для равномерной конистенции. Помешивание ведут одновременно в двух стаканчиках.
По окончании кле истер изации стаканчики накрывают большой стеклянной воронкой или каждый стаканчик отдельной воронкой для предотвращения излишнего испарения. По истечении прогревания стаканчики одновременно (вместе с крышкой) вынимают из бани и к их содержимому немедленно при постоянном помешивании приливают по 20 см дистиллированной воды, затем энергично перемешивают и охлаждают до комнатной температуры. Общую массу охлажденного автолизата доводят на весах до 30 г, для чего обычно требуется прилить около 0,2-0,5 г воды. После этого содержимое стаканчиков вновь тщательно перемешивают палочкой (до появления пены) и фильтруют через складчатый фильтр.
Ввиду того, что при этом разведении получаются вязкие, трудно фильтрующие автолизаты, рекомендуется на фильтр сливать слой жидкости, а осадок оставлять в стаканчике.
Фильтрование каждой пробы следует начинать непосредственно перед определением сухих веществ на рефрактометре.
При фильтровании две первые капли отбрасывают, а последующие 2-3 капли наносят на призму рефрактометра.
Определение на рефрактометре проводят согласно инструкции, приложенной к нему.
3.2. Обработка результатов
Количество водорастворимых веществ в муке (X) в пересчете на сухое вещество в процентах вычисляют по формуле:
 Х = ( а × 100) : 100 - WM 

где: а - количество сухих веществ, определяемых по таблице, прилагаемой к рефрактометру, или непосредственно на шкале прибора, умноженное на 30%; WM - влажность муки, %.
Вычисления проводят с точностью до первого десятичного знака. За окончательный результат испытания принимают среднее арифметическое результатов двух параллельных определений, допускаемое расхождение между которыми не должно превышать 3%.
Округление результатов испытаний проводят следующим образом: если первая из отбрасываемых цифр меньше пяти, то последнюю сохраняемую цифру не меняют; если же первая из отбрасываемых цифр больше или равна пяти, то последнюю сохраняемую цифру увеличивают на единицу.
Вопросы для самоконтроля
1. Состояние   какого   комплекса   в   растительном   сырье   оценивают   по   величине автолитической активности и по «числу падения»?
2. Назовите допустимые расхождения при определении «числа падения».
3. Назовите допустимые расхождения при определении автолитической активности.
4. Какому методу вы отдали бы предпочтение и почему?
5. В чем состоит сущность определения «числа падения»?
6. В чем состоит сущность определения автолитической активности?
7. Какой из этих 2-х методов является более объективным?
Литература:1, с. 108-112, 3, с 78-101, 21
ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА № 7
ОПРЕДЕЛЕНИЕ КРУПНОСТИ МУКИ И ОТРУБЕЙ (ГОСТ 27560-87) 

Цель работы - овладеть навыками определения крупности муки и отрубей.
1   Общие положения
Крупность важный показатель качества муки. Она влияет на ее хлебопекарные и макаронные свойства. Крупность разных сортов муки заметно различается. Определяется крупность сходом и проходом определенных сит. В таблице   даны нормы крупности сортовой хлебопекарной муки.
Таблица  1 Нормы крупности сортовой хлебопекарной муки
	Круп​ность % 


	Характеристика и норма для муки сортов 

	
	Круп 

чат- 

ка 
	Выс- 

ший 

сорт 
	Пер- 

вый 

сорт 
	Вто- 

рой 

сорт 
	Обой- 

ная 
	Сея- 

ная 
	Об- 

дир- 

ная 

	Остаток 

на сите из 

шелковой 

ткани     № 
	Сито 

№23 
	Сито 

№43 
	Сито 

№35 
	Сито 

№27 
	
	Сито 

№27 
	

	не более 
	2 
	5 
	2 
	2 
	
	2 
	

	Остаток 

на сите из 

проволоч​ной   сетки 
	
	
	
	
	Сито

 №067 
	
	Сито

 №

	(ГОСТ3924-74) 
не более 
	
	
	
	
	2 
	2 
	2 

	Проход 

через сито из
шелковой 

ткани 

(ГОСТ
4403-71) 
	не более
10 
	
	Не

ме​нее
80 
	Не

ме​нее
65 
	Не

 менее
35 
	Не

 ме​нее
90 
	Не

 менее
60 

	
	Сито

 35 
	
	Сито
№43 
	Сито

 38 
	Сито

 №38 
	Сито
№38 
	Сито
№38 


2   Аппаратура
Весы лабораторные общего назначения с допускаемой погрешностью взвешивания ± 0,1 и ± 0,01 г; рассев лабораторный с частотой колебаний 180-200 об/мин; комплект лабораторных сит из шелковой или синтетической ткани по ГОСТ 4403 и из проволочной сетки; диаметр обечаек сит 20,0 см; очистители сит - резиновые кружочки диаметром около 1,0 см, толщиной 0,3 см и массой около 5 г каждый; емкости для навесок; совочек.
3  Проведение испытания
Определение крупности продукта проводят в навеске, выделенной из средней пробы массой 50 г.
Для определения крупности подбирают сита, установленные нормативно-техническими документами на соответствующий вид продукта. Сита устанавливают на поддон.
Навеску продукта высыпают на верхнее сито, закрывают крышкой, закрепляют набор сит на платформе рассева и включают рассев.
По истечении 8 мин просеивание прекращают, постукивают по обечайкам сит и вновь продолжают просеивание в течение 2 мин.
При просеивании навески продукта на каждое сито помещают 5 очистителей.
По окончании просеивания очистители с сит удаляют. Остаток верхнего сита и проход нижнего сита взвешивают (отдельно) и выражают в процентах к массе взятой навески.
Допускается просеивание навески вручную при соблюдении условий, указанных выше.
Если влажность продукта выше 16,0%, то его подсушивают при комнатной температуре в течение 1-2 ч в рассыпанном виде при регулярном перемешивании до влажности 15,0-16,0%.
4   Оценка результатов
В карточках для анализа результаты определения в весовом и процентном выражении проставляют без округления.
В лабораторных журналах результаты определения проставляют: при результате определения до 0,5% - с точностью до 0,1%, а свыше 0,5% - с точностью до 1,0%.
Значения допускаемых расхождений при контрольных определениях крупности пшеничной и ржаной муки указаны в таблице   Для всех других видов муки значение допускаемого расхождения по остатку на сите не должно превышать 2,0%.
Для отрубей значение допускаемого расхождения по проходу через сито не должно превышать 2,0%.
При контрольном определении за окончательный результат испытания принимают результат первоначального определения, если расхождение между результатами контрольного и первоначального определений не превышает допускаемого расхождения, устанавливаемого по результату контрольного определения.
При превышении значения допускаемого расхождения за окончательный результат испытаний принимают результат контрольного определения.
Таблица 2 
	Вид муки
	Значение допускаемого расхождения, %, не более 

	
	По  остатку 

на сите 
	По проходу

 через сито 

	Мука макаронного помола: 
	
	

	высшего сорта 
	2,0 
	4,0 

	первого и второго сортов 
	1,0_ 
	4,0 

	Мука     пшеничная     и     ржаная хлебопекарная: 
	
	

	высшего сорта 
	2,0 
	- 

	крупчатка, второго сорта, пшеничная и ржаная обойная, ржаная обдирная 
	1,0 
	4,0 

	пшеничная первого сорта и ржаная сеяная 
	1,0 
	6,0 


Вопросы для самопроверки
1. Как осуществляют просеивание навески?
2. Сколько очистителей помещают на сито?
3. Назовите   допускаемое   расхождение   по   остатку   на   сите   при      контрольных определениях.
4. От чего зависит допускаемое значение расхождений по остатку и по проходу?
Литература:1, с.  22- 62, 2, с 93-121, 21
ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА № 8
ОПРЕДЕЛЕНИЕ СОДЕРЖАНИЯ ТОКСИЧНЫХ ЭЛЕМЕНТОВ МЕТОДОМ ИНВЕРСИОННОЙ ВОЛЬТАМПЕРОМЕТРИИ (ИВ)
Цель работы: изучить инверсионно-амперометрический метод определения содержания токсичных элементов в пищевых продуктах и сырье, освоить подготовку проб к анализу.
1   Общие положения
Методика предназначена для анализа проб круп, зерна, муки, кофе, какао, чая, мяса, рыбы и продуктов их переработки и устанавливает порядок определения Zn, Cd, Pl и Си.
Большинство химических элементов жизненно необходимы человеку.
Биохимическое и физиологическое действие макро- и микроэлементов проявляется только в определенных дозах. В больших количествах некоторые обладают токсичным влиянием на организм.
Согласно решения объединенной комиссии ФАО/ВОЗ по пищевому кодексу восемь химических элементов включено в число компонентов, содержание которых контролируется при международной торговле продуктами питания - это ртуть, кадмий, свинец, мышьяк, медь, стронций, цинк, железо. Медико-биологическими требованиями определены критерии безопасности для следующих токсических элементов: свинец, кадмий, мышьяк, медь, цинк, олово, железо. В таблице  представлены допустимые уровни этих элементов в хлебе, муке и зерне.
Таблица1      Допустимые уровни содержания химических элементов
	  
	Химический элемент 
	Содержание, мг/кг, не более 

	
	
	в зерне 
	в муке 
	в хлебе 

	1 
	Свинец 
	0,5 (0,3) 
	0,5 (0,3) 
	0,3 

	2 
	Кадмий 
	0,1 (0,03) 
	ОД (0,03) 
	0,05 

	3 
	Мышьяк 
	0,2 
	0,2 
	0,1 

	4 
	Ртуть 
	0,03 
	0,02 
	0,01 

	5 
	Медь 
	10,0 
	10,0 
	5,0 

	6 
	Цинк 
	50,0 
	50,0 
	25,0 


Существует несколько способов определения токсичных элементов. Инверсионная вольтамперометрия один из электрохимических методов, т.к. в его основе лежит электрохимическая ячейка.
2   Сущность методики
Методика   основана   на   проведении   инверсионно-вольтамперометрического   (ИВ) анализа водного раствора пробы после предварительной пробоподготовки. Пробы готовят к анализу путем "мокрой" минерализации.
Метод ИВ-анализа основан на способности элементов осажденных на индикаторном ртутн о-пленочном электроде, электрохимически растворяться при определенном потенциале, характерном для каждого элемента.
Регистрируемый максимальный анодный ток элемента линейно зависит от концентрации определяемого элемента.
Процесс электроосаждения на индикаторном электроде проходит при заданном отрицательном потенциале электролиза, равном (-1,4)В, в течение заданного времени электролиза.
Процесс электрорастворения элементов с поверхности электрода и регистрация аналитических сигналов на вольтамперограмме проводится при линейно меняющемся потенциале от 1,2В до +0,05 В относительно хлорсеребрянного или каломельного электрода при заданной чувствительности.
Потенциалы максимумов регистрируемых анодных пиков (аналитических сигналов) Zn, Cd, Pb, Си на фоне соляной или муравьиной кислот соответственно равны (-0,9 ± 0,1) В; (-0,6 ± 0,1) В; (-0,4 ± ОД) В; (-0,05 ± ОДО) В.
Массовые концентрации элементов в пробе определяются по методу добавок аттестованных смесей (АС) элементов. Общая схема анализа методом ИВ состоит из следующих этапов:
Анализ по данной методике может проводить химик-аналитик, владеющий техникой ИВ-метода и изучивший инструкцию.
Средством измерения является вольтамперомет-рический анализатор ТА-1 в комплекте с IBM - совместным компьютером.
Электрическая ячейка имеет два электрода: индикаторный электрод (ртутно-пленочный на серебрянной подложке) и электрод сравнения (хлорсеребрянный с сопротивлением не более 3,0 кОм).
Все реактивы должны быть квалификации ОСЧ, ХЧ, ЧДА. Вода бидистиллированная и перегнанная в присутствии серной кислоты (0,5 смЗ конц. H2SО4 и 3 см3 3% р-ра КМпО на 1 дм3 воды).
3  Подготовка к выполнению измерения
 Проводят работу в два этапа: первый этап — подготовка проб, второй - проведение измерений. Для полного озоления пробы требуется 1-2 дня.
3.1.Установить следующий режим работы приборов:
· двухэлектродную систему измерений;

· постоянный режим регистрации вольтамерограмм;
· поляризующее напряжение для электронакопления - 1,4 В;

· потенциал регистрации вольтамперной кривой - 1,2 В;
· конечное напряжение +0,05 В;
· чувствительность при регистрации вольтамперограмм в     зависимости от концентрации элемента в пробе   (4 х 10-7... 8 х 10-9 а/мин);
· время электролиза (10... 180) с.
3.2.Приготовление электродов:
Подготовка индикаторного ртутно-пленочного электрода. Индикаторный ртутно-пленочный электрод представляет собой фторопластовый стержень с запрессованной серебрянной проволокой Д 0,8 мм длиной 5-7 мм, площадь поверхности составляет около 0,2 см2. Для подготовки электрода к работе необходимо нанести на поверхность серебра пленку ртути толщиной 10-20 мкм, путем опускания части рабочей поверхности электрода (серебрянной проволоки) в металлическую ртуть на 1-2 с. Затем ртуть требуется растереть фильтровальной бумагой для равномерного распределения ртути. Промыть электрод обессоленной водой.
Эту процедуру называют амальгамирование.
Подготовка электрода сравнения.
Электрод сравнения необходимо заполнить децимолярным раствором КС1, закрыть пробкой отверстие и выдержать не менее 2 часов для установления равновесного значения потенциала.
3.3.Приготовление растворов:
а)
Фоновым раствором является либо раствор НС1 0,1 моль/дмЗ (1 см3 конц. НС1) (1мл НС1 в мерной колбе на 100 мл + обессоленная вода) или конц. муравьиная кислота,
б)
Азотную кислоту рекомендуется перегнать в кварцевых аппаратах. Концентрация не менее 9 моль/л.
в)
Аттестованные    смеси    готовят    разбавлением    государственных    стандартных растворов. Хранить не более 14 дней.
3.4.Подготовка проб
Пробы гомогенизируют.
В кварцевый стаканчик Е = 20,0 см , проверенный на чистоту, помещают навеску пробы 1,0-4,0 г, взвешенную на аналитических весах.
Навеску полностью смачивают бидистиллированной водой, добавляют 2,5-3 см3 перегнанной HNO3 и нагревают на электрической плитке при температуре 200-250°С до прекращения выделения дыма. Затем стаканчик помещают в муфельную печь при температуре 300 ± 25°С и постепенно повышают температуру до 500-550 С (на 50°С каждые 30 мин), выдерживают 30 мин. Если остались в золе угольные включения, повторяют обработку азотной кислотой (1-2 см3) с добавлением 30% перекиси водорода 0,2 - 0,5 см3. Снова нагревают сначала на плитке, затем в муфельной печи в течение 1-1,5 часов при температуре 500-550° С.
Если зола белого, серого или рыжеватого цвета, стаканчик охлаждают до комнатной температуры, растворяют осадок в 2 см3 НС1 концентрацией 0,1 моль/дм , добавляют 8 см обессоленной воды.
Вопросы для самоконтроля
1. Допустимые уровни содержания токсичных элементов в муке, хлеба и зерне?
2. Что лежит в основе инверсионной вольамперометрии?
3. Назовите этапы общей схемы анализа методом ИВ.
4. От чего зависит максимальный анодный ток?
5. Что является средством измерения при ИВ?
6. Как устроена электрохимическая ячейка?
7. Как проводится подготовка электродов к работе?
8. Как готовится проба?
9. Как проводится анализ пробы?
10. Как определяется концентрация тяжелых металлов методом добавок АС?
Литература:2, с. 62-93, 1, с 78-95, 21
ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА № 9

МЕТОДЫ ОПРЕДЕЛЕНИЯ ЗОЛЬНОСТИ
Цель работы - изучить и овладеть методами определения зольности растительного сырья и продуктов питания.
1   Общие положения
Зольностью называют выраженное в процентах количество минеральных веществ, остающихся после полного сгорания органических веществ навески. Зольность является одним из показателей сорта муки. Минеральные вещества, входящие в состав золы очень неравномерно распределяются по зерновке. Наименьшее их количество находится в эндосперме, а наибольшее с алейроном слое, а также, в оболочках и зародыше, т.е. в периферийных слоях зерна. Увеличение зольности муки указывает на увеличение содержания в ней периферийных частей зерна, а значит на снижение сорта муки. Зольность стандартной хлебопекарной муки должна быть следующей: высшего сорта не >0,55%, 1 сорта не >0,75%, второго сорта не > 1,25%, сеяной не > 0,75%, обдирной не >1,45%.
Сущность всех методов определения зольности заключается в сжигании навески измельченного сырья или продукта с последующим количественным определением несгораемого остатка.
2   Аппаратура и реактивы
Для проведения испытаний потребуются: мельница лабораторная; весы аналитические; печь муфельная; эксикатор; тигли фарфоровые № 3; щипцы тигельные, пластинки стеклянные размером 25x10 см; сито №08; пипетка; кислота азотная х.ч. плотностью 1,2 г/см3; спиртовой раствор уксуснокислого магния, приготовленный следующим образом: 1,61 г уксуснокислого магния по ГОСТ 10829-78 растворяют в 100 мл 96%-ного чистого этилового спирта по ГОСТ 5962-67. В полученный раствор прибавляют 1-2 кристаллика йода по ГОСТ 4159-79, после растворения которых раствор фильтруют через бумажный фильтр.
Приготовленный таким образом ускоритель должен быть проверен. Для чего в два чистых и прокаленных до постоянной массы тигля наливают из пипетки 3 мл ускорителя и зажигают его. После сгорания ускорителя тигли ставят в муфельную печь и прокаливают 20 мин, затем тигли охлаждают в эксикаторе и взвешивают. По разнице между массой тиглей после прокаливания с ускорителем и массой чистых тиглей устанавливают массу золы ускорителя.
Спиртовой раствор уксуснокислого магния должен храниться в стеклянной посуде с притертой пробкой в сухом, прохладном и темном месте,
3 Определение зольности зерна (ГОСТ 10847-74)
2.1. Подготовка к анализу
Подготовка зерна к испытанию.
Из среднего образца делителем или вручную выделяют 30-50 г зерна, очищают его от сорной примеси, за исключением испорченных зерен, и размалывают на лабораторной мельнице так, чтобы все размолотое зерно прошло при просеивании через сито с металлотканой сеткой № 08.

Размолотое зерно высыпают на стеклянную пластинку и двумя плоскими совками смешивают и разравнивают его, затем придавливают другим стеклом такого же размера, с тем чтобы размолотое зерно распределилось ровным слоем толщиной 3-4 мм.
Удалив верхнее стекло, отбирают не менее чем из десяти разных мест две навески массой 2-2,5 г каждая в два предварительно прокаленных до постоянной массы и охлажденных в эксикаторе тигля. Тигли с навесками взвешивают на аналитических весах с погрешностью не более 0,0002 г.
Одновременно выделяют две навески для определения влажности размолотого зерна по ГОСТ 13586.5-93.
3.2.Проведение анализа
Определение зольности проводится методами озоления размолотого зерна в муфельной печи без применения ускорителей, с применением ускорителей или при высоких температурах муфельной печи.
3.2.1.Метод озоления зерна без применения ускорителя - основной метод.
Взвешенные тигли с  навесками  помещают на откидную дверцу  муфельной печи,
нагретой до темно-красного каления (400-500 С), и проводят обугливание навесок, не допуская воспламенения продуктов сухой перегонки.
После прекращения выделения продуктов сухой перегонки тигли задвигают в муфель и закрывают дверцу, затем муфель нагревают до ярко-красного каления (600-850°С).
Озоление ведут до полного исчезновения черных частиц, пока цвет золы не станет белым или слегка сероватым.
После охлаждения в эксикаторе тигли взвешивают, затем вторично прокаливают не менее 20 мин и, если масса тигля с золой не изменилась после повторного взвешивания, озоление считают законченным, а если масса их уменьшилась более чем на 0,0002 г, прокаливание повторяют. В случае увеличения массы тиглей с золой после повторного прокаливания берут меньшее значение массы.
При наличии разногласий определение зольности проводят методом озоления зерна без применения ускорителей.
3.2.2.Метод озоления зерна с применением ускорителей.
В качестве ускорителей используют либо чистую азотную кислоту, либо спиртовой раствор уксуснокислого магния. Ниже приводится озоление со спиртовым раствором уксуснокислого магния.
В каждый взвешенный тигель с навеской прибавляют пипеткой 3 мл спиртового раствора уксуснокислого магния.
По истечении 1-2 мин, после того как вся навеска пропиталась ускорителем, тигли помещают на металлическую или фарфоровую подставку непосредственно в вытяжном шкафу и поджигают содержимое тиглей горящей ватой, предварительно смоченной спиртом и надетой на металлический стержень.
После выгорания ускорителя тигли переносят на откидную дверцу муфеля, нагретого до ярко-красного каления, и постепенно задвигают тигли в муфель. Прокаливание ведут примерно в течение 1 ч до полного исчезновения черных частиц.
После окончания озоления тигли охлаждают в эксикаторе и взвешивают.
3.3.Обработка результатов
Зольность (X) в процентах каждой навески зерна в пересчете на абсолютно сухое вещество вычисляют по формуле:
т3   х 100x100
X=   тн (100 - W)
 
где:

 тз — масса золы, г;
 тн - масса навески размолотого зерна, г;

W— влажность, размолотого зерна, %
При озолении зерна   с уксуснокислым магнием зольность (X) в процентах каждой навески зерна в пересчете на абсолютно сухое вещество вычисляют по формуле:
                                               (т3   -mу)x100x100
                                            Х =          тн (100 - W)
 
где:

 тз - общая масса золы, г;

 ту - масса золы ускорителя, г;
 тн - масса навески размолотого зерна, г;
 W - влажность размолотого зерна, %.
Вычисления производят до тысячных долей процента с последующим округлением до сотых долей процента.
За окончательный результат принимают среднее арифметическое результатов двух параллельных определений.
Допускаемое расхождение между результатами параллельных определений не должно превышать 0,05%.
4   Определение зольности муки и отрубей (ГОСТ 27494-87)
4.1Проведение анализа
Испытания проводят в соответствии с п. 3.2, 3.2.1, 3.2.2).
4.2.Обработка результатов
Зольность (X) в процентах каждой навески муки и отрубей в пересчете на сухое вещество вычисляют по формуле:
                                                                 т3   х  100х  100
                 Х =          тн (100 - W) 
 
где:

 m3 - масса золы, г;
 тн - масса навески муки и отрубей, г;

W- влажность муки и отрубей, %.
При озолении с уксуснокислым магнием зольность (X) в процентах каждой навески муки и отрубей в пересчете на сухое вещество вычисляют по формуле:
                                              (т3   - mу)x100x100
                                   Х =          тн (100 - W)
где:

 т3 - общая масса золы, г;
 mу - масса золы ускорителя, г;
 тн - масса навески муки и отрубей, г;
 W— влажность муки и отрубей, %.
Вычисления проводят до тысячного знака. За окончательный результат испытания принимают среднее арифметическое результатов двух параллельных определений, допускаемое расхождение между которыми не должно превышать 0,025%.
Результаты определения зольности проставляют в документах о качестве муки и отрубей с точностью до второго десятичного знака.
Контрольные определения зольности проводят методом озоления без применения ускорителя.
При контрольных определениях зольности допускаемое расхождение между контрольным и первоначальным (средним арифметическим результатом двух параллельных определений) определениями не должно превышать 0,05%.
При контрольном определении за окончательный результат испытания принимают результат первоначального определения, если расхождение между результатами контрольного и первоначального определений не превышает допускаемого значения; если расхождение превышает допускаемое значение, за окончательный результат испытания принимают результат контрольного определения.
5   Определение зольности кондитерских изделий (ГОСТ 5101-87)
Метод распространяется на какао-порошок, шоколад, порошок и сыпучие полуфабрикаты шоколадного производства.
5.1.Проведение анализа
Навеску исследуемого продукта массой (5- 10) г помещают в предварительно взвешенный прокаленный до постоянной массы тигль. Взвешивание осуществляют на аналитических весах. Навеску осторожно обугливают на электрической плитке до прекращения выделения дыма. Затем ставят в муфельную печь, нагретую до температуры (500-600)0 С, (красное каление). Озоление ведут до исчезновения черных частиц, когда цвет золы станет белым или слегка сероватым. После охлаждения в эксикаторе (-20 мин) тигли взвешивают и прокаливают еще 30 мин.
Озоление считают законченным, если масса тигля с золой после повторного взвешивания изменилась не более чем на 0,0015 г.
5.2.
Обработка результатов
Массу общей золы (X) в процентах вычисляют по формуле:
                                          (т1   -m )x100
                                   Х =          т2
где:

 m - масса тигля, г;
 т1 - масса тигля с остатком после сжигания навески, г

 т2 - масса навески продукта, г.
Результаты параллельных определений вычисляют до третьего знака и округляют до второго десятичного знака.
За окончательный результат анализа принимают среднее арифметическое значение результатов двух параллельных определений, допускаемые расхождения между которыми в одной лаборатории не должны превышать по абсолютной величине 0,02%, выполненные в разных лабораториях - 0,03%.
Вопросы для самоконтроля
1. Какие методы определения зольности Вы знаете и какой из них используют при контрольных определениях?
2. В чем заключается подготовка зерна к анализу?
3. Назовите    допускаемые    расхождения    между    параллельными    определениями зольности муки (зерна).
4. Какой    результат    принимают   за   окончательный,    если   расхождения    между контрольными   и   первоначальными   превышают  допускаемое   значение   (то  же  -  если расхождения не превышают допускаемые)?
5. Назовите зольность стандартной хлебопекарной муки.
Литература:2, с. 144-165, 1, с113-121, 21
ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА № 10 
ПОЛЯРИМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ КРАХМАЛА
Цель работы - изучить и освоить метод поляриметрического определения крахмала в крахмало-содержащем сырье и продуктах.
1 Общие положения
Поляриметрическим методом определяют содержание углеводов в сырье, полуфабрикатах, готовых изделиях и вторичных продуктах производства в ряде отраслей пищевой промышленности - сахарной, кондитерской, крахмало-паточной, мукомольной.
Поляриметрический метод основан на измерении угла поворота плоскости поляризации при прохождении плоскополяризованного света (ППС) через оптически активные вещества. Оптической активностью обладают различные органические вещества, имеющие в молекулах ассиметрические атомы углерода: аминокислоты, углеводы, органические кислоты.
Характеристикой оптически активного вещества является угол удельного вращения, измеренный при температуре 200С при использовании желтого цвета натриевого пламени (D - линия натриевого пламени), который пропорционален концентрации оптически активного вещества в растворе.
Приборы, с помощью которых измеряют величину угла вращения плоскости ППС, называют поляриметрами. Поляриметры со шкалой градуированной по сахарозе называют сахариметрами.
2   Метод определения крахмала в зерне (ГОСТ 10845-76)
Сущность метода заключается в способности крахмала, растворенного в разбавленной соляной кислоте, давать оптически активные растворы, изменяющие угол вращения плоскости поляризованного луча света.
Определение содержания крахмала в муке и крупе такое же как и в зерне.
2.1. Аппаратура, реактивы и материалы

Для проведения определения применяют:
сахариметр или поляриметр; мельницу лабораторную типа МЛЗ;
весы лабораторные с погрешностью взвешивания не более 0,01 г; плитку электрическую нагревательную или газовую горелку; баню водяную;
колбы мерные вместимостью 100 см ; колбы конические вместимостью 100 см3; воронки лабораторные; часы с секундной стрелкой; пипетки исполнения вместимостью 5, 10, 25 см ; бумагу фильтровальную лабораторную по ГОСТ 12026-76; кислоту соляную по ГОСТ 3118-77, массовая доля 1,124%; цинк сернокислый по ГОСТ 4147-74, массовая доля 30,0%; калий железосинеродистый по ГОСТ 4206-75, массовая доля 15%; кислоту фосфорно-вольфрамовую, массовая доля 4,0%; -    эфир этиловый; воду дистиллированную; молебденовокислый аммоний, массовая доля 10,0%.
2.2.Подготовка к испытанию
Из средней пробы на делителе или вручную выделяют 30 г зерна, очищают его от сорной примеси, за исключением испорченных зерен, и размалывают на лабораторной мельнице так, чтобы все размолотое зерно прошло при просеивании через сито с металлотканной сеткой № 08.
Из размолотого зерна после тщательного перемешивания отбирают 2 навески массой по (5,0±0,1) г каждая для определения массовой доли крахмала, и две навески массой по (5,00±0,05) г каждая для определения влажности по ГОСТ 13586.5-93.
Поляриметр должен быть включен не позднее чем за 30 мин до начала измерений.
2.2. Проведение испытания
Навеску размолотого зерна пересыпают в сухую мерную колбу вместимостью 100 см . Сюда же в два приема по 25 см3, вливают 50 см3 раствора соляной кислоты, концентрация которой 1,124%. После добавления первой порции кислоты содержимое колбы взбалтывают до полного смачивания продукта и исчезновения комочков. Следующими 25 см кислоты смывают частицы муки со стенок горлышка колбы и помещают колбу в кипящую водяную баню.
В течение первых 3 мин, не вынимая колбы из бани, размешивают ее содержимое плавными круговыми движениями. Необходимо, чтобы вода в бане покрывала всю широкую часть колбы и непрерывно кипела.
Через (15±0,5) мин (срок растворения крахмала в горячей соляной кислоте) колбу вынимают из бани и быстро приливают в нее столько холодной дистиллированной воды, чтобы до мерной черты оставался объем не более 10-15 см3. Содержимое колбы охлаждают до температуры 20°С. Затем в колбу приливают 1 см3 30%-ного раствора сернокислого цинка и после энергичного перемешивания добавляют 1 см 15%-ного раствора железосинеродистого калия и снова перемешивают содержимое колбы.
Взамен обоих указанных реактивов в случае их отсутствия для осаждения белков и осветления раствора в колбу приливают 5 см3 4%-ный раствор фосфорно-вольфрамовой кислоты или 5 см3 10%-ный молебденовокислый аммоний.
Если после добавления осадителей образуется пена, то ее погашают добавлением 1-2 капель этилового эфира.
Раствор доводят дистиллированной водой до метки, тщательно перемешивают и фильтруют через сухой складчатый бумажный фильтр в сухую колбу. Во избежание испарения при фильтрации воронку накрывают стеклом.
Первую порцию фильтрата возвращают обратно в воронку. Фильтратом наполняют поляризационную трубку и сразу же делают первый отсчет по шкале сахариметра (поляриметра).
Отсчет показаний сахариметра (поляриметра) должен быть сделан быстро, чтобы избежать неправильных результатов определения.
Заполняя поляризационную трубку новой порцией фильтрата, делают следующий отсчет. Всего должно быть сделано не менее трех отсчетов.
Расхождение между крайними значениями результатов отсчетов не должно превышать 0,1 градуса шкалы. В противном случае делают дополнительный отсчет на новой порции фильтрата до тех пор, пока расхождение между крайними значениями трех любых отсчетов не будет превышать ОД градуса шкалы.
За окончательный результат принимают среднее арифметическое результатов трех отсчетов.
2.3. Обработка результатов
Массовую долю (X) крахмала в процентах по каждой навеске размолотого зерна в пересчете на сухое вещество вычисляют при использовании сахариметра с нормальной шкалой по формуле:

                                            К x а x 100
                                   Х =          100 -W 
При использовании поляриметра с круглой шкалой, по формуле

                                                 К x а x 100
                                   Х =       0,3468 x  ( 100 -W )
где:

К -переводной коэффициент, равный: для пшеницы- 1,898; кукурузы- 1,879; ржи - 1,885; ячменя- 1,912; овса- 1,914; риса- 1,866; проса- 1,818;
       а - показатель сахариметра (поляриметра) в градусах шкалы;
      W - массовая доля влаги размолотого зерна, %.
Переводные коэффициенты (К) рассчитаны при длине трубки 200 мм; при использовании трубки длиной 100 мм результат, полученный по формуле, следует умножить на 2.
За окончательный результат принимают среднее арифметическое результатов двух параллельных определений.
Расхождение между результатами параллельных определений не должно превышать 0,5% при длине трубки 200 мм и 1,0% - при длине трубки 100 мм.
Вопросы для самопроверки
1. На чем основаны поляриметрические измерения?
2. Какие вещества определяют с помощью поляриметрических методов?
3. Сущность поляриметрического метода определения содержания крахмала.
Литература:2, с. 78-111 1, с78-99, 21
ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА № 11
ОЦЕНКА ХЛЕБОПЕКАРНЫХ СВОЙСТВ ПШЕНИЧНОЙ МУКИ МЕТОДОМ ПРОБНОЙ ВЫПЕЧКИ (ГОСТ 27669-88)
Цель работы: получить навыки оценки хлебопекарных достоинств муки методом пробной выпечки.
1  Общие положения
Хлебопекарным достоинством муки называют ее способность давать заданные сорта хлеба высокого качества с наибольшим выходом при соответствующем режиме тестоведения и выпечки. Хлебопекарные достоинства муки косвенно можно оценить по таким показателям качества как содержание и качество клейковины, автолитическая активность, «число падение», сахаро- и газообразующая способность и др. Однако наиболее полную оценку технологических свойств муки дает пробная выпечка.
2  Аппаратура и материалы
Лабораторные печи, термостат для брожения и расстойки теста, измеритель объема хлеба, весы лабораторные общего назначения по ГОСТ 24104-80, весы циферблатные по ГОСТ 23676-79, термометры стеклянные жидкостные по ГОСТ 9177-74; термометры стеклянные технические по ГОСТ 2823-73. Формы для выпечки хлеба, листы железные для выпечки подового хлеба, емкость для брожения теста, цилиндры мерные наливные по ГОСТ 1770-74, часы сигнальные, линейка, вода питьевая по ГОСТ 2874-82, соль поваренная пищевая по ГОСТ 13830-84, дрожжи хлебопекарные прессованные по ГОСТ 171-81.
3   Методика выполнения
Оценка хлебопекарных свойств муки методом пробной выпечки предусматривает следующие операции: подготовка сырья и дозировка; замес теста; брожение теста; разделка, формовка и расстойка; выпечка, охлаждение и оценка качества хлеба. При оценке хлебопекарных свойств муки методом пробной выпечки необходимо точно соблюдать все режимы перечисленных выше операций.
3.1. Подготовка к анализу.
Количество муки (mн) в граммах, требующееся при проведении пробной выпечки хлеба из муки высшего, первого и второго сортов, вычисляют по формуле, из расчета содержания в муке 960 г сухого вещества:
                        960x100
mн =        100 -WM
где:
960 - сухое вещество муки, г;
WM - влажность муки, из которой проводят пробную лабораторную выпечку, %; 

100 - переводной коэффициент, %.
Количество муки (mн) в граммах, требующееся при проведении пробной выпечки хлеба из обойной муки определяют по формуле, из расчета содержания в муке 1282,5 г сухого вещества:
                                                1282,5x100
                                  mн =         100 -WM
где: 

1282,5 - сухое вещество муки, г;
WM - влажность муки, из которой проводят пробную лабораторную выпечку, %; 

100 - переводной коэффициент, %.
Количество воды (mв) в граммах для выпечки хлеба из муки высшего, первого и второго сортов определяют по формуле :

      ( 960 + Ос+ Од ) x100       (mс+ mм+ mд)
mв =      100 -  qT
 где:

 960 - сухое вещество муки, г; 
Од - сухое вещество дрожжей, г (влажность прессованных дрожжей принимается 75%);
Ос - сухое вещество соли, г;
 mд — масса муки, определяющая по формуле, г;
 mд - масса прессованных дрожжей (для сортовой муки - 3,0 г, для обойной - 35 г); 

 mс - масса соли, г (для сортовой муки - 15 г, для обойной - 22 г).  
 mм- масса муки, г (100 г или 200 г);
 mд - масса дрожжей, г (3 или 6 г);
 mс - масса соли, г (1,5 или 3 г); все сырье 104,5 г или 209 г
qT - влажность теста, %. для муки высшего сорта - 43,5% для муки первого сорта -         44,5% для муки второго сорта - 45,5% для муки обойной - 49%.
3.2 Проведение анализа 

Замес теста.
Перед замесом рассчитывают рецептуру теста. Сырье, включая воду, дозируют по массе. Дрожжи и соль взвешивают на лабораторных весах общего назначения с токсичностью до 0,1 г, муку и воду - на циферблатных весах с наибольшим пределом взвешивания до 5 кг.
Замес теста ведут либо на лабораторной тестомесильной машине, либо вручную.
Замес теста вручную.
Требуемое количество воды взвешивают в емкости для брожения теста, затем в эту емкость вносят дрожжи, соль и после их тщательного перемешивания испытуемую муку замешивают тесто сначала шпателем, а затем руками до получения однородной массы. Температура теста после замеса из муки высшего, первого и второго сортов должна быть (31±1)°С, а из обойной (28±1)°С.
Брожение теста.
Замешенное тесто взвешивают с точностью до 1 г и измерив его температуру, помещают в термостат. Температура в термостате в течение всего времени брожения теста поддерживают равной 32 0С, а относительную влажность воздуха - 80-95%. Если брожение происходит без увлажнения воздуха, то тесто сверху укрывают, чтобы оно не заветривало. Общая продолжительность брожения 170 минут.
В процессе брожения теста из муки высшего, первого и второго сортов тесту дают две обминки через 60 и 120 мин от начала брожения; общая продолжительность брожения теста 170 мин.
В процессе брожения теста из обойной муки тесту дают одну обминку через 120 мин от начала брожения; общая продолжительность теста 210 мин.
Обминку теста производят вручную или на лабораторной тестомесильной машине.
Разделка и расстойка теста.
Выбродившее тесто взвешивают и придают овальную или шарообразную форму. Овальную выпекают формовым, круглый кусок помещают на лист.
Формы и лист с кусками теста ставят в термостат на расстойку. Температура в термостате 32-35 С и относительная влажность воздуха 80-85%.
Конец расстойки определяют органолептически по состоянию и виду кусков теста и прекращают ее, не допуская его опадания.
Выпечка образцов хлеба.
По окончании расстойки тестовую заготовку для подового и одну тестовую заготовку для формового хлеба ставят в печь. Если через 5 мин не наблюдается разрывов поверхности корки у первой заготовки формового хлеба, ставят в печь вторую заготовку; при появлении разрывов длительность расстойки второй заготовки увеличивают.
Выпечку проводят в печи с увлажнением пекарной камеры при температуре 220-230°С для хлеба из муки высшего, первого и второго сортов и при температуре 200-210°С из муки обойной.
Продолжительность выпечки хлеба в минутах:
Таблица  1 Продолжительность выпечки хлеба в минутах:
	
	Формового 
	Подового 

	из муки высшего сорта 
	30 
	28 

	из муки первого сорта 
	32 
	30 

	из муки второго сорта 
	35 
	32 

	из муки обойной 
	55 
	50 


По окончании выпечки верхняя корка хлеба смачивается водой.

 Оценка качества образцов хлеба.
Качество хлеба оценивают не ранее чем через 4 ч после выпечки, но не позднее чем через 24 ч. Для оценки берут формовой хлеб большего объема. При этом производят следующие определения: массы, объема формовых образцов хлеба, отношения высоты (Н) к диаметру (Д) подового образца, объемного выхода хлеба из 100 г муки или удельного объема; также органолептическую оценку выпеченных образцов (цвет и состояние корок; цвет, эластичность и пористость мякиша; вкус, запах хлеба и наличие хруста при разжевывании.
Определение массы хлеба.
Каждый образец хлеба взвешивают с точностью до 1 г.
Определение объема хлеба.
Объем хлеба определяют с помощью специальных приборов - объемомерников.
Объемомерник состоит из прямоугольного ящика, вращающегося на горизонтальной оси и конической части с задвижкой. К такому прибору необходимо иметь два ковша, линейку и два мерных цилиндра на 1000 мл каждый.
Подготовленным зерном (просо, сорго, рапс) заполняют с избытком емкость измерителя. Зерно должно быть просеяно на ситах с отверстиями 02,2 мм и 01,2 мм. Для работы на приборе используются фракция, полученная проходом сита 02,2 мм и остатком на сите 01,2 мм. Избыток зерна, расположенный выше краев емкости, ссыпают ребром линейки в ящик, откуда удаляют его. Затем емкость опрокидывают и зерно, наполнявшее ее, собирают в ковш. Количество зерна в ковше в этом случае будет равно объему емкости, и будет служить для дальнейшего измерения объема хлеба.
Небольшое количество зерна из ковша высыпают в емкость, на него кладут измеряемый хлеб и засыпают оставшимся в ковше зерном так, чтобы образовалась горка, которую ребром линейки сгребают в ящик. Туда же ссыпают зерно, оставшееся в ковше после заполнения емкости с хлебом. Открывая задвижку ящика, зерно ссыпают в мерный цилиндр. Объем зерна в цилиндре равен объему испытываемого хлеба в см .
Зерно в емкость засыпают ровной струей, постоянно с одной и той же высоты - 10 см от верхней крышки емкости. Следует избегать перемещения, встряхивания или постукивания аппаратуры, во избежание уплотнения зерна в сосуде, что может привести к искажению результатов.
Объемный выход хлеба из 100 г муки данной влажности определяют по формуле   
                    V х Рт х100
Х     =                  Рм х Рн    
где: 
V - объем хлеба, см ;
Рм - масса муки, пошедшей на приготовление теста, г;
Рт - масса всего теста, г;
      Рн - масса куска теста для выпечки одного образца хлеба, г.
Объемный выход хлеба (см3) из 100 г муки при расчете количества муки   в пересчете на влажность 14,5% определяют по формулам  
       V x100
Х = ———      
           374       - (для муки высшего,первого, второго сортов).
           V x100
Х1 = ———     (для обойной муки)
 
            500
где:  374, 500 - масса муки влажностью 14,5%, израсходованная на выпечку одного  хлеба
По величине объемного выхода хлеба мука классифицируется по трем категориям:
Таблица 2Классификация муки по величине объемного выхода хлеба
	Категория 

муки 
	Объемный выход на 100 г муки (влажность 14,5%) 

	
	Высший сорт 
	Первый сорт 
	Второй сорт 

	1 
	450 
	400 
	350 

	2 
	400-450 
	350-400 
	300-350 

	3 
	400 
	350 
	300 


Оценку хлеба по величине удельного объема, см    на 100 г муки производили по формуле:
                                   Vx х100
                Vyд  =        Мх 

где: 
Vx - объем хлеба, см ; 
Мх - масса хлеба, см3; 
Vyд.- удельный объем хлеба, см3/г.
Формоустойчивость хлеба.
Формоустойчивость хлеба (Н/Д) или отношение высоты Н к диаметру Д подового хлеба вычисляют путем деления наибольшей высоты Н на средний диаметр Д с точностью до третьего десятичного знака.
                                              Дмах + Дмин
                         Д =               ———      
                                                        2
где:

Дмах - наибольший диаметр хлеба; 
Дмин - наименьший диаметр хлеба.
При сравнении разных образцов муки в практической и научно-исследовательской работе удобно использовать шкалу балловой оценки качества полученного хлеба.

Таблица 3 Шкала балловой оценки показателей качества хлеба
	Показатель 

качества хлеба 

и метод, опр. 
	Баллы 
	Кол. Нормы и 

характеристика 

качества хлеба 
	Коэффициент 

весомости 

	Объем 

формового 

хлеба по 

величине 

объемного 

выхода см3 на

выхода   см3    

на 

100 г муки 
	5,0 
	500 и более 
	3,0 

	
	4,8 
	535-549 
	

	
	4,6 
	520-534 
	

	
	4,4 
	505-519 
	

	
	4,2 
	490-504 
	

	
	4,0 
	475-489 
	

	
	3,8 
	460-474 
	

	
	3,6 
	445-459 
	

	
	3,4 
	430-444 
	

	
	3,2 
	415-429 
	

	
	3,0 
	400-414 
	

	
	2,8 
	385-399 
	

	
	2,6 
	370-384 
	

	
	2,4 
	355-369 
	

	
	2,2 
	340-354 
	

	
	2,0 
	325-339 
	

	
	1,0 
	менее 325 
	

	По     величине 

удельного 

объема см   на 

1 00 г муки 
	5,0 
	390 и более 
	3,0 

	
	4,8 
	379-389 
	

	
	4,6 
	368-378 
	

	
	4,4 
	357-367 
	

	
	4,2 
	346-356 
	

	
	4,0 
	335-345 
	

	
	3,8 
	324-334 
	

	
	3,6 
	318-323 
	

	
	3,4 
	302-314 
	

	
	3,2 
	291-301 
	

	
	3,0 
	280-290 
	

	
	2,8 
	279-289 
	

	
	2,6 
	268-278 
	

	
	2,4 
	257-267 
	

	
	2,2 
	246-256 
	

	
	2,0 
	235-250 
	

	
	1,0 
	менее 235 
	

	Правильность 

формы 

формового хлеба 
	5,0 
	Хлеб    с    куполообразной    верхней    коркой Н:В больше 0,4 
	1,0 

	
	4,0 
	Хлеб       с       заметной 

выпуклой          верхней 

коркой Н:В = 0,30-0,39 
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	3,0 
	Хлеб с едва выпуклой коркой Н:В=0,20-0,29 
	

	
	
	
	

	
	2,0 
	Хлеб с плоской коркой Н:В=0 
	

	
	
	
	

	
	1,0 
	Хлеб с вогнутой коркойН:В меньше 0 
	

	
	
	
	

	Формоустой- 

чивость 

подового хлеба 

поН:Д 
	5,0 
	0,45 и более 
	2,0 

	
	4,8 
	0,44 
	

	
	4,6 
	0,43 
	

	
	4,4 
	0,42 
	

	
	4,2 
	0,41 
	

	
	4,0 
	0,40 
	

	
	4,8 
	0,39 
	

	
	4,6 
	0,38 
	

	
	4,4 
	0,37 
	

	
	4,2
4,0 

3,8

 3,6 

3,4 

3,2 

3,0 

2,8 

2,6

2,4 

2,2

 2,0 

1,0 
	0,36

 0,35

 0,34

0,33 

0,32 

0,31 

0,30 

менее 0,30 
	

	Окраска корок 
	5,0 
	От     темно-золотистой 

до   коричневой 3,5-4,0 балла    по        шкале цветовых эталонов 
	1,0 

	
	4,0 
	Золотистая       или интенсивно-коричневая

 3,0-4,5       по       шкале
эталонов 
	

	
	 3,0 
	Светло-золотистая   или темно-коричневая  

2,5-5,0 по шкале эталонов 
	

	
	2,0 
	Желтая   2,0   балла   по шкале эталонов 
	

	
	1,0 
	Бледная или горелая 1-1,5 по шкале 
	

	Состояние поверхности корок 
	5,0 
	Безупречно -гладкая, без 

пузырей и трещин, рубцов       и       следов подрыва 
	1,0 

	
	4,0 
	Достаточно       гладкая, единичные          мелкие пузыри, едва заметные 

мелкие     трещины     и подрывы, глянцевая 
	

	
	3,0 
	Слегка     пузырчатая, шероховатая, заметные, но         не         крупные трещины  и   

подрывы, едва  заметные  

 рубцы, глянец слабый 
	

	
	2,0 
	Заметно     пузырчатая, бугорчатая,      крупные 

трещины   и   подрывы, 

заметные  рубцы, неглянцевая                    морщинистая 
	

	
	1,0 
	Значительное количество       плотных участков,             мякиш оторван     от     верхней корки,            закал, значительные пустоты 
	

	
	
	
	

	Структурно-механические свойства мякиша 
	5,0 
	Очень мягкий нежный эластичный мякиш 
	2,5 

	
	4,0 
	Мягкий       эластичный 

мякиш 
	

	
	з,о 
	Удовлетворительно мягкий,             немного уплотненный, эластичный мякиш 
	

	
	2,0 
	Заметно   уплотненный, но     эластичный     или мягкий,              заметно заминающийся 

мякиш 
	

	
	1,0 
	Сильно заминающийся 

влажный     на    ощупь, 

липкий 
	

	Аромат 
	5,0 
	Интенсивно выраженный, хлебный 
	2,5 

	
	4,0 
	Выраженный, характерно хлебный 
	

	
	3,0 
	Слабо выраженный,

 характерно хлебный 
	

	
	2,0 
	Невыраженный,  слегка посторонний,  приемлемый 
	

	
	1,0 
	Сильнокислый, горьковатый,
посторонний 
	

	Вкус 
	5,0 
	Интенсивно выраженный, характерно хлебный 
	2,5 

	
	4,0 
	Выраженный, характерно хлебный 
	

	
	3,0 
	Слабо выраженный, 

характерный хлебный 
	

	
	2,0 
	Пресноватый,      слегка кислый, тестовой 
	

	
	1,0 
	Совершенно    пресный,

 резко                  кислый, пересоленный, посторонний неприятный 
	

	Разжевываемость мякиша 
	5,0 
	Очень нежный сочный, 

хорошо разжевывается 
	1,0 

	
	4,0 
	Достаточно      нежный, 

слегка           суховатый
хорошо разжевывается 
	

	
	3,0 
	Немного грубый, суховатый слегка комкуется 
	

	
	2,0 
	Заметно грубый, сухой, 

крошится или слегка 

мажется, заметно комкуется 
	

	
	1,0 
	Сильно комкуется, 

мажется, клейкий 
	


ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА № 12
МЕТОДЫ ОПРЕДЕЛЕНИЯ ЖИРА
Цель  работы: изучить  и  освоить  разные  методы  определения жира  в пищевых продуктах
1 Общие положения
Большинство методов количественного определения жира основаны на свойстве жиров хорошо растворяться в органических растворителях (бензине, хлороформе, петролейном эфире и т.п.). Вещества, извлекаемые из навески с помощью растворителей, условно называют «сырым жиром», состав которого в значительной степени зависит от чистоты растворителя. Поэтому перед использованием растворитель очищают от воды и спирта, а испытуемый материал обрабатывают холодной водой для удаления сахаров и затем высушивают.
2 Определение жира в зерне и продуктах его переработки (ГОСТ 29033-91)
Этот метод распространяется на зерно и продукты его переработки. Не распространяется на кукурузную муку.
Сущность метода заключается в извлечении сырого жира из продукта растворителем, последующем удалении растворителя, высушивании и взвешивании извлеченного жира.
2.1.Аппаратура, материалы и реактивы
Мельница лабораторная марок ЛЗМ или другой аналогичной марки. Сито из проволочной сетки № 08. Весы лабораторные общего назначения с допускаемой погрешностью взвешивания ±0,01 и +0,001 г. Лабораторный сушильный аппарат. Шкаф сушильный электрический СЭШ-ЗМ с диапазоном температуры в рабочей зоне высушивания 100-1400 С и погрешностью ±20С. Аппарат Сокслета вместимостью экстрактора 150 см3 и колбы к нему вместимостью 250 см3 . Цилиндр исполнения 2 вместимостью 1000 см3. Баня водяная или песчаная лабораторная. Эксикатор по ГОСТ 25336. Вата медицинская гигроскопическая. Бумага фильтровальная лабораторная марки ФНБ. Гексан. Эфир медицинский диэтиловый. Кальций хлористый технический.
2.2.Подготовка к испытанию.
Из средней пробы зерна или крупы выделяют навеску массой (50±1) г продукта, очищают ее от сорной примеси, за исключением испорченных зерен, и размалывают на лабораторной мельнице так, чтобы весь размолотый продукт прошел при просеивании через сито из металлической сетки № 08. Для зерна и крупы с влажностью до 17% размол проводят без предварительногоподсушивания.
Для зерна и крупы с влажностью свыше 17% размол на мельнице марки ЛЗМ проводят после предварительного подсушивания зерна на воздухе.
Для пересчета на сухое вещество определяют влажность зерна по ГОСТ 13586.5, влажность крупы - по ГОСТ 26312.7, влажность муки и отрубей - по ГОСТ 9404.
Для обезжиривания фильтровальной бумаги в цилиндр с пришлифованной пробкой наливают 100-200 см3 диэтилового эфира или гексана. Фильтровальную бумагу свертывают в трубку и полностью помещают в цилиндр, который закрывают пробкой.
После того, как растворитель поднимется по бумаге до ее верхнего края, цилиндр открывают и бумагу вынимают. Затем растворителю дают испариться и от верхнего края бумаги срезают полоску шириной 4-5 см. Остальную часть бумаги используют для приготовления патронов.
Вату обезжиривают таким же образом.
Обезжиренные бумага и вата должны храниться в закрытой посуде.
Для приготовления патрона из обезжиренной фильтровальной бумаги прямоугольный кусок ее навертывают на деревянную болванку.
По мере навертывания свободный край бумаги подворачивают складками для образования донышка патрона. Приготовленный патрон должен быть с двойными стенками и диаметром на 0,5 см меньше диаметра экстрактора.
На дно патрона кладут кусочек обезжиренной ваты.
2.3.Проведение испытания
Навеску продукта массой 10,00 г, взвешенную до сотых долей грамма, помещают в приготовленный патрон из фильтровальной бумаги. Сверху кладут кусочек обезжиренной ваты.
Затем патрон переносят в экстрактор аппарата. Сосклета, который не должен быть выше изгиба сифонной трубки.
Колбу аппарата Сосклета, предварительно высушенную при температуре (105±5)°С в течение 2 ч, охлажденную и взвешенную до тысячных долей грамма, наполняют на 2/3 объема гексаном или диэтиловым эфиром и присоединяют в экстрактору.
Пускают воду в холодильник и колбу с растворителем нагревают на водяной или песчаной бане.
При этом растворитель, находящийся в колбе, испаряется и в виде паров проходит через широкую трубку экстрактора в холодильник, где охлаждается и в виде капель поступает в экстрактор с патроном.
При заполнении экстрактора растворителем до верхнего изгиба сифонной трубки последний переливается в колбу, унося с собой жир. Экстрагирование ведут не менее 8 часов. По окончании экстракции из экстрактора извлекают патрон с навеской, снова собирают аппарат Сокслета и отгоняют в экстрактор растворитель из колбы. После этого колбу с жиром помещают на кипящую водяную баню и удаляют остатки растворителя. Затем колбу с жиром помещают в сушильный шкаф и выдерживают при температуре 100-105°С в течение 1 ч., охлаждают в эксикаторе и взвешивают.
Высушивание и взвешивание повторяют до тех пор, пока разность между результатами двух последовательных взвешиваний будет не более 0,001 г.
2.4.Обработка результатов
Массовую долю жира в каждой навеске продукта (X) в процентах в 
пересчете на сухое вещество вычисляют по формуле:
Х =  (m2 –m1)x100   x  lOO 

               т х (100   - W )
где:

 m - масса пробы продукта, г; 

 m1 - масса пустой колбы, г;
 m2 - масса колбы с жиром, г;
W - влажность продукта, %.
За окончательный результат испытания принимают среднее арифметическое результатов (X) двух параллельных определений, допускаемое расхождение (d) между которыми при Р=0,95 не должно превышать в процентах.
d = 0,02+0,08Х
3. Определение жира методом Рушковского
Подготовку к анализу и экстракцию жира осуществляют в соответствии с предыдущим методом. Затем патрон с обезжиренным остатком испытуемого вещества высушивают, взвешивают и по разности массы до и после экстракции находят содержание жира в продуктах по формуле:
                   (т, - т,)х 100 х 100
X  ═
 
                      т х(100 -W)
где:

m - масса пробы продукта, г;
m1 и m2- масса патрона с навеской до и после экстракции, г; 
W - влажность продукта, %.
4. Экстракционный метод определения жира предварительным гидролизом   навески (ГОСТ 5668-68)
4.1. Общие положения
Этот метод используют для определения массовой доли жира в хлебе, булочных, бараночных и сухарных изделиях, в соломке (ГОСТ 5668-68).
Метод основан на извлечении жира из предварительно гидролизованной навески изделия растворителем и определении количества жира взвешиванием после удаления растворителя из определенного объема полученного раствора.
Метод применяется при возникновении разногласий в оценке качества вышеуказанных изделий.
4.2.
Подготовка к анализу
Из лабораторного образца, отобранного для общего анализа, выделяют для определения жира не менее 300 г продукта.
У бараночных, сухарных изделий анализируют весь образец (с коркой), у остальных только мякиш этих изделий.
Из изделий удаляют все включения (повидло, варенье, изюм и пр.) и поверхностную отделку (обсыпку сахаром, маком и т.д.) тщательно измельчают, перемешивают и помещают в банку с притертой пробкой.
4.3.
Аппаратура, материалы и реактивы:
Весы лабораторные общего назначения с допускаемой погрешностью взвешивания ± 0,05 г; часы; электроплитка; центрифуга лабораторная; эксикатор; шкаф сушильный, обеспечивающий температуру нагрева (105 ± 2) С; термометр ртутный стеклянный лабораторный по ГОСТ 28498-90; колбы конические, ТС по ГОСТ 25336-82 вместимостью 100, 250 и 300 см3; колбы мерные исполнений 1 и 3, 2-го класса точности ХС по ГОСТ 1770-74, вместимостью 100 и 250 см3 ; воронки стеклянные диаметром не менее 50 мм по ГОСТ 26336-82; капельница исполнения 2, вместимостью 50 см3; пипетки исполнений 2 и 6, 2-го класса точности вместимостью 5-10 см3 и исполнения 2, 2-го класса точности вместимостью20 и 50 см3 ; холодильники стеклянные; баня водяная; вата медицинская гигроскопическая; вода дистиллированная; кислота соляная, х.ч. или ч.д.а., раствор массовой долей 1,5% (35,1 см3 концентрированной кислоты /дм3); кислота серная, х.ч. или ч.д.а., раствор массовой долей 5% (29,4 см3 концентрированной кислоты/дм3); хлороформ по ГОСТ 20015-88; дихлорэтан технический, плотностью 1,2520-1,2537; аммиак водный, х.ч. или ч.д.а.; фенолфталеин, спиртовой раствор массовой долей 1% (1 г фенолфталеина растворяют в 100 см3 этилового спирта, массовой долей 96%).
Допускается применение аналогичного отечественного и импортного оборудования, лабораторной посуды и реактивов, метрологические характеристики которых соответствуют указанным параметрам.
4.4. Проведение испытания
Навеску продукта в 10 г (при содержании жира в изделиях свыше 10% навеска может быть уменьшена до 5 г), взвешенную с погрешностью не более 0,05 г, помещают в плоскодонную колбу вместимостью примерно 300 см3, приливают 100 см3 раствор соляной кислоты массовой долей 1,5% (или 100 смЗ раствор серной кислоты массовой долей 5%) кипятят в колбе с обратным холодильником на слабом огне 30 мин. Затем колбу охлаждают водой до комнатной температуры, приливают в колбу 50 см3 хлороформа, плотно закрывают хорошо пригнанной пробкой, энергично взбалтывают в продолжение 15 мин., затем выливают содержимое в центрифужные пробирки и центрифугируют в продолжение 2-3 мин при 3000 об/мин. В пробирке образуется три слоя. Пипеткой, снабженной резиновой грушей, удаляют верхний водный слой, отбирают хлороформенный раствор жира и фильтруют его в сухую колбу через небольшой ватный тампон, вложенный в узкую часть воронки, причем кончик пипетки должен при этом касаться ваты. 20 см3 фильтрата помещают в предварительно доведенную до постоянной массы и взвещенную колбу вместимостью примерно 100 см .
Отбор и фильтрация должны производиться в течение 2 мин. Хлороформ из колбы отгоняют на горячей бане, пользуясь холодильником. Оставшийся в колбе жир сушат до постоянной массы (обычно 1-1,5 ч) при температуре 100-105 С, охлаждают в эксикаторе (20 мин, и взвешивают колбу.
Допускается следующий способ расслаивания.
После гидролиза в охлажденную колбу добавляют 5 см3 раствора аммиака (плотность 0,91), 50 см3 хлороформа, затем содержимое колбы взбалтывают в течение 15 мин и оставляют на 1 ч для отстаивания. За это время полностью отделяется и четко виден нижний хлороформенный слой. Если расслаивание не произойдет, добавляют еще 2-3 см3 аммиака, следя за тем, чтобы реакция по фенолфталеину оставалась кислой.
После расслаивания отбор, фильтрацию, отгон хлороформенного слоя и высушивание жира ведут, как указано выше.
Обработка результатов
Массовую долю жира (X) в процентах в пересчете на сухое вещество вычисляют по формуле:
                    (т - m,) x 100x50            100
X =          
   х  
------,
                       20х т2                     100 - W
где:

 т - масса колбы с высушенным жиром, г; m1 - масса пустой колбы, г; 
50 - объем хлороформа, взятого для растворения жира, см ; 
m 2 - масса навески испытуемого вещества, г; 
20 - объем хлороформенного раствора жира, взятого для отгона, см3 ;
W - массовая доля влаги в испытуемом продукте, определенного стандартным методом (ГОСТ 21094-75).
Вычисление производят до второго десятичного знака с последующим округлением до первого десятичного знака.
За окончательный результат принимают среднее арифметическое двух параллельных определений, допускаемые расхождения, между которыми не должны превышать 0,5% в одной лаборатории и 1% в разных.
5. Рефрактометрический метод (ускоренный)
Метод основан на извлечении жира из навески изделия соответствующим растворителем. Содержание жира в изделии определяют по разности коэффициентов преломления растворителя и раствора жира в растворителе.
Аппаратура, материалы и реактивы
Пикнометр стеклянный типа ПМЖ, вместимостью 25-50 см3; воронки стеклянные диаметром не более 30 мм; стаканы стеклянные, вместимостью 25-50 см3; пипетки исполнения 4, вместимостью 2 см3 с ценой деления 0,02 см и исполнения 6, вместимостью 5см3 с ценой деления 0,05 см3; вата медицинская гигроскопическая; натрий углекислый безводный по ГОСТ 83-79, х,ч.; кислота уксусная по ГОСТ 61-75, х.ч. массовой долей 80%; беззольные фильтры; а - бромнафталин с коэффициентом преломления около 1,66; а -хлорнафталин с коэффициентом преломления около 1,63; баня водяная; вода дистиллированная.
Подготовка к испытанию
Определяют коэффициент преломления а - бромнафталин или хлорнафталин при температуре 20°С. Для этого наносят 1-2 капли этого растворителя на призму рефрактометра.
Плотность растворителей (р) в г/см при 200 С определяют пикнометром и вычисляют по формуле:
Р = т / g -
 
где:

g - водное число пикнометра, см ;
m - масса растворителя, г.
Взвешивание производят с погрешностью не более 0,005 г.
Расхождение между параллельными взвешиваниями   не более 0,015 г.
Пипетку вместимостью 2-5 см3 калибруют по растворителю, отмеривая ею соответствующий объем растворителя и взвешивая его в стаканчике с погрешностью не более 0,005 г. Расхождение между параллельными взвешиваниями должно быть не более 0,015.
Из трех взвешиваний берут среднее арифметическое и вычисляют объем пипетки(V) в см3по формуле:
V = m / р 
 
где: 
m - масса растворителя, соответствующая объему взятой пипетки, г;
р - плотность растворителя при температуре 20°С, (г/см3), определенная по выше приведенной формуле.
Проведение испытания
Хорошо измельченную навеску хлебобулочных изделий около 2 г отвешивают с погрешностью не более 0,05 г и помещают в маленькую ступку. Затем приливают 4 см3 растворителя, который набирается калиброванной пипеткой с помощью маленькой груши. Все содержимое ступки энергично растирают в течение 3 мин. Смесь переносят из ступки на маленький складчатый фильтр. Первые 2-3 капли фильтрата отбрасывают, а последующий фильтрат в количестве 2-3 капель помещают на призму рефрактометра и определяют коэффициент преломления.
Бараночные и сухарные изделия, а также хлебобулочные изделия из муки с «крепкой» клейковиной анализируют следующим образом: хорошо измельченную навеску около 2 г отвешивают с погрешностью не более 0,05 г и помещают в фарфоровую ступку (при отсутствии ступки можно пользоваться маленькой фарфоровой чашкой). Затем, прибавив около 2 г чистого сухого песка, добавляют 2 см3 уксусной кислоты указанной концентрации, все хорошо растирают в течение 2 мин и помещают на кипящую водяную баню на 3 мин. При анализе изделий с низкой влажностью (сухари, сушки и др.) перед добавлением песка измельченную навеску смачивают 1 см воды.
Охладив массу, приливают точно 4-5 см растворителя и вновь все растирают в течение 3 мин, затем добавляют 2 г безводного углекислого натрия, перемешивают, смесь из ступки переносят на складчатый фильтр и фильтруют в стаканчик. Из полученного фильтрата наносят 2-3 капли на призму рефрактометра и определяют коэффициент преломления.
Определение коэффициента преломления проводят при (20±0,2)°С или при любой комнатной температуре. В последнем случае показатель преломления раствора приводят к температуре 20°С путем внесения поправки по табл.28.
Обработка результатов
Массовую долю жира (X) в процентах в пересчете на сухое вещество вычисляют по формуле:

Х = (Vp× Ож)/ m × (Пр  - Прж )/( Прж - Пж ) × 100 ×100/1- W
где: 
Vp - объем растворителя, взятый для извлечения жира, в см3; 

        Ож - относительная плотность жира при 20°С   (табл. 29);
Пр- коэффициент преломления растворителя; 

Прж - коэффициент преломления раствора жира в растворителе;
Пж - коэффициент преломления жира (табл. 29); m - масса продукта, г;
W - массовая доля влаги в испытуемом продукте, определенная стандартным методом (ГОСТ 21094-75),%.
Вычисления проводят с точностью до 0,1%.
За окончательный результат принимают среднее арифметическое трех параллельных определений, допускаемые расхождения между которыми не должны превышать 0,5% в одной лаборатории и 1% в разных.

При вычислении процента содержания жира пользуются показателями преломления и плотности жиров, указанными в табл.  .
Таблица 1 Показатели преломления и плотности жиров
	Наименование жира 
	Коэффициент преломления 
	Плотность 

	Кондитерский жир 
	1,4674 
	0,928 

	Соевое масло 
	1,4756 
	0,922 

	Кукурузное масло 
	1,4745 
	0,920 

	Концентраты фосфатидные 
	1,4746 
	0,922 

	Кулинарный жир 
	1,4724 
	0,926 

	Свиной топленый жир 
	1,4712 
	0,917 

	Кунжутное масло 
	1,4730 
	0,919 

	Подсолнечное масло 
	1,4736 
	0,924 

	Коровье масло 
	1,4605 
	0,920 

	Маргарин 
	1,4690 
	0,928 

	Арахисовое масло 
	1,4696 
	0,914 

	Горчичное масло 
	1,4769 
	0,918 


Вопросы для самопроверки
1. В чем сущность рефрактометрического метода определения содержания жира?
2. Какие методы определения жира вам известны?
3. Сущность методов определения жира в зерне и продуктах его переработки?
4 Можно ли использовать для определения жира в зерне и продуктах его переработки экстракционный метод, описанный в ГОСТе 5668-68, рефрактометрический?
5Можно ли использовать метод Сокслета при определении жира в хлебе, булочных, бараночных и сухарных изделиях?
Литература:2, с. 100-115, 4, с156-182,21
ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА № 13
ОПРЕДЕЛЕНИЕ ЖИРНОКИСЛОТНОГО СОСТАВА ПИЩЕВЫХ ПРОДУКТОВ МЕТОДОМ ГАЗОЖИДКОСТНОЙ ХРОМАТОГРАФИИ (ГЖХ)
Цель работы - изучить метод определения жир но кислотно го состава методом газовой хроматографии.
1.   Общие положения
Метод ГЖХ основан на распределении веществ между неподвижной жидкой и подвижной газовой фазами. Он имеет высокую чувствительность, быстрый и используется для широкого круга соединений. Неподвижную фазу закрепляют на инертном гранулированном носителе, помещают ее в стеклянную или стальную колонку, через которую пропускают инертный газ. Колонку помещают в термостат с температурой, при которой исследуемое вещество испаряется. В основе разделения анализируемых соединений по мере продвижения их по колонке с газом-но сите л ем лежит различие в коэффициентах распределения испаряющихся анализируемых веществ между жидкой и газовой фазами (Кр). После выхода из колонки вещества попадают в детектор, связанный через усилитель с самописцем.
Жирные кислоты слишком долго удерживаются на колонке. Для ускорения разделения из них получают метиловые эфиры, у которых летучесть значительно выше, а следовательно и эффективный коэффициент распределения.
2. Аппаратура и реактивы
Газовый хроматограф с пламенно-ионизационным детектором, гексан или диэтиловый эфир, 2 н раствор метилат натрия в метаноле, пробирки вместимостью 10 см3 с притертой пробкой, пипетки вместимостью 2 мл, фильтры, воронка, весы аналитические.
3.   Порядок выполнения работы
3.1.   Получение метиловых эфиров жирных кислот.
Принципиальной особенностью метода получения метиловых эфиров жирных кислот является осуществление переэтерификации триглицеридов минимальным количеством метанола в среде неполярного углеводородного растворителя.
Для определения используют жир, извлеченный из растительного сырья по методу Сокслета или по ГОСТ 29033-91.
В стеклянную пробирку емкостью 10 мл, снабженную притертой пробкой, вносят 2-200 мг масла или расплавленного жира, затем навеску растворяют в 2 мл гексана (диэтилового эфира) и к раствору прибавляют 0,1 мл 2 н раствора метилата натрия в метаноле. После перемешивания в течение 2 мин реакционную смесь фильтруют через бумажный фильтр для удаления глицерина.
Полученный фильтрат непосредственно используют для хроматографического анализа. При малых концентрациях метиловых эфиров в растворе фильтрат упаривают.
3.2.Условия хроматографирования
В работе используют пламенно-ионизационный детектор «Хром-5». Разделительная колонка стальная длиной 3,7 м и диаметром 3 мм. В качестве твердого носителя используют хроматон N-AW (или инвертон).
В качестве неподвижной фазы, которую наносят на твердый носитель, используют 20% полидиэтилен гликольсукцинат. Температура колонки должны быть 170°С. Температура в месте ввода пробы 220 0С. Азот пропускают через колонку со скоростью 20 мл/мин. Скорость ленты самописца 0,6 см/мин. В качестве внутреннего стандарта используют олеиновую кислоту  
3.3.Проведение испытаний
Перед испытаниями хроматограф включают, проверяют работу всех его блоков, доводят температуру в колонке и в месте ввода пробы до рабочей.
Фильтрат, полученный по п.3.1, с помощью шприца, через диаграмму вносят в хроматограф. Одновременно на пишущей ленте самописца отмечают место ввода образца.
При выходе из колонки анализируемых веществ самописец вычерчивают пики, площади которых пропорциональны концентрации вещества анализируемой смеси. В общем случае они непрямо пропорциональны процентному содержанию. В связи с этим необходимо учитывать поправочные коэффициенты (fi).
Таблица 1 Поправочные коэффициенты (fi).

	Кислоты
	fi
	Кислоты
	fi

	12:0 
	0,940 
	17 :0
	0,987 

	13 :0
	0,951 
	18 :0
	0,994 

	14: 0
	0,962 
	18 :1
	1,000 

	15 :1
	0,970 
	18 :2
	1,008 

	15 :0
	0,972 
	18 :3
	1,015 

	15 :0
	0,980 
	18 :4
	1,022 

	16 :0
	0,980 
	20 :1
	1,024 

	16 :1
	0,987 
	20 :2
	1,031 

	16 :2
	0,995 
	20 :3
	1,038 


Расстояние от перпендикуляра, опущенного из максимума пика до точки ввода образца (yi) называется временем удержания
соединения.
Время выхода исследуемого соединения из колонки (у 0 по отношению ко времени выхода из колонки внутреннего стандарта (у2) называется относительным временем удержания R и является постоянным для данной колонки в разных экспериментальных условиях и который используют для идентификации анализируемых веществ  
 Относительные удерживаемые объемы метиловых эфиров жирных кислот на
Диэтиленгликольсукцинате
	Кислоты 
	Положение 

двойной связи 
	170° 
	180° 

	12:0 
	- 
	0,12 
	0,13 

	13:0 
	- 
	0,17 
	0,16 

	14:0 
	- 
	0,23 
	0,214 

	14:1 
	- 
	0,29 
	0,30 

	15:0 
	- 
	0,32 
	0,34 

	15:1 
	
	0,40 
	- 

	16:0 
	Пальмити​новая 
	0,45 
	0,46 

	16:1 
	9 
	0,55 
	0,55 

	16:2 
	6,9 
	0,66 
	0,68 

	16:2 
	9,12 
	0,74 
	0,78 

	16:3 
	6, 9, 12 
	0,88 
	0,50 

	16:4 
	6,9,12, 15 
	1,19 
	1,20 

	17:0 
	- 
	0,62 
	0,63 

	17:1 
	
	0,74 
	0,74 

	18:0 
	
	0,86 
	0,85 

	18:1 
	9 
	1,00 
	1,00 

	18:2 
	6,9 
	1,19 
	1,22 

	18:2 
	9,12 
	1,27 
	1,27 

	18:3 
	6, 9, 12 
	1,51 
	1,51 

	18:3 
	9, 12, 15 
	1,73 
	1,70 

	18:4 
	6, 9, 12, 15 
	2,06 
	2,04 

	19:0 
	- 
	1,18 
	1Д2 

	19:1 
	
	1,36 
	1,35 

	20:0 
	- 
	1,63 
	- 

	20:1 
	11 
	1,85 
	1,80 

	20:2 
	8,11 
	2,22 
	- 


4. Обработка результатов
Для идентификации веществ находят по ленте самописца время удержания стандарта (Ус) и время удержания каждого вещества (у;). Затем определяют относительное время удержания для них по формуле:
Rb= У1/ Ус
 Процентное содержание жирных кислот в фильтрате определяют следующим образом. Определяют площади всех пиков, умножая максимальную высоту пика на его ширину на половине высоты.
Расчет процентного состава жирных кислот производят путем деления измеренной площади каждого пика на сумму площадей всех пиков.

                                               площадь пика А                 х 100%
% А =                сумма площадей всех пиков
При этом предполагается, что все компоненты и чувствительность детектора  каждому компоненту одинакова.
При использовании метода внутреннего стандарта определение проводят в трех повторностях. Если расхождения между повторностями не превышают 10% для кислот, содержание которых превышает 1 мг на грамм вещества, то определение проведено правильно, если же расхождение превышает указанные выше величины, то все определения проводятся заново. За результат принимают среднее арифметическое значение, которое умножают на поправочный коэффициент (fj).
Вопросы для самопроверки
1. Что лежит в основе определения веществ методом ГЖХ?
2. С какой целью жирные кислоты переводят в метиловые эфиры? Как называется этот перевод?
3. Какой детектор используется в данном хроматографе?
4. Назовите условия хроматографирования.
5. Что используется в качестве твердого носителя и неподвижной фазы?
6. Назовите параметры ГЖХ.
7. Как идентифицируют вещества?
Литература:3, с. 125-142, 1, с73-82,21
ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА № 14 

МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ БЕЛКА (ГОСТ 10846-91)
Цель работы - изучить и освоить стандартный метод определения белка в зерне и продуктах его переработки.
1 Общие положения
Сущность метода заключается в минерализации органического вещества серной кислотой в присутствии катализатора с образованием сульфата аммония, разрушения сульфата аммония щелочью с выделением аммиака, отгонке аммиака водяным паром в раствор серной или борной кислоты с последующим титрованием.
2   Аппаратура, материалы и реактивы
Мельница лабораторная марки У1-ЕМЛ, марки ЛЭМ или другой марки, обеспечивающая требуемую крупность размола. Сито из проволочной сетки № 08. Весы лабораторные общего назначения с пределом допускаемой погрешности взвешивания ±0,01г. Весы лабораторные общего назначения с пределом допускаемой погрешности взвешивания ±0,01 г.  Шкаф сушильный электрический СЭШ-ЗМ или другого типа с терморегулятором, обеспечивающим создание и поддержание температуры в рабочей зоне высушивания (100-140)°С с погрешностью ±2° С. Электронагреватели или газовые горелки. Бачок-парообразователь металлический или термостойкая колба вместимостью 2000 см . Колбы Къельдаля исполнения 2 вместимостью 100, 250 и 500 см3 по ГОСТ 25336. Бюретки вместимостью 25 или 50 см3. Колбы конические исполнения 2 вместимостью 250 и 500 см3 по ГОСТ 25386. Колбы мерные исполнения 1 вместимостью 500 и 1000 см3 по ГОСТ 1770. Холодильник шариковый или с прямой трубкой исполнения 3 по ГОСТ 25336. Каплеуловитель исполнения КО-60 по ГОСТ 25336. Воронки стеклянные лабораторные диаметром 25 мм, высотой 90 мм по ГОСТ 25336. Трубки стеклянные соединительные по ГОСТ 25336 Капельница для индикатора. Ступки фарфоровые и пестик. Стакан фарфоровый вместимостью 1000 см3 по ГОСТ 9147. Цилиндр мерный вместимостью 1000 см3 по ГОСТ 1770. Кислота серная концентрированная по ГОСТ 4204 х.ч. и раствор серной кислоты или стандарт-титр концентрацией 0,05 моль/дм3. Натрия гидроокись по ГОСТ 4328, х.ч. или ч.д.а., раствор массовой концентрацией 330-400 г/дм3 и раствор гидроокиси натрия концентрацией 0,1 моль/дм3. Кислота борная по ГОСТ 9656, ч.д.а. и раствор массовой концентрацией 40 г/дм3. Медь сернокислая 5-водная по ГОСТЬ 4165. Калий сернокислый по ГОСТ 4145. Водорода пероксид по ГОСТ 10929, водный раствор объемной долей 30%.
Спирт этиловый (ГОСТ 5962). Вода дистиллированная по ГОСТ 6709. Этиловый красный. Бромкрезоловый зеленый. Селен, ч.
  Подготовка к анализу
2.1.Подготовка образца
Из средней пробы зерна или продукта его переработки выделяют (50,0±0,1) г. Зерно и крупу очищают от сорной примеси, за исключением испорченных зерен или ядер. Очищенное зерно или крупу размалывают на лабораторной мельнице так, чтобы весь размолотый продукт прошел при просеивании через сито из проволочной сетки № 08.
Перед размолом на мельнице зерно, влажность которого превышает 17%, предварительно подсушивают на воздухе или в одном из следующих устройств: сушильном шкафу, термостате, лабораторном сушильной аппарате ЛСА при температуре воздуха не более 50°С.
Из тщательно перемешанного материала отбирают и помещают в чистую и сухую пробирку, свободно входящую в колбу Къелдаля, поочередно две навески массой 0,3-0,7 г каждая. Пробирки с навеской взвешивают на весах с погрешностью ±0,01 г, помещают как можно глубже в колбу Къельдаля (во избежание распыления продукта по стенкам колбы) и осторожно высыпают продукт из пробирки. Пустую пробирку взвешивают. По разности между результатами первого и второго взвешивания устанавливают массу навески.
Для облегчения введения пробирки с навеской в колбу Къельдаля на запаянный конец пробирки надевают резиновую трубку.
Допускается взвешивать навеску на обеззоленном фильтре размером 3><3 см. Фильтр с навеской сворачивают и помещают в колбу Къельдаля.
Примечание. При взятии навески на обеззоленном фильтре в «холостом» определении проводят обязательное сжигание фильтра.
Одновременно со взятием навесок для анализа берут навески для определения влажности: зерна - по ГОСТ 13856; крупы - по ГОСТ 26312,7, муки и отрубей - по ГОСТ 9404.
2.2.Подготовка реактивов и растворов
Для приготовления катализатора 1 взвешивают 10,0 г сернокислой меди, 100,0 г сернокислого калия и 2,0 г селена, помещают навески в ступку и смесь тщательно растирают до получения однородного мелкозернистого порошка.
Для приготовления катализатора 2 взвешивают 10,0 г сернокислой меди 300,0 г сернокислого калия, помещают навески в ступку и смесь тщательно растирают до получения однородного мелкозернистого порошка.
Для приготовления раствора индикатора взвешивают 0,2 г метилового красного и 0,1 г бромкрезолового зеленого; растворяют навески в 100 см3 96%-ного этилового спирта.
Для приготовления 0,1 моль/дм раствора гидроокиси натрия используют: натрия гидроокись - по ГОСТ 4328 и титр натрия гидроокиси - в соответствии со стандартами и правилами, приложенными к комплекту.
Для приготовления раствора борной кислоты массовой концентрацией 40 г/дм3 взвешивают 40 г борной кислоты, растворяют навеску в небольшом количестве воды при нагревании, а затем раствор переносят в мерную колбу на 1000 см , объем которой после охлаждения раствора доводят до метки дистиллированной водой.
3  Проведение анализа
3.1.Разрушение вещества.
В колбу Къельдаля с навеской добавляют 1,5-2,0 г катализатора 1 или 2 и осторожно
вливают 10-15 см концентрированной серной кислоты. Содержимое перемешивают покачиванием колбы, добиваясь полного смачивания навески.
Допускается в колбу Къельдаля с навеской вместо катализатора 1 или 2 добавлять 7-10 см3 раствора перекиси водорода объемной долей 30% и после прекращения бурной реакции прилить 7-10 см3 концентрированной серной кислоты.
Нагревание колбы проводят в вытяжном шкафу или помещении в принудительной вентиляцией.
В горлышко колбы Къельдаля вставляют маленькую стеклянную воронку или втулку для уменьшения улетучивания паров кислот во время нагревания.
Колбу устанавливают на электроплитке или укрепляют в штатив над газовой горелкой так, чтобы ее ось была под углом 30
Начальное нагревание колбы проводят под наблюдением при слабом накале электроплитки или на слабом пламени газовой горелки медленно, ввиду возможного образования пены, которая может подняться в горлышко колбы или даже перелиться через край.
После прекращения образования пены усиливают нагревание колбы и доводят содержимое ее до кипения. Дальнейшая интенсивность кипения раствора в колбе должна быть такой, чтобы пары кислоты конденсировались в средней части горлышка колбы Къельдаля.
Во время нагревания колбы следят за тем, чтобы на стенках не оставалось черных несгоревших частиц продукта. Если обнаруживают, то смывают небольшим количеством серной кислоты, которую добавляют в колбу, или легким встряхиванием содержимого колбы.
Раствор в колбе кипятят до тех пор, пока он не станет прозрачным (допускается слегка зеленоватый оттенок). Затем проводят дополнительное нагревание колбы еще в течение 30 мин, после чего сжигание заканчивают.
Колбу охлаждают и к ее содержимому постепенно приливают 70 см3 дистиллированной воды, слегка взбалтывая раствор. Полученный раствор снова охлаждают.
3.2.Отгонка аммиака.
В бачок-парообразователь   через воронку   наливают дистиллированную воду, заполняя ею более половины объема бачка. Открывают кран   и зажим.
Нагревают бачок с водой на электрической плитке или газовой горелке. Присоединяют пустую колбу Къельдаля   к каплеуловителю   и воронке для щелочи  
После того как вода в бачке закипит, закрывают кран. Включают холодильник, подставляют под него пустую коническую колбу   и в течение 5-10 мин «пропаривают» прибор.
В коническую колбу вместимостью 250 см3 приливают при помощи бюретки или пипетки 20 см раствора борной кислоты массовой концентрацией 40 г/дм3 или же 25 см3 0,05 моль/дм3 раствора серной кислоты и добавляют 4-5 капель индикатора. Вынимают пустую коническую колбу из-под холодильника и вместо нее подставляют коническую колбу с раствором борной или серной кислоты.
Колбу подставляют под холодильник так, чтобы кончик холодильника был погружен в раствор на глубину не менее 1 см.
Вынимают пустую колбу Къельдаля и вместо нее подставляют колбу Къельдаля с растворами.
Закрывают кран 6 и наливают в воронку 40 см3 раствора щелочи массовой концентрацией 330-400 г/дм3. Затем осторожно открывают кран 6 и понемногу при слабом покачивании колбы Къельдаля приливают щелочь к содержимому колбы.
При этом наблюдается изменение цвета раствора в колбе Къельдаля: из прозрачного он становится синим или бурым.
Открывают зажим 4, закрывают краны 3 и 6 и начинают отгонку аммиака, который перегоняемый паром из колбы Къельдая конденсируется в холодильнике и попадает в приемную коническую колбу с раствором борной или серной кислоты.
Через 10 мин коническую колбу с раствором кислоты опускают, при этом кончик холодильника не должен касаться жидкости.
Конец отгонки устанавливают при помощи лакмусовой бумажки. Для этого кончик холодильника обмывают небольшим количеством дистиллированной воды, отставляют коническую колбу из-под холодильника и под стекающие из холодильника капли конденсата подставляют лакмусовую бумажку. В случаях, когда лакмусовая бумажка синеет, то приемную колбу снова подставляют под холодильник и продолжают отгонку.
После окончания отгонки закрывают зажим 4 и открывают краны 3 и 6.
Обмывают кончик холодильника над конической колбой дистиллированной водой и коническую колбу убирают. Колбу Къельдаля заменяют на пустую и «пропаривают» всю систему для удаления возможных остаточных количеств аммиака.
Допускается, при применении для сжигания навесок колб Къельдаля вместимостью 500 см3 проводить отгонку аммиака без бачка-парообразователя непосредственным нагревом колбы Къельдаля на электронагревателе. Содержимое колбы Къельдаля перед отгонкой аммиака, разбавляют 150-200 см3 дистиллированной воды и дальнейшие операции отгонки выполняют так, как описано выше.
3.3. Титрование.
При отгонке аммиака в раствор борной кислоты, аммиак содержащийся в приемной конической колбе, оттитровывают 0,05 моль/дм раствором серной кислоты до перехода окраски индикатора из зеленой в розовую.
При отгонке аммиака в раствор серной кислоты, содержимое конической колбы (избыток 0,05 моль/дм3 раствора серной кислоты) титруют 0,1 моль/дм3 раствором гидроокиси натрия до перехода окраски в зеленую.
Определение азота в реактивах и воде.
Одновременно с определением азота в зерне и продуктах переработки проводят анализ на выявление загрязнения воды и реактивов азотом (холостое определение).
4.   Обработка результатов
При отгонке аммиака в раствор борной кислоты содержание азота (Xj) в зерне или продуктах его переработки при фактической влажности в процентах вычисляют по формуле:
Х1 =     (V1-V2)хK:х 0,0014x100
т
где:

 m - масса навески, г; 

V1 - объем раствора серной кислоты, пошедший на титрование аммиака в растворе, см3
К - поправка к титру 0,05 моль/дм раствора серной кислоты (при приготовлении раствора из концентрированной серной кислоты);
0,0014 - количество азота, эквивалентное 1 см3 0,05 моль/дм3 раствора серной кислоты, г;
V2   объем 0,05 моль/дм3 раствора серной кислоты, пошедшего на титрование в «холостом» определении, см3 .
При отгонке аммиака в раствор серной кислоты содержание азота (Х2) в зерне и продуктах его переработки при фактической влажности в процентах вычисляют по формуле:
Х2 = (V0-V1)xКx 0,0014x100
т
где:

 m - масса навески, г;
v0 - объем 0,1 моль/дмЗ раствора гидроокиси натрия, пошедший на титрование 0,05 моль/дм3 серной кислоты в «холостом» определении, см3 ;
Vo - объем 0,1 моль/дмЗ раствора гидроокиси натрия, пошедший на титрование 0,05 моль/дм3 серной кислоты в анализируемом растворе, см3;
К - поправка к титру 0, 1 моль/дм3 раствора гидроокиси натрия;  
0,0014 - количество азота, эквивалентное 1 см 0,05 моль/дм раствора серной кислоты, г.
Вычисления проводят до третьего десятичного знака с последующим округлением результата до второго десятичного знака.
За окончательный результат определения азота принимают среднее арифметическое результатов (X) двух параллельных определений, допускаемые расхождения между которыми не должны превышать 0,051 + 0,014 X.
Допускаемые расхождения при контрольных определениях азота не должны превышать 0,234x0,104 X, где X - средне арифметическое значение результатов первоначального и контрольного определения.
Содержание азота в зерне и продуктах его переработки в пересчете на сухое вещество (Хз) в процентах вычисляют по формуле:
                Х 1 или 2 x100
 X3. =  100-W
где:

 Х[ и Х2 - содержание азота в зерне или продуктах его переработки при фактической влажности, %;
        W - влажность зерна или продуктов его переработки, %.
Содержание белка в зерне или продуктах его переработки  (Х4) и (Х5) в процентах вычисляют по формулам:
Х4 (при фактической влажности) = K х Xi (X2);
Xs (в пересчете на сухое вещество) = КхХз,
где       - коэффициент пересчета содержания азота на белок, равный:
5,7 - для пшеницы, овса и продуктов их переработки;
5,6 - для ржи и продуктов ее переработки;
6,0 - для риса и продуктов его переработки;
6,25 - для семян бобовых культур, продуктов их переработки и пивоваренного ячменя.
Вопросы для самопроверки
1. На чем основан стандартный метода определения белка в зерне и продуктах его переработки?
2. Назовите стадии проведения определения белка по данному методу.
3. Как осуществляется подготовка образца к анализу?
4. Как осуществляется разрушение органического вещества?
5. Как определяют допускаемые расхождения?
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