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ГЛ А В А  П Е Р В А Я

ЦЕЛИ И ЗАДАЧИ ХИМИКО-ТЕХНИЧЕСКОГО КОНТРОЛЯ
ПРОИЗВОДСТВА

Большие и очень ответственнме задачи поставленн перед 
пишевой проммшленностью XXII съездом КПСС по созданию в 
стране изобилия продуктов питания внсокого качества и широкого 
ассортимента.

В консервной промьшленности, как и во всех отраслях пише- 
вой проммшленности, эти задачи могут бьиь решенн только на 
основе механизации и автоматнзации производства. Важной пред- 
посьипкой для вьшолнения предприятием плана по качественннм 
и количественньш показателям является стандартизация внпуска- 
емнх заводом фабрикатов.

В СССР стандарт имеет силу закона, обязательного для всех 
предприятий странн, и по сушеству является не только техничес- 
ким документом, в котором собранм наиболее типизированньте 
качественнме показатели продукции, но и хозяйственно-плановьш 
обязательством, подлежагцим безусловному вьтолнению. Это по- 
ложение не исключает, однако, необходимости периодического 
пересмотра стандартов с целью повмшения требований к качестзу 
продуктов в связи с достижениями науки и техники и совершеи- 
ствованием производства.

Помимо положительного влкяния на качество и вьшолнение 
плана, стандартизация способстзует увеличению внходов, умень- 
шению потерь, брака и снижению себестоимости.

Важнейшнм условием, обеспечиваюшнм рациональное ведение 
процесса производства и внсокое качество продукции по установ- 
ленннм для консервноп промншленности стандартам, является 
хорошо организованньш хнмико-технический и бактериологическин 
контроль производства.

Контроль консервного производства сводится в основном к 
проверке качества снрья (основного и вспомогательного) и гото- 
вой продукции, а также к проверке правильности ведения техно- 
логических процессов.

К переработке нельзя допускать некондиционное и не отвечаю- 
шее техническим требованиям сьфье и полуфабрикатн, а такж е 
сьфье и полуфабрикатн, не подвергшиеся химико-бактериологи- 
ческому анализу.
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Качество готового продукта прежде всего зависит от качества 
сьгрья, поэтому необходимо не только контролировать принимае- 
мое снрье, но и следить за соблюдением нормальнмх условий 
хранения его и за графиком очередности переработки отдельньгх 
гтартий сьгрья.

Организацию контроля сьфья надо начинать с колхознмх м 
совхознмх полей, рмболовннх хозяйств п перевалочншх пумктов 
заводов.

0  важности задачн дальнейшего полного обеспечемия бнстро 
растушей пшцевой промншленности внсококачественньш снрьеад 
иеоднократно указьшалось в решениях нашей партии.

Из вполне кондиционного сьфья может получиться недобро- 
качественная продукция, еслп неправильно оргапизован техпологи- 
ческий процесс, нарушается санитарно-гнгиенический режим.

Необходимо постоянно следить, чтобн все оборудование, аппа- 
ратура и инвентарь пишевнх предприятий находплись в образцо- 
вом состоянии; нужно своевременно лудить котлм, заменять аппа- 
ратуру и оборудование, не соответствуютие санитарньш требова- 
ниям, широко внедрять в консервной промншленности аппаратуру 
из нержавеютей стали и других некорродируютих материа- 
лов.

Отрицательное влмянне на качество консервов оказнваю т про- 
стои в цехах; при задержках более 30 мин все бнстро портятиеся 
полуфабрикатн, в зависимости от их состояния, должнм вторично 
перерабатьтаться или направляться в утильцех.

Контроль в цехе должен охватить все производственнне про- 
иессн. Основнме точки хонтроля: мойка, разделка и очистка 
снрья, бланшировка, посол, обжарка, изготовление заливок, прнем- 
ка тарн, расфасовка, закатка, стерилизация и пр.

Мойка должна бьиь мехаиизнрована и произволнться в проточ- 
ной воде. В зависимости от вида сьфья и степени загрязнениосги 
его .моют или до очистки н разделки, или после них.

Вода, используемая для мойкн и других технологических це- 
лей, подвергается микробнологическому, химическому и техничес- 
кому анализу.

Чистоту продуктов устанавливают методами исследования об- 
семененности их, определения механических примесей и пр. Кроме 
того, определяют сухой остаток промьтннх вод (иногда и хими- 
ческий состав остатка) н их бактериальную обсеменен- 
ность.

В процесе контроля учитнвается и количество отходов, получа- 
емнх при разделке и очистке сьфья; очишать его необходимо твда- 
тельно и с наименьшими потерями.

При бланшировке контролируют сменяемость води, ее темпера- 
туру, время бланшировки, количественное отношение водн к 
сьфью. В зависимости от химического состава и физико-химичес- 
кого состояния продукта при бланшировке возможнн большие или
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меньшие потери питательннх и вкусовнх ветеств, в частности во- 
.чораствориммх витаминов.

Прм посоле контролируют чистоту и плотность рассола и про- 
должнтельмость посола; кроме того, определяют содержание соли 
я продукте, проверяют качество и соответствие соли стандартшлм 
моказателям. Необходнмо также тшательно следить за режимом 
посола и влиянием его на потерн.

При обжарке контролируют количество загружаемого сьфья, 
температуру и длнтельность обжарки, процент ужарки, давление 
пара, а также ттательность очистки змеевиков. В паромасляиих 
печах коНтролируют коэффициент сменности н кислотность масла. 
Качество обжаренного продукта устанавливают органолептнческим 
ii химическим метода.мн.

Прп пзготовлении соусов, бульоиов, рассолов и сиропов контро- 
лируют соотношение составнььч частей, их качество, режим варки, 
санитарное состояние аппаратурн и хпмический состав полуфаб- 
риката (cyxoii остаток, кислотность, количество соли, жира н пр.).

Прн уваривании контролируют концентраиию cvxnx ветеств. 
режим процесса, его продолжительность.

Прп расфасовке готового продукта в тару контролируют пра- 
вильность и своевременность наполнения банок, а такж е количесг- 
венное соотношение составних частей консервов; своевременность 
подачи отдельних ингредиентов, температуру заливки или 6wns- 
она, санитарное состояние инвентаря, а также своевременность 
подачп банок на закатку. До укладки проверяют качество тарм и 
ее соответствие техническим условиям. Весьма важна при этом 
процессе проверка личной гигиенн рабочих.

В процессе укупорки и закатки контролируют герметичносго, 
а такж е правильность шва жестяной тари.

В стерилизационном отделении следят, чтобн после закаткн 
продукт сразу же направлялся на стерилизацию, проверяют рабо- 
ту автоклавов (температура и давление), продолжительность 
стерилизации и правильность показаний контрольно-измеритель- 
nwx приборов.

На всех этапах производства, где полуфабрикат соприкасается 
с тяжельши металлами (медь, олово), необходимо следить за чис- 
тотой оборудования, кроме того, систематически анализировать 
полуфабрикатн и готовме продуктн на содержание тяж елнх ме- 
таллов.

Помимо сьфья и полуфабрикатов, лаборатория контролирует 
воду, топливо и друтие материалн (тара, масло, сахар, соль, спе- 
ции и пр.) и, что особенно важно, качество готовмх кон- 
сервов.

Систематически контролируя нормн расхода сьфья и материа- 
лов, сопоставляя фактический расход с нормативннм, лаборато- 
рия при помоти цехового контрольного аппарата оказьтает содей- 
ствие в рациональном, экономном использовании сьфья и
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материалов и получает даннме для периодического составления 
единого технохимического отчета работм предприятия.

Технохимический отчет объединяет все важнейшие качествен- 
нне и количественнме итоги работн завода за определенньш перя- 
од; в частности, он содержит даннне о производительности труда, 
расходе топлива, снрья и материалов, фактической производитель- 
ности цеха и завода. Анализ технохимического отчета, таким обра- 
зом, помогает правильно и эффективно осушествлять хозяйствем- 
ное и техническое руководство заводом.

Этот основной перечень вопросов технохимического контро- 
ля консервного производства показнвает, какую важную роль 
играет в производстве отдел контроля и лаборатория. Но кроме 
вьшолнения этих основннх контрольннх функций, лаборатория 
должна проводить и научно-исследовательскую работу, содержа- 
ние которой зависит от конкретннх местнмх условий (кадровьи'! 
состав, помешение, оборудование и пр.). Эта работа, проводи- 
мая в полном контакте с научно-исследовательскими и учебньши 
институтами консервной проммшленности, ведет к совершенство- 
ванию производства и уменьшению брака.

В, результате согласованной исследовательской работн завод- 
ских лабораторий могут бнть улучшеньг рецептурн и технологи- 
ческие процессм, расширен ассортимент за счет вшработки новнх 
видов консервов, ускоренм методн исследований, разработаки 
новне стандартн, ТУ и т. д.

Д ля получения сравни.мнх результатов анализа и правильной 
оценки качества консервов все заводскке лаборатории должнн 
пользоваться единой методикой исследования консервной про- 
дукции.

Заключенне о качестве продукта и его пишевой ценности со- 
ставляется на основе комплекса показателей, которме должнн 
определять его полную безвредность, усвояемость, калорийность. 
витаминозиость, химический сосгав, вкусовьге достоинства и пол- 
ное соответствие требованиям стандарта.

Д ля пивдевнх продуктов, помимо физнко-химических свойств. 
важннм показателем их качества являются органолептические 
признаки. К числу таких признаков относятся запах, цвет, вкус, 
обадее состоянне продукта, его консистенция и пр.

Данное учебное пособие посвяшено главнмм образом изложе- 
нию OCHOBHWX химических и физико-химических методов исследс- 
вания продукта, при помоши которнх устанавливают его пишевке 
досгоинства.

При исследовании плодоовотного, рнбного, мясного сьфья. 
полуфабрикатов и готовмх консервов определяют:

1) количество сухих вевдеств или влаги;
2) кислотность (обшую, активную и в некоторьгх случлях — ко- 

личество летучих кислот);
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3) обшее количество золн, количество минеральннх примесей 
ii хлоридов;

4) количество углеводов (сахаров, крахмала, клетчатки, пенто- 
занов, пектиновьгх вешеств);

5)обвдее колнчество жира;
6) количество азотистнх составннх частей (обтее количествс 

азота, белковьш, аминокислотннй и аммиачньш азот);
7) наличие и количество тяжелнх металлов, в первую оче- 

редь — свинца, меди и олова;
8) наличие п колпчество хн.мических консервантов;
9) количество витаминов;
10) органолептическне показатели;
11) технические показатели.
Определением этих показателей нсчерпьтаются основнне фак- 

торн, характеризуюшие качество пшцевого продукта. Во многих 
случаях, однако, вполне возможно ограничиться определением 
части показателей. Конкретная программа исследования различ- 
нмх видов сьфья ii консервов должна основнваться на их химиче- 
ском составе и способе технологической переработки, причем в 
первую очередь следует установить те физико-химические показа- 
тели, которме нормнруются соответствуютими стандартами.

В стандартах на готовне продукть1, как правило, содержатся 
только те показателн качества, которне в зависимости от характе- 
ра сьфья, хода технологнческого процесса или нарушений рецепту- 
рм могут заметно измениться. Так, например, в стандартах на 
мяснне и рмбнме консервн нет показателя содержания белков, 
хотя белки являются основной и ценнейшей составной частью этих 
продуктов, а содержатся показатели количества жира и соли, так 
как только эти показатели легко могут бьиь нарушенн в ходе 
технологического npouecca.

Советское законодательствс, утвержденнне санитарно-гигнени- 
ческие нормм и стандартн на пишевне продуктн предусматривают 
не только доброкачественность, но и вмсокую биологическую цен- 
ность пивдевььх продуктов. Никакая капиталистическая страна, 
производяшая для питания много заменителей и фальсификатов, 
не заинтересована в таком контроле пишевнх производств.

Только в СССР создана строгая научно-обосноваиная система 
контроля качества пиадевнх продуктов. Многие отечественнме уче- 
H b ie  принимали и принимают участие в разработке методов пшце- 
вого контроля. Широко известнн в этой области работн А. И. Опа- 
рина и его школн, Ф. В. Церевитинова, Н. В.- Сабурова, В. Н. Бу- 
кина, Б. С. Грживо и др.



ГЛ А В А  В Т О Р А Я

ОТБОР СРЕДНЕЙ ПРОББ1 И ПОДГОТОВҚА ЕЕ 
К АНАЛИЗУ

Обично для анализа (технического, химического или бактерио- 
логического) отбирают относительно небольшое количество иссле- 
дуемого вешества от каждой однородной партии и результать! 
анализа распростраияюг затем на всю партию.

Для консервированннх пишевьгх продуктов однородной счита- 
ется партия, состоятая из продуктов одного вида и сорта, в таре 
одного типа и размера, одной датм внработки, изготовленная од- 
ним згводом. Взятьш образец, назнваемьш средней прсбой, дол- 
жеи отражать средний состав всей исследуемой партии продукга. 
Обнчно анализируют либо всю среднюю пробу, либо некоторую 
ее часть. Если средняя проба взята неправильно, то результать! 
анализов, проведеннььх с большой точностью, могут дать ложное 
представление о физическом состоянии и химическом составе 
сьфья, материалов или готового продукта.

Среднюю пробу отбирают после предварительного осмогра лри- 
бьшшей партии товара и установления ее соответствия сертификату. 
Чсм неоднороднее партия, тем труднее отбирать среднюю гфобу. 
Правила отбора пробм в каждом отдельном случае могут бьиь 
разиь1ми в зависимости от характера, величинм, услозни чранения 
материала и цели, какую преследует исследованне даиного 
образца.

О бтие приемм отбора средней пробн удобнее сгруппиривать 
по признаку консистенции материала, составляювдего партию 
(твердая, жидкая, вязкая и т. д.).

Все материалм, используемме в консервном производсгвэ, по 
методике и приему отбора средней пробн можно разделить на 
6 груип:

п е р в а я  г р у п п а  — жидкие однороднне материаль1 (напри- 
мер, уксусная эссенция);

в т о р а я  г р у п п а  — жидкие неоднороднме материалм, способ- 
нне образовьшать эмульсии (растительнне масла, жидкое топли- 
во. молоко и д р .);

т р е т ь я  г р у п п а  — материалм мажушей консисгенции (по- 
видло, джем, пюре, желе и др.);
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ч е т в е р т а я  г р у п п а  — сьшучие материалм (соль, сахар, му- 
ка, бобовне);

п я т а я  г р у п п а  — плодм, овоти, мелкая рмба, ко:;сервь1;
ш е с т а я  г р у п п а  — мясо, крупная рнба и др.
Легче всего отбирать пробу от жидких н полужидких вешеств 

(масло, уксус, протертая томатиая масса) Перед отбором пробш 
жидкость, особенно если она представляет собой эмульсию или 
смесь жмдкостей разного удельного веса, например томатньш covc, 
нужно тшательно перемешать. Если среднюю пробу берут от ж т -  
костеп большой вязкости. таких, как мазут, то спецнальньши про- 
боотборниками отмеривают одинаковне пробн из слоев, лежапшх 
ка разком уровне, и затем ттательно их перемешивают.

Способ перемсшивания зависмт от тарн, в которой находится 
жидкость— бочкм ii бутнли перекатьшают с места на место, содгр- 
жимое бидонов переливают из одного в другой нли перемешиваюг 
мешалкой.

Если тара очень большой емкости, например цистерна, то про- 
бу отбирают прн вь1грузке н загрузке из струн жидкости. опуская 
в нее согнутую под некоторьш углом отводную трубку. Д ля пол> - 
чения средней пробн в этом случае смешивают образцм, взятне n 
пачале, середине и конце внгрузки тарн.

Количество отбираемой средней пробн завнсит от степени од- 
нородностн партии, вида тарн, размеров партии и числа опреде- 
лений, какие необходимо произвести.

Для анализа сьшучих, мелкозернистмх вешеств (мука, соль, 
сахар, бобм и т. п.) среднюю пробу берут шупом— специальнььм 
прибором, когорьш представляет собой металлический стержень 
конусообразной формн, полнй внутри, заостренньш на конце, по 
длине стержня имеется глубокая внемка, в которой задержи- 
вается исследуемьп! материал при кзвлеченни шупа из мешка.

Среднюю пробу сьтучих вешеств отбирают из разних мест — 
снизу, из серединм, сверху, из внутренних и внешних слоев, через 
каждь1Й третий, пятьш или десятьш мешок (в зависимости от раз- 
мера партии). Такие материалм, как соль, бобн, часто ссьтаю т б 
кучи. В этих случаях отбирают равнне пробм из разннх мест, пе- 
ремешивают и получают обшую пробу, а из нее отбирают нужнсн. 
колнчество средней пробн.

Гораздо труднее отобрать среднюю пробу от партии плодоз, 
овошей, ягод и пр. Это обусловлено тем, что химический состав, 
соотношение съедобной и несъедобной частей и другие показател»1 
зависят от размера отдельннх плодов; следовательно, в пробе но- 
обходимо сохранить такое соотношение крупнмх, мелких и средних 
плодов, какое имеется во всей партии.

В данном случае среднюю пробу для анализа получают из об- 
тей  пробн либо составлением ее на основании установленного 
гфоцентного соотношения при сортировке обшей пробн, либо раз- 
делением последней на части после твдательного перемешивания
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без сортировки. Последнее допускается при большой огштностк 
лица, отбираюшего пробу. Так, для получения средней пробн кар- 
тофеля из вагона берут подряд 200 клубней (по 25 из восьми то- 
чек, находявдихся в разннх местах и слоях), нз машинн или 
воза — по 50 клубней, из тарн — по 25 клубнен (из 5— 10% еди- 
ниц упаковки). Отобраннне клубни смешивают и получают сред- 
нюю пробу.

Аналогично отбирают средние пробьг для другого плодоовош- 
ного снрья — яблок, груш, вишен, слив и ягод.

Для заключения о составе и соответствии стандарту партии 
рнбьг отбирают пробн из 10% мест, на.меченнмх для осмотра, но 
в случае надобности это количество можно увеличить.

При взятии пробн от частиковой рмбн, если вес отдельннх 
экземпляров не превншает 3 кг, отбирают по целой рнбе из каж- 
дого обследуемого места. Если вес рнбм достигает 5 кг, отобран- 
ную рнбу разрезают вдоль позвоночника на две части и образец 
составляют из половинок. Если вес рмбн превьш ает 5 кг, то 
перпендикулярно позвоночнику вмрезают из средней и хвостовой 
частей куски весом до 1 кг.

В особих случаях, например, когда нужно дать химическую 
характеристику какого-нибудь вида рнбн  (судака, карпа, бмч- 
ков), отбирают экземплярм, близкие по бнофизическим признакам 
(возрасту, размерам, иногда полу и т. п.)

Число экземпляров, составляювдих среднюю пробу, зависит от 
размера рнбн  и может значительно меняться, например, для суда- 
ка 4—6, для кильки 30—40, воблн 10— 15; проба не должна весигь 
меньше 500 г.

Партию мяса, поступаютую на завод, оценивают, прежде все- 
го, на основании тшательного осмотра всех туш, пробу же для 
исследований берут только от подозрительннх туш в следуюшич 
местах: у зареза — иротив чегьерюго н няю го позвонков, нз 
ммшц — в области лопатки и из толстнх частей мьшц бедра.

Пробн готовмх консервов отбирают согласно ГОСТу на методи 
испмтания овошнмх, фруктовьгх, рнбннх и мясннх консервов. Прн 
приемке, сдаче или осмотре партии консервов, упакованвнх в бочки 
или яшики, отбирают и вскрьтаю т 3% от всего числа единиц упа- 
ковки, но по количеству не менее 3. Из каждой вскрнтой единшш 
упаковки отвешиваюг по 200 г содержимого, перемешивают и по- 
лучают таким образом обвдую пробу.

Из отобранного исходного образца (обшей пробм) в средний 
образец внделяют:

1) при расфасовке консервов в мелкую жестяную или стеклян- 
ную тару (до 1 л) — 6 единиц упаковки;

2) при упаковке в крупную жестяную или стеклянную тару — 
3 единицн упаковки (при емкости до 3 л) и 1 единица при емкостя 
более 3 л.

3) при упаковке в бочки или явдики (кроме соленмх, квашенмх
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ii сушенмх овошей и фруктов) 500г тадательно перемешанного 
исходного образца отбирают в чистую и сухую банку с плотно 
пригнанной пробкой.

При неудовлетворительнмх результатах анализа средней npo6bi 
образцн для исследовання отбирают вторично и в удвоенном 
количестве.

Содержимое бочек, на поверхности которих обцаружена пле- 
сень, исследуют отдельно после удаления плесени.

Среднюю пробу от сушеньгх фруктов или овошей отбирают в 
соответствии с результатами их предварительного осмотра. Если 
в сухих фруктах и овотах  не обнаруженм вредители, то для ана- 
лиза в широкогорлую, с хорошо пригнанной пробкой склянку отби- 
рают 1200 г среднен пробьг. При обмаружении вредителей дополни- 
тельно отбирают 500 г исследуемого продукта в отдельную банку 
для установления степени зараженности продукта вредителями.

Чтобн взять среднюю пробу от соленнх, квашеннх и марнно- 
ванншх овошей, упакованннх в бочечную тару, вскрьтаю т от 1 до
3 бочек, в завнсимостн от количества их в партии. Из каждой 
вскрмтой бочки берут нз разннх слоев пробу следуюших размероз: 
для огурцов и томатов — до 1 кг плодов и до 0,5 л рассола или 
маринада, для капусть1 — до 1 кг с соком (рассолом).

При определении качества жидких продуктов (сиропов, соков, 
томат-пюре, соусов и др.) внделяют для отбора образца 5% 
единиц упаковки и из каждой единицм упаковки (баллон, бутнл- 
ка, бочка) отбирают, пропорционально е.мкости тарьқ 100—200 мл 
продукта. Ттательно смешаннне образдм из всех внделенннх 
мест составят среднюю пробу. Обший размер средней стробн уста- 
но.влен— для экстрактов 300 мл,  для остальннх жидких продук- 
тов 600 мл.

До отбора проб каждую однородную партию осматрмвают 
и отмечают недостатки тарн  (загрязненность, утечка, отсутствие 
маркировки и пр.), а в среднем образце консервов определяют 
лутем осмотра количество банок мятьлх, негерметичннх по внеш- 
ним признакам и с другнми дефектами.

В зависимости от целн среднюю пробу наггравляют на анализ 
либо всю (например, для установления сортности по органолепти- 
ческим признакам и соотношению составнмх веш.еств), либо не- 
большую часть ее (для отдельннх определений), которая должна 
представлять собой средний состав всей пробьг, следовательно, 
и всей партии.

После проведения технического анализа и органолептической 
оценки дают заключение о стандартности продукта по этим пока- 
зателям и только затем направляют ero на дальнейшее исследо- 
вание.

Методика подготовки средней пробм для химического анализа 
зависит от особенностей материала. Так, например, разнородную 
среднюю пробу необходимо предварительно превратить в возмож-
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но более однородную массу, что достигается ттательньш  измель- 
чением и последуювдим перемешиванием пробн. Чем тоньше 
измельчение, тем вьше однородность и тем правильнее будуг 
результатм анализа.

Если химическнй состав продукта от действня температурьг 
не изменяется, то в случае надобности его можно перед измель-

Рис. 1. Лабораторная мельница.

чением подсушить (сухой продукт легче и лучше измельчается) 
В этом случае необходимо учитнвать начальное содержание вла- 
ги в прпдукте

Способн измельчения зависят от консистенции ветества. Так, 
твердме илп сухие продуктм (сушенне овоши, сухие бобьг, крупа, 
сухой горох, крупная соль и др.) размалмвают в специальной 
лабораторной мельнице (рис. 1 ). Если необходимо провести тон- 
кое измельчение, то полученньп! размол просеивают через сито 
с отверстиями диаметром обнчно 1 мм, а оставшиеся на снте 
крупнше частицьг снова пропускают через мельницу или растира- 
ют в ступке, затем присоединяют их к основной массе размоло- 
того вешестЕа и хорошо перемешиваюг.

Корнеплодм ii овоши (картофель, морковь, кабачки, тмкву 
и др.) после очистки от кожицн трут на обнкновенной металли- 
ческой терке и перемешивают пестиком в фарфоровой ступке до 
получения однородной массн.

Плодм и ягодь1 обрабатьшают таким же путем после удаления 
из них несъедобннх частей; плодоножек и косточек, а у цитрусо- 
е ь ь х  также и корок.



Отбор средней пробш и подготовка ее к анализу 13

Д ля измельчения в жидкой среде животньгх и растительнмх 
тканей (органн животннх, овоши, фруктн и т. д.) и их гомогени- 
зации хорошо пользоваться настольньш лабораторньш электри- 
ческим размельчителем ЭМИБ 
(Киев), имеюши.м емкость со- 
суда 800 мл (рис. 2)

Такне продукти, как мясо, 
pbi6a, мякоть овошей, фруктов 
ii ягод, пропускают обнчно че- 
рез мясорубку несколько раз 
подряд, а затем растнрают в 
ступке до получения однород- 
ной ‘массн. Задержавшиеся су- 
хожилия (говяжьего мяса) или 
клетчатку (плодов, овошей) 
измельчают отдельно ножом 
и присоединяют к основной 
массе шродукта.

При подготовке к аналязу 
содержимого жестяпьгх банок 
донншко банки прорезают но- 
жом примерно iiа 3U длинм 
окружностн ii отгибают его 
настолько, чтобн через обра- 
зовавшийся зазор не проходи- 
ли твердне составние части 
консервов. Затем жестянку 
маклоняют и сливают жидкую 
часть консервов в фарфоро- 
вую чашку, а твердую часть 
вьшимают, бнстро пропуска- 
ют через мясорубку, смешн- 
вают с жидкой частью и рас- 
тирают (по частям) в фарфо- 
ровой ступке до получения 
однородной массн. Всю массу 
роговой или фарфоровой лож- 
кой переносят в банку с при- 
тертой пробкой.

При подготовке для анализа образца консервов «Томати цель- 
нне» все содержимое жестянки протирают резиновььм пестиком 
(резиновая пробка с прикрепленной к ней ручкой) через сито 
с отверстиями диаметром 1 — 1,5 мм, не пропускаюшими томат- 
нмх семян. Протертую массу тшательно перемешивают и бнстро 
отбирают навески для отдельннх определений.

Из фруктовнх консервов, перед тем как пропустить их через 
мясорубку, удаляют косточки.

Рмс. 2. Настольнмй размельчитель 
тканей:

1 — корпус. 2 — муфта, 3 — привод ножей, 
V — дпо сосуда. 5 и 6 — ножн. 7 — крьлика, 
8 — переключатель, 9 — корпус предохраните- 
ля, 10 — гпездо привода ножеЛ, 11 — сальник.
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При исследовании рнбних презервов (кильки, анчоусм и др.) 
от мяса отделяют спецни (лук, перец и пр.) и измельчают толь- 
ко мясо.

Пюреобразнне продуктн (овотная икра, томат-пюре, томат- 
паста, паштетн, фаршн, повидло и т. п.) н заренье перемешива- 
ют, тшательно растирают в ступке и вносят в банку с притертои 
пробкой. Из варенья косточковнх плодов предварительно удаля- 
ют косточки.

В консервах из кур и дичи предварительно удаляют кости.
Овошнне обеденнме консервн перед пропусканием через 

мясорубку нагревают.
Сушенне фруктн освобождают от косточек и разрезаю т нож- 

ницами на мелкие кусочки, а затем помешают в банку с притер- 
той 'пробкой.

Отобраннне пробм служат для всех необходнммх и предус- 
мотренннх соответствуюшим стандартом анализов, причем перед 
каждьш отбором пробн для анализа содержимое банки ттатель- 
но перемешивают. Прн исследовании соленнх или квашеннх ово- 
т е й  анализируют рассол или сок.

Подготовленную однородную массу сохраняют в стеклянннх 
банках с притертмми пробками, прибавляя к ней, в случае надоб- 
ности, в качестве консерванта толуол, хлороформ или их смесь, 
реже — слабме -растворн формалина, фенола и др. Вообше прн 
вьгборе антисептика следует учитивать, какое влияние он может 
оказать как на самьш продукт, так и на результать1 анализа. 
Наиболее подходяшим в этом отношенпп можно считать толуол. 
Образец для анализа, с актисептиком или без него, лучше дер- 
жать прм температуре около 0°С.

Иногда измельченннй продукт, если он не очень влажен, доводят 
до воздушно-сухого состояния. Для этого измельченное вешество 
растилают тонким слоем на листе бўмаги и оставляют лежать 
несколько дней; для предохранения от загрязнения извне его 
накрнвают листом фильтровальной бумаги. В воздухе помешения, 
в котором сушится продукт, не должно бьиь паров и газов 
(кислот, аммиака и т. п.), влияювдих на химический состав этого 
продукта. Воздушно-сухое вешество хранится довольно долго 
без применения консервантов. Перед тем как взять навеску для 
анализа, часть вевдества растирают в сту пке.

При работах по сортоиспнтанию плодов и овошей часто тре- 
буется в короткий срок провести химический анализ большого 
количества образцов. Чтобн справиться с этой задачей, ра- 
циональнее заготовить образци для анализа, законсервировав 
их спиртом. Такие образцм можно анализировать тюсле оконча- 
ния летнего сезона. Н. В. Сабуровнм и М. И. Калебиньш предло- 
жен метод такого анализа. По этому методу в свежих образцах 
определяют содержание водн, кислотность и pH. Затем навеску 
образца в 30—50 г консервируют спиртом — обвдую концентра-
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цию спирта в залитом образце доводят до 80°, образец нейтра- 
лизуют и прогревают короткое время на водяной бане. В таком 
законсервированном образце можно определять сахара, дубиль- 
нме и пектиновне вешества. Если необходимо определить только 
сумму сахаров или пектиновнх ветеств, то для сохранения заго- 
товляемнх для анализа образцов достаточно их простерили- 
зовать.

В простерилизованньгх образцах могут бмть такж е сделанм 
определения влажности, кислотности, обшего количества азо- 
тистнх вевдеств, клетчатки, зольности, каротина. Аскорбиновая 
кислота определяется обязательно в свежем образце.

Более подробно методика химического анализа овошей, пло- 
дов и ягод описана в инструкции по их химико-технологическому 
испьианню (ЦНИИКОП, 1958).

Описанньге стандартнме методи отбора средних проб вполне 
применимм при осушествлении задач заводского контроля.

При проведенип научннх исследований в зависимости от цели 
увеличивается число отбираемнх образцов и уточняется самая 
методика их отбора.



Г Л А В А  ТРЕТЬЯ

МЕТ0ДЬ1 О П РЕД ЕЛ ЕН И Я СУХИХ ВЕ1ЦЕСТВ 
ИЛИ ВЛАГИ

Для каждого вида коисервов установленн нормн содержания 
сухих вевдеств, которме введеньг в соответствуюшие стандартм.

В вмсококонцентрированннх продуктах (например, сухофрук- 
тах и сушенмх овотах) вместо сухих 'вевдеств нормируется содер- 
жание влаги.

Сухими веш.ествами, или сухим остатком, обьшно назьшают все 
то, что остается после удаления влап: из исследуемого продукта. 
Таким образом, химический состав сухого остатка определяется 
химическим составом анализируемого объекта, например, для рас- 
тительннх и животннх продуктов — количеством углеводов, бел- 
ков, жиров, азотистмх и безазотистмх экстрактивннх вешеств, ми- 
неральних солей и пр.

Для определения сухого остатка и влаги служаг физико-химичес- 
кие, химические и физические методн, причем прямне методн 
определения сухого остатка являются в то же время косвеннммп 
методами определения влаги, и наоборот.

Полное удаление из продукта гигроскопической влаги и притом 
без каких-либо химических изменений его составпнх частей не 
всегда достигается даже для химически чистнх вешеств. Тем боль- 
шие затруднения встречаются при удалении влаги из пишевнх 
продуктов, весьма сложкнх по своему ссставу, содерж атих к тому 
же почти всегда веадества коллоидной природм. Кроме свободной 
влаги, в таких продуктах находится также связанная коллоида.ми 
ьода, которая удаляется труднее.

Степень удаления влаги зависит от ряда ф акторов— от темпе- 
ратурн, давления, времени вмсушивания, абсорбционнмх свойстз 
продукта и др., а потому, поскольку эти факторм часто являются 
переменньши, употребляюшиеся методн определения сухого ос- 
татка и влаги условнн.

Мн различаем два основннх физико-химических метода опре- 
деления сухих вевдеств и влаги, причем каждьш из них применя- 
ется в многочисленннх модификациях:

1) удаление влаги вмсушиванием продукта;
2) удаление влаги отгонкой.
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О П Р Е Д Е Л Е Н И Е  СУХИХ ВЕ1ЦЕСТВ ИЛИ ВЛАГИ 
ВНСУШИВАНИЕМ

Этот паиболее распространешши метод основан на способности 
каждогэ вешества отдавать свою гигроскопическую влагу, если ero 
поместить в такие условия давлення и температурш, при кою рнх 
иода испаряется. Так, например, внсушивание можно проводить 
как прп атмосферном давлении и температуре 100°С, так и при 
понижечном давлении м соответственно более низкой температурэ.

Вообше термическая сушка возможна в случаях, когда дпвло- 
ние водяного пара в анализируемом образце внше, чем его пар- 
ииальное давление в условиях сушнльного шкафа. Эту разницу и 
давлениях можно увеличить путем повьпиения температурьг образ- 
ца или удалением влаги из атмосферн. Можно применить комби- 
нированньш метод. Нагревание возможно производить лпшь non 
таких температурах, при котормх практически нет разложенил 
анализируемого образца.

Чаше всего содержание сухих вешеств в продукте определяют 
внсушиванием его до постоянного веса при атмосферном давленпи
ii температуре 98— 100 или 100— 1053С, причем внсушивание про- 
должают до тех пор, пока при двух следую тих одно за дпуги.м 
взвешиваниях после повторннх вмсушиваний в течение часа ие по- 
лучится разность, составляюшая тнсячнне доли грамма.

Прп вмсушивании вместе с парами водн могут удаляться и та- 
кие летучие ветества, как спиртн, эфирн, аммиак, углекислий газ, 
летучие кислотн и др.

Потери сухих веш.еств обусловленн также образовампем лету- 
чих соединений из нелетучих ветеств в результате химических про- 
цессов, протекаюших в пишевнх продуктах. Так, например, часть 
сахаров может образскнвать фурфурол (С5 Н 4О2 ) или его производ- 
iibie, превраш аю тиеся затем в летучую муравьиную (НСООН) и 
летучую левулиновую (СН?,—СО—СН2—СН2—СООН) кнслоту с 
внделением водн. Летучие вешества, например аммиак, могут обра- 
зовьшаться также из различншх азотистнх органических нелету- 
чих соединений.

Потери сухих веш,еств при внсушивании в большинстве случаез 
мало влияют на результат анализа (которнй является условннм, 
но достаточно близким к истинному), так как при вмсушивании 
происходит ряд химических и физико-химических процессов, искус- 
ственно увеличиваютих количество сухих вешеств и перекрмваю- 
гцих, таким образом, погрешности в результате потерь. Так, прн 
сушке многие вешества, особенно имеюшие непредельнне связи, 
будут окисляться. Кроме того, часть связанной водм настолько 
прочно удерживается гидрофильньши биоколлоидами, что остается 
б сухом остатке, увеличивая его вес.

Внсушивание осложняется иногда еше тем, что на поверхности 
продукта, помешенного в нагретнй шкаф с установившейся темпе-
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ратурой 100° С, образуется корочка, препятствуюшая нормальному 
процессу удаления влаги.

Нсли навеску продукта поместить в сушильннй шкаф с мед- 
ленно и постепенно поднимаютейся температурой, то она при этом

Рис. 3. Вакуум-сушильннй шкаф.

псгштает действие ряда температур, оптимальннх для деятельно- 
стн некоторнх фермеитов, которме могут образовать из нелетучнх 
сухнх вешеств улетучиваювдиеся газообразнне продуктн.

Сушку продуктов, содержаших много непредельннх соединений. 
целесообразно проводить в атмосфере инертного углекислого газа
г.ли азота.

Большая точность результатов анализа достигается при сушке 
в вакуум-сушильнмх шкафах (рис. 3) при более низкой темпера- 
туре (например, при давлении 50.vi.vj рт. ст. вода кипит при 38,3°С), 
при этом меньшее влияние оказнваю т процессн окисления ве- 
вдества.
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Для многих питевькх продуктов можно без снижения точности 
анализа значительно сократить время, необходимое для исследо- 
вания. Вместо внсушивания до постоянного веса, требуюшего 
часто 10 ч и более, можно установить условное время внсушивания.

Под условньш временем вмсушивания подразумевается вре.мя, 
в течение которого удаляется основная масса влаги ветества ч 
последуюшее внсушивание дает совершенно незначительное изме- 
мение первоначального результата. Такое время, однако, должно 
бьиь установлено на основе мнсгочисленнмх опмтнмх аналнзов для 
отдельпнх видов сьгрья и готовой продукции, весьма близких меж- 
ду собой по химическому составу и физико-химическому состоянию. 
Внсушивание в течение определенною времени отражено ;i в 
стандартнмх методах исследования консервированннх продуктов.

Так, овошнме, фруктовне и рнбнне консервн сушат в течение
4 ч при 98— 100°С, а мяскне консервн — при 100— 105°С.

Работм лабораторин ОТИПХП 1 [88] подтвердили возможность 
4-часового внсушивания в водяном сушильном шкафу мясорасти- 
тельнмх, рьгбнмх и овошннх консервов в томатной заливке. Шпи- 
натксе, тавельное пюре, почтн не содержашее сахаров, внсушива- 
ется в течение 30 мин на водяной бане в такой же степени, как по 
стакдартному методу в течение 4 ч.

В последнее время внимание химиков-пиш,евиков все больше 
привлекают методн сушки при температуре внше 100° С ^120, 
130° С и более), значительно сокравдаюшие условное время вь;су- 
шивания. Усиление химнческих реакций распада и окисления з 
этом случае компенсируется значительннм сокравдением временн 
их протекания, вследствие чего результатм этих методов для от- 
дел1.но разработанннх модификаций больше приближаются к ис- 
тинпому показателю сухих вешеств, чем результатм методов сушки 
при температуре 100° С.

Фруктовне изделия для определения влаги внсушивают при 
130°С в течение часа после предварительного подсушивания навес- 
ки продукта (3 г) в течение 10 мин при температуре около 70° С.

Следует учитнвать, что при внсушивании в течение определен- 
ного времени необходимо соблюдать все условия работн в боль- 
шей степени, чем при внсушивании до постоянного веса.

Так, температура сушки не должна подвергаться заметннм ко- 
лебаниям, в сушильном шкафу не должно бнть скопления паров 
влаги, должньг бнть стандартннми формн сушильного шкафа и 
особенно диаметр чашки для внсушивания и пр.

Для обеспечения постоянной температурм при внсушивании 
можно применять шкафн с двойньши стенкамн, пространство меж- 
ду которьши заполняют водой, когда нужна температура 98° С, 
нли водо-глицериновнм раствором, когда требуются более внсокне 
гемпературн.

1 Одесский техкологический институт пишевой и холодильной промнш- 
ленности.
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Температура кипения водо-глнцериновой смеси должна бьиь 
примерно на 2°С внше требуемой температурн внутри шкафа. 
Приводим температурм кипения водо-глицериновой смеси разннх 
концентраций.

Қонцентра^ия Удельнмй сес Гс.мпсратура в *С

70 1,185 113,6
65 1,171 111,3
60 1,157 109,0
55 1,143 107,5
50 1,129 106,8
45 1,115 105 0

В настоявдее время вместо такпх шкафов широко распростра- 
ненн сушильнне шкафн с электрнческим нагревом. Между двоп- 
ньши стенками такого шкафа находится воздушньш слой; шкафм 
должнн бнть снабженн терморегуляторами совершенной конст- 
рукции. Применяются также шкафьг, которне вместо терморегуля- 
торов снабженн реостатами, присоединенньши к нагревательннм 
элементам, или лабораторньши регулируюшими автстрансформа- 
торами (ЛАТР-1).

В сушильннх шкафах необходимо пермодически проверять рав- 
номерность температур в разннх местах и полках внутри шкафа.

Такую проверку производят, размешая максимальнне термо- 
метрм в четнрех углах и в середине полки; ртутннй конец послед- 
него термометра должен бьиь под ртутньш концом шкафного тер- 
мометра. Температурнне колебания не должнн превншать ± 2 °  
Ртутннй конец шкафного термометра не должен находиться вьип? 
чем на 2—3 см над уровнем полки.

При отсутствии максимальннх термометров можно проверить 
сушильннй шкаф внсушиванием в определенннх участках полки 
4—6 параллельннх навесок конссрвов. Расхождсиня между этнмп 
контрольньши о^ределениями не должнн превншать 0,3%.

Бюксн помевдают в определеннне провереннме места полкп 
и шкафа.

При исследовании консервов для увеличения поверхностн испа- 
рения, а такж е во избежание образования корочки, препятствую- 
шей нормальной сушке навески, рекомендуется смешивать навеск/ 
исследуемого продуктя с промьинм и прокаленнмм кварцевмм 
песком ‘.

Песок просеивают через сито с отверстиям» диаметром 4—5 м.к и отму- 
чивают водопроводной водо». К промнтому таким образом песку приливаюг 
соляную кислоту (1 1), перемешнвают и оставляют стоять на ночь. Затем песок 
тшательно проммвают — сначала обьгкновенной водом, до исчезновения кислом 
реакцки (проба на лакмус), затем дистиллированной, и внсушивают. После 
этого песок вновь просеивают через сито с отверстиями диаметром 1 — 1,5 мм и 
прокаливают для удаления органических вешеств. Очишенпмй песок хранят в 
закрьгтой банке с притертой пробкой.
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Стандартньш метод

Т е х ii ii к а о п р е д е л е н и я. Для проведения анализа поль- 
зуются бюксом диаметром 5—5,5 см, внсотой 4—5 см или в виде 
псключепия фарфоровой чашечкой с плоскнм дном того же диа- 
метра.

Бюксу с небольшой оплавленной с обонх концов стеклянноа 
палочкой для перемешивания уравновешивают на технохимиче- 
ских весах и отвешивают в нее около 12 г песка. Перед смешива- 
мием песка с навеской продукта из песка нужно удалить гигроско- 
пическую влагу. Для этого бюксу с палочкой и песком ставят в 
сушильньш шкаф, внсушивают и взвешивают на аналитических 
весах с точностью до 0,001 г. Перед взвешиванием бюксу охлаж- 
дают в эксикаторе. Затем отвешивают в ту же бюксу на аналити- 
ческих весах около 5—6 г хорошо растертой средней пробн кон- 
сервов и тшательно перемешивают с песком, равномерно распре- 
деляя массу по дну бюксн. Тшательность перемешивания провг- 
ряют по отсутствию участков чистого песка или продукта (смог- 
рят снизу на дно бюксн).

Откритне бюксь1 с продуктом помешают в сушильннй шкаф 
при температуре 98— 100° С (или при другой температуре, в со- 
ответствии со стандартом) и, время от времени перемешивая мас- 
су и растирая ее в порошок для более бнстрого удаления влаги, 
сушат либо до постоянного веса, либо в течение строго определен- 
ного времени, установленного опмтньш путем и указанного в 
стандартах.

Бюксь1 с крншками по окончании внсушивания охлаждают в 
эксикаторе над хлористьш кальцием или серной кислотой (метал- 
лические бюкси 15—20 мин, стекляннне 25—30 мин) и взвеши- 
вают.

Если известен постоянньш вес бюксн с песком и палочкой, то 
есть вес тарн (1-й вес), и вес тарн с снрьш продуктом (2-й вес), 
то величину иавески находят по разности; постоянньш вес тари 
с сухим остатком продукта известен (3-й вес). По этим данньш 
легко найти содержание либо сухих вешеств (в%), либо влаги. 
в зависимости от того, какая задача поставлена перед аналитн- 
ком:

2-й вес — 3-й вес , n r .-----------------------10U процентам влаги;
2-й вес — 1 -й вес 

3-й вес— 1-й вес .---------------------- 100 =  процентам сухих вевдеств.
2-й вес — 1-й вес

Для определения влаги в сухих фруктах их внсушивают без 
песка и палочки при температуре 98— 100° С.

Перед определением влаги в сушенмх овошах их измельчают 
на лабораторной мельнице или ножницами до частиц размером
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не более 2—3 мм. Измельченньш материал по мере ero поступле- 
нмя ссьшают в банку с хорошо пригнанной пробкой во избежание 
измекения фактической влажности продукта. Из средней пробьл в 
бюксн диаметром 3—4 см и внсотой 4—5 см отбирают две парал- 
лельнме навески, около 3 г каждая. Взвешивание на аналнтиче- 
ских весах проводят соответственно ГОСТу с точностью до 
0,001 г.

Картофель, морковь, свеклу и белне коренья внсушивают прм 
температуре 95— 100° С, а лук и капусту — при 85—90° С. Прн 
этой же температуре до взвешивания навески вшсушивают в те- 
чение часа пустую бюксу. Внсушивание проводят до условного 
постоянного веса, разница между двумя последовательньши 
взвешиваниями не должна превншать 0,005 г. Первьш раз взве- 
шивают после четнрехчасового внсушивания, а затем через час.

При определении сухих вешеств, как и при определенни всех 
другнх показателей качества продукции (рассматризаеммх в по- 
следуювдих главах), анализ необходимо проводить в двух парал- 
лельннх пробах. Результат анализа вьшодится как среднее двух 
проб, причем разница между ними не должна внходить за пре- 
дельг ошибки опмта. В противном случае анализ необходимо пов- 
торить. Из указанного требования вьиекает необходимость — пол- 
нь1Й расчет по каждому аналитическому определению произво- 
дить безотлагательно по окончании работн, то есть после заклю- 
чительного взвешивания или другого способа замера результатов 
исследования. Вмчисления обнчно производят с точностью до 
0,01%. При определении сухих вевдеств расхождения между па- 
раллельньши определениями не должнн превншать 0,5%.

Ускореннме методи вмсушивания

Обмчньш метод вшсушивания даже при определенном, зарэ- 
нее экспериментально установленном 'времени слишком длителен, 
поэтому при химико-техническом контроле, когда может бьиь до- 
пушена погрешность до 1%, пользуются более бмстрнми спосо- 
бами внсушивания при внсокой температуре.

Для сокравдения времени внсушивания можно применять мас- 
ляную баню (предложено Крьшским консервньш заводом и уточ- 
нено ЦНИИҚОПом) на 6 гнезд, причем баню и сушильнне стака- 
нм делают из белой жести и паяют чистьш оловом.

Кроме 6 гнезд, в масляной бане имеются еше три отверстия: 
для пробки с термометром, для вливания масла и для мешалки 
(в центре).

Рекомендуемьге размерн аппаратурн для бани — диаметр 
220 мм, внсота 105 мм\ для сушильного стаканчика — диаметр 
35 мм, внсота 60 мм.

Для анализа в сушильньш стаканчик со стеклянной палочкон 
вносят 10 г продукта и 20—30 г хорошо промнтого и прокаленного
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песка; после тшательного перемешивания стаканчик с содержимнм 
сушат в течение 30 мин ка доведенной до определенной темпера- 
турн масляной бане, затем охлаждают и взвешивают.

Для компотов и других консервов, содержаших много сахара, 
температура бани должна достигать 150°, для овотнм х— 180°, 
мясньгх и рь!бнь!х — 200° С.

i

190

Рис. 4. Схема прибора для ускорснного вмсушивания.

При определении сухих вешеств в шавелевом и шпинатном mo­
pe в условиях цехового контроля, когда определение должно бнть 
сделано в течение нескольких минут, может бнть использовано 
приспособление (Марх и Котляр), принцип устройства которого 
соответствует воздушной бане.

На асбестовую сетку кладут фарфоровьш треугольник, на него 
еше одну сетку, на верхнюю сетку ставят чашку с навеской 
(5— 10 г) пюре, а под нижнюю — горелку. Огонь регулируют так, 
чтобм жидкость не кипела и продукт не пригорал. Окончание вн- 
сушивания определяют при помоади часового стекла, которое вре- 
мя от времени накладмвают на чашку: конденсация паров на ча- 
совом стекле показьгвает, что не вся влага испарилась. Внсушива- 
ние навески 5 г продолжается 4—6 мин, навески 10 г — 6—8 мин. 
Взвешивание проводят на технохимических весах.

Валовером и Мойжес описанное приспособление бнло примене- 
но для одновременного внсушивания 5—6 проб ововдннх консер- 
вов или полуфабрикатов. Прибор (рис. 4) представляет собой 
электрическую плитку со свободно надеваювдимся на нее жестя-
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libiM цилиндрическим корпусом. В верхней части корпуса имеются 
гнезда для чашек с вмсушиваемьш вешеством.

Для анализа в фарфоровую чашку диаметром 5 см, помешают 
5 г консервов, которме распределяют тонким слоем по дну чашкн. 
Вьгсушивание при температуре 200—250° С продолжается 15— 
20 мин.

Конец вмсушивания овошннх консервов определяют также прн 
П0 М01ДИ часового стекла.

Ускоренпме термические методн определения влажности при- 
менимм также для рмбн и рнбопродуктов. В бюксу диаметром 
35—40 мм и BbicoToii 30—35 мм насьтают 2—3 г песка и отвеши- 
вают 1,5—2 г средней пробн рмбм. Бюксу с пробой пометают в 
электрический шкаф, где температура предварительно доведена до 
требуемой, и отмечают время. Фарш рнбн свежей, соленой и паро- 
вого копчения подсушивают при 60—80° С в течение 2 ч, фарш pt>i- 
би холодного копчення, вяленой и икрь1 при этой же температу- 
ре— 30 мин, кормовую муку совсем не подсушивают.

К концу подсушивания нужно бнстро повмсить температуру в 
сушильном шкафу до 130° С; если этого нельзя сделать в течение 
5—7 мин, то следует по истеченин времени подсушивания вьшуть 
бюксу с продуктом из шкафа, довести в нем температуру до 130° С 
:i лишь после этого свова поставнть пробу в шкаф. 
Внсушивание при 130° С фарша рнбм свежей, соленой, парового 
копчення, кормовой муки и ее полуфабриката продолжается 1 ч, 
а рbiбbi холодного копчения, вяленой и икрн — 30 мин. После вм- 
сушивания бюксу бистро закрьшают, охлаждают в эксикаторе и 
взвешивают. Отклонение от результатов стандартного метода сос- 
тавляет ±  0,33%.

Предварнтельное подсушивание целесообразно применять для 
всех продуктов, богатмх влагой и неоднороднььх по своему строе- 
н и ю ,  из K u i u p b i x  1р>дно приготовигь удовлетворительную срсдшот 
пробу. В таких случаях количесво влаги определяется в два прие- 
ма: после подсушивання и после окончательного вмсушивания, 
причем перед вторнм этапом анализа продукт измельчают. Длл 
подсушивания можно применять фэн-аппарат, снабженньш элек- 
трическим вентилятором с одновременньш подогревом тока воз- 
духа.

Рекомендуется в контроле производства мясо-растительнич 
копсервов вшсушивать сьфье и готовне продуктн прн 125— 130° С. 
Прп этой температуре горох необходимо висушивать в теченне 
20 мин, мясо — 60 мин и готовне мясо-растительнме консервн — 
30 мин.

Продолжительность сушки при определении влаги в сушенм.ч 
овошах при 130°С: картофель, морковь — 40 мин, свекла —
35 мин, капуста, лук — 20—22 мин.

Предложенньш Кульманом метод открнтой дистилляции моди- 
фицирован (Қаган и Гойхман) и проводится на приборе, состоя-
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шем из масляноп бапи с электрическим подогревом, терморегуля- 
гора, мешалки и термометра. На снимаюшейся крьшке бани име- 
ются четмре отверстия: для тигля, для мешалки, для термометра 
i; для терморегулятора.

В металлический тигель диаметром 78—82 мм, вмсотой 62— 
66 мм, емкостью 250—270 мл наливают 15— 17 мл прокаленного 
(при 180— 190° С) рафинированного подсолнечного масла. Тигель 
с маслом взвешивают на технохимических весах вместе с куско.м 
фмльтровальной бумаги, положенной на чашку весов рядом с тиг- 
лем. Затем в тигель вносят 5—6 г измельченной средней проб»! 
консервов и снова взвсшивают. Навеску продукта в тигле переме- 
шивают градуированньш на 150— 160° термометром, которнм 
контролируется температура в тигле во время сушки.

Тигель устанавлпвают на баню (с маслом температурой 185— 
190° С) так, чтобм он внступал над крмшкой на 8— 10 мм. Чергз 
4 мин температура в тигле должна подняться до 140° С, после чего 
тигель поднимают, на отверстие накладьтают жестяное кольцо, 
внутренний диаметр которого на 10 мм меньше диаметра отвер- 
стия, устанавливают на это кольцо тигель и вшдерживают его на 
бане 6 мин при температуре в тигле 140— 145° С.

Во время сушки содержимое тигля перемешивают термомет- 
ром, последний вьиирают взвешенной фильтровальной бумагой, 
которую кладут в тигель. Через 6 мин тигель снимают, ставят на 
2—3 мин в холодную воду, после чего вьпирают насухо и взве- 
шивают.

Определение сухмх вешеств методом открьиой дистилляции за- 
нимает не более 20 мин, что позволяет применять его в цеховом 
контроле для регулирования технологического процесса. При этом 
методе сушенме овош,и(2—2,5 г ) прогревают 10 мин— картофель 
при температуре 150— 155°, морковь — при 140— 145°, свеклу — 
прн 135— 140°, капусту — при 125— 130°, лук — при 130— 135° С.

Удовлетворительная для контроля производства точность мето- 
дов ускоренного вьгсушивания объясняется, по-видимому, тем, что 
сокрашение времени внсушивания 'В значительной степени ком- 
пенсирует погрешность, внзмваемую глубокими химическими из- 
менениями продукта при внсокой температуре.

Висушивание инфракрасньши лучами
Для технологических и аналитических целей разработан метод 

сушки лучистой энергией, в частности инфракрасньши лучами
о

(длина волн 10 000— 16 000 А), при помоши специальннх вольфра- 
MOBbix ламп с пониженной светоотдачей [52],

Основное преимушество этого метода заключается в значнтель- 
ном сокрашении длительности процесса; вследствие отсутствит 
термического сопротивления пограничного слоя лучистому поток^ 
тепла вода бистро нагревается и испаряется. Тепловне лучи, про- 
никая на некоторую глубину в продукт, ускоряют удаление влаги.
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Сушильнме ламгш 1 (рис. 5) мотностью 250—500 вт (127 или 
220 в) покрьгш с внутренней стороньг слоем алюминия, и поэтому 
не требуется специальньш рефлектор. Для облегчения пользования 
их обнчно помеадают в цилиндрический патрон «Голиаф» 2 из нер- 
жавеюшей сталн. Лампа безопасна в пожарном отношенни, слу-

Схема вкпючения приборое в электрасеть

__________________ К вальфрамоеэй
К штепселю I лампе *

Рнс. 5. Схема установки с инфракрасной лампой.

жит продолжительное время (10 000 ч и больше), прибор портати- 
вен и прост в обрашении. Лампу с патроном устанавливают на 
вертикально передвигаемом лабораторном штативе 3. Время, рас- 
стояние от анализируемого продукта и другие условия сушки для 
различннх видов продукции устанавливают экспериментально.

Сухие вешества в овошннх и закусочннх консервах и обжарен- 
нмх ововдах Грживо и Вальтер рекомендуют определять при тем- 
пературе 168— 170°С, поддерживаемой и строго контролируемой в 
центре освешенного круга. Необходимое напряжение для этой 
температурн регулируют ползунковнм реостатом 4. Кроме того, пе-
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риодически проверяют температуру термометром, пометенньш в 
центре освешенного круга.

Ориентировочное соотношение между температурой, напряже- 
нием и расстоянием лампн от столика приводится в табл. 1.

Т а б л и ц a 1
Зависимость между температурой, напряжением 

и расстоянием от ламгш до столика
Расстояние меж ду лампой н столикомв CM

Нгшряженне d  в Температур.1 в °С

10 170—175 168—170
7 160—165 168—170
5 145—150 168—170

При анализе навеску 3 г ттательно подготовленной средней 
пробьг консервов помешают в сухую алюминиевую бюксу 5 диа- 
метром 60 мм ii внсотой 12 мм, перемешивают с 3 г прокаленного 
песка и распределяют тонким слоем по всей поверхности дна бюк- 
сь! стеклянной палочкой.

Через 15—20 мин после включения ламгш в осветительную сеть 
открнтую бюксу с навеской помешают на 5 мин под лампу точно 
в центре освешенного круга при установившемся температурном 
режиме 168— 170° С.

В отдельннх случаях, если через 5 мин вмсушивания внделение 
всдянн.х паров не прекратится, сушку продолжают eme 1—2 мин, 
после чего бюксу бнстро снимают, закрьтают крншкой и после 
4—5 мин остмвания взвешивают на технохимических весах, как и 
при взятии навески и песка, с точностью до 0,01 г.

Зная вес бюксм с крншкой, стеклянной палочкой, песком и на- 
веской продукта до и после внсушивания, рассчитмвают содержа- 
ние сухих вевдеств в продукте. Метод дает приемлемую точность и 
воспроизводимость для целей цехового контроля при производстве 
овотннх консервов. Отклонения от стандартного метода, как пра- 
вило, не превншают ±0,5%.

Прн определении влаги в сухих овотах в алюмнниевне бюксм 
диаметром 7,5 см, вшсотой бортика 8 мм помешают 2 г продукта. 
Бюксу ставят на плотадку после того, когда будет достигнута 
необходимая температура, устанавливаемая термометром, находя- 
1димся в наклонном положении в центре плошадки.

Навеску в бюксе перемешивают специальной металлической иг- 
лой с загнутьш концом и равномерно распределяют по всей по- 
р.ерхности бюксн.

После окончания сушки и охлаждения бюксм ее 'взвешивают на 
технохимических весах н рассчитьшают содержание влаги в 
продукте.
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B табл. 2 дань1 рекомендуемне режи.мм сушки (по даннььм 
KoMKHHoii)

Т а б л п u a 2
Р еж и м м сушки

Прид\кг
Степепь

измельче-
HI15J В ММ

I ^поди.^китслиюсть 
c> iiiKn d m uн ii сек

...1 cMnep.iTyp:i.
npil KoTonoii 

|!;1ЧП1М1‘Тся npu- 
цссс сушки.

E C

Картофель с\:шгиь;п 1 4—00 1 4 5 - 1 5 0
Свекла сушеная 2 3 - 2 0 ;  3—30; 3 —45 140— 145
Морковь сушеная 2 3— 15; 3— 20 128— 130
Капуста сушепая 2 3 - 3 0 ;  3—40 128— 130
Л у к  cymenbift 2 3 - 1 5 ;  3—20 1 2 8 - 1 3 0
Кгртофель свежш"| Кашка 9 —00 145— 150

П р ii м е ч а н н с.

1

Расстояппс м еж ду лампом kli o o'

продуктом соетавляет 10 см.

Внсушивание инфракрасннми лучами по методу Чижовон
(прибор ВЧ). В качестве источннка инфракрасного излучения при- 
меняется прибор Чпжовоп (рис. 6), которьш состомт из двух шар-

Puc. 6. Прпбир Чижовоп.

ннрно соедмненннх массивнмх а.иомшшевмх плит 1 весом около
2,5 кг каждая, скрепленнмх между собой шарнирами 2 и нагрева- 
еммх с наружнон стороньг плоскими электронагревателями. Рас- 
стояние между плнтами регулируется специальнмм приспособ- 
лением.

В приборе поддерживается температура в пределах 150— 152° С 
при помовди ползункового реостата. Вмступаювдие из плит частн 
гермометра, находятегося в спецнальнььх цилиндрических гнездах,
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закрьиь! металлнческим футляром 3 с прорезами для шкалн тер- 
момстра.

Первоначально пользуются сильньш, бнстрьш нагревом (тем- 
пература 160° С достигается за 20—25 мин.), а затем по достиже- 
нии требуемой температурм переключают прибор на слабьш 
нагрев ii включают реостат 
(мошпость около 200 вт) -220

Нужное для анализов 
количество пакетиков заго- 
товляют нз poTaTopuoii бу- 
маги, употребляемой для 
газет, которую разрезают 
на листь! размером пример- 
но 20x14  см. Такие листи 
складьшают пополам, а за- 
тем открьине с 3 стороп 
края пакета загибают na
1,5 см, что определяет раз- 
мер готовнх пакетов 8 х  
X 1 1 см.

В бумажннй пакет по- 
мешают дополнительньгй 
лист фильтровальнон бума- 
гн размером 11x24 сл!,сло- 
женннй в три слоя таким 
образом, чтобьг два слоя 
помешались на нижней сто- 
роне пакета и один слой— 
iiа ‘верхней стороне.

Псред определением пакетики висушивают (по два) в при- 
боре при 150— 152° С в течение 3 мин. После охлаждения в экси- 
каторе (не более 2 ч) пакетики взвешивают на технохими“еских 
necax с точностью до 0,01 г.

Во взвешеннне пакетики кладут навески продукта оксло 5 г 
при влажности свьиле 20% и около 4 г при более низкой влаж- 
иостп, распределяя массу по возможности бнстро и равномерно 
по Bceii поверхности пакетика.

Взвешеннне пакетики помешают в прибор (два параллель- 
Hbix определения), нагретьш до 150— 152°С, внсушивают в тече- 
ние 3 мин]. Расстояние между плитами составляет около 2 мм.

Висушенньш продукт бнстро переносят для охлаждения на 
3—5 мин в эксикатор, взвешивают на тех же технохимических

Рис. Схема прибора ВЧ:
Р — лм ьф срное реле поетоянного тока. S  — селс- 
иопьп'1 столбмк. R  — сопротивление остеклованнос 
G000 о.и, С — конденсатор, Пр  — предохранитель. 
/ / — неоновля лампа. Е  — прибор ВЧ, КТ — кои- 

та KTiibi П тсрмометр, П — переключатель.

1 Чижова производила вшсушивание при 160°С жидких полуфабрикатов 
влажностью свь!ше 55% в течение 7 м и н , муки, соли, сахарного песка и другнх 
материалов пмзкой влажности — 3 мин.
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весах и рассчитьтают содержание сухих вешеств или влажность- 
по обнчной формуле.

В соответствии с ГОСТом этот метод разрешается применять 
в контроле производства овотнмх закусочнмх консервов, рмб- 
H w x  консервов в томатном соусе и овошннх обеденншх консервов.

Для получения более точннх и хорошо воспроизводимих ре- 
зультатов аппарат ВЧ оборудуют автоматическим терморегули- 
руювдим устройством по системе В. А. Торбаева, позволяюшим 
при помоши контактного термометра с магнитной головкой 
(вместо термометра на нижней плите), включенного последова- 
тельно в реле, стабилизировать необходимую температуру в пре- 
делах± Г

В катушку реле через делитель напряжения и селеновнй вн- 
прямитель подается ток капряжением 30 в. Чтобн ослабить пуль- 
сацию внпрямленного тока, обмотку реле блокируют кондекса- 
тором. Включение и вмключение реле контролируюг при помоши 
неоновой лампочки. Схема прибора ВЧ с таким устройством видна 
на рис. 7.

Продолжительность вшсушивзния пакетов с навесками (3—4г) 
сухофруктов при 150— 152”С должна продолжаться для сушекого 
винограда, груш и чернослива 5 мин, для сушеннх яблок и абри- 
кос —6 мин [54, 1958, № 9],

На прпбэре ВЧ можно определять влажность различннх пише- 
B bi x  концентратов [54, 1958, Х° 3] и кукурузннх хлопьев [54, 1959, 
ЛЬ 8] при температурах (в завнсимости от внда) 140— 170СС и про- 
должительности 3— 10 мин.

ПРЯМБ1Е МЕТОДБ1 ОПРЕДЕЛЕНИЯ ВЛАГИ ОТГОНКОИ

Қогда в нсследуемом продукте, кро.ме водн, содержится замет- 
ное количество другнх легколетучих вешеств (эфирн, эфирнне 
масла, летучие кислотн, аммиак, углекислота и др.), при определе- 
нии влаги вмсушиванием, даже в самнх точннх модификациях 
(вакуум), наблюдаются отклонения от нстинкого ее содержання. 
В этих случаях делесообразнс пркменять пря.мне методн опреде- 
ления влаги, по которнм значительно бмстрее можно получить 
результатьк Для анализа многих продуктов достаточно около 
30 мин.

Прямне методн рекомендуется применять для исследования про- 
дуктов, богатнх жиром, а также легко карамелизуювдихся, 
например сухсфруктов. Впервме эти методн бнли предложенн для 
анализа злаков. Навеску анализируемого продукта смешивают 
с какой-либо достаточно внсококипяшей и не смешиваюи;ейся с 
е о д о й  жидкостью, которую затем отгоняют в мерньш сосуд, в ре- 
зультате чего увлекас-тся вода акализируемого продукта.

Метод основан на свойстве бинарной системн несмешиваюадих- 
ся жидкостей понижать точки кипения каждого компонента, так
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как каждая жидкость такой системь1 сохраняет своиственную еи 
при данной температуре упругость пара. Упругость пара смесн 
равна, таким образом, сумме упругостей паров обоих компонентов. 
и кипение такой смеси наступит раньше, чем упругость пара одного 
из компонентов достигнет атмосферного давления, то есть при 
температуре более низкой, чем температура кипения каждой из 
жидкостей.

Поскольку прибавленньш органический растворитель не смеши- 
вается с водой, в дистплляте непосредственно отсчитнвается объем 
отогнанной из продукта водьк В качестве органической жидкости 
применяются раздельно илн в смеси вевдества, которме легче и тя- 
желее водьь

Наиболее часто в аналитической практике нспользуют следую- 
вдие реагентм:

П о у д е л ь н о м у  в е с у Т е м п е р а т у р а  
л е г ч е в о д Ь1 к и п е н и я  в °С

Бензин 95— 120
Скипидар 153— 180
Бензол 80
Толуол 111

Ксилол 140

По у д е л ь н о м у  в е с у  
т я ж е л е е  в о д и

Гетрахлорэтан (C.HC1-,—
—C.HC1.,) . . ; 146

Трнхлорэтилен (СС12^
=  СНС1)......................  87

Четшреххлористьш угле- 
род (CClj) 77

Для метода отгонки характерно получение во многнх случаях 
повншенннх по сравнению с методом внсушивания результатов.

Различнне модификации метода отгонки водм из пишевнх про- 
дуктов отличаются не только видом органического растворителя, 
но и конструкцией аппаратов для перегонки. Из различннх предло- 
женнмх для анализа аппаратов наиболее рациональнн те, в кото- 
pux органическая дистилляционная жядкость находится в круговом 
движении — из холодильника она вновь попадает в перегонньш 
сосуд, в то время как вода накапливается в приемнике (с деле- 
ниями), где и замеряется ее объем.

Вполне приемлем и достаточно прост для этих целей прибор 
Нормана (рис. 8), которьш устроен следуювдим образом. Перегон- 
ная колба присоединяется к прибору, состояшему из точно градуи- 
рованной трубки, припаянной к муфте, в которой находится осо- 
бнй, заостренньш книзу холодильник. Несколько внступов в верх- 
ней и нижней частях холодильника предохраняют ero от возмож- 
Hbix соприкосновений со стенками прибора.
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В перегонную колбу помешают навеску исследуемого продукта 
и 50—200 мл органического растворителя, в зависимости от величн- 
нн навески. Колбу на песчаной бане или на сетке (при употребле- 
нии бензола — на водяной бане) осторожно нагревают до кипення

жидкости и поддерживаюг в та- 
ком состоянии до тех >пор, пока 
ме прекратится падение капелек 
водш из заосгренного конца хо- 
лодильника. Определение часто 
заканчивают в течение 15 мин.

В лаборатории ОТИПХП 
применили прямоп метод опре- 
деления влаги в мясораститель- 
Hbix,  pbi6Hbix и овошннх консер- 
вах [88]. По сравнению со стан- 
дартннм методом вмсушивания 
эти модификации прямого мето- 
да определения влаги значн- 
тельно сокрашают время анал;|- 
за (до 30—40 мин)\ отклонения 
при этом составляют 0,3%.

ХИМ ИЧЕСКИЕ МЕТОДЬ! 
ОПРЕДЕЛЕНИЯ ВЛАГИ

Эта группа методов основана 
на количественном определении 

| продуктов взаимодействия водь! 
с некоторьши химически.ми реа- 
гентами. Таким наиболее нзвест- 
нь1м методом, проверенннм на 
ряде пишевнх продуктов, яв- 

ляется карбидньш мегод. Реакция карбида кальция с водой про- 
текает по такому уравнению:

СаС2 -  2Н ,0  =  Са (ОН)г +  С2Н2.

Количественному ходу реакции способствует пагревание, 
эблегчаюшее внделение водм из продукта.

Определив количество виделившегося ацетилена, можно рас- 
считать содержание водм в исследуемом продукте. Следует, 
однако, учитмвать, что образуюшийся при этой реакции гидрат 
окисн кальция адсорбирует некоторое количество водн, которая, 
таким образом, не участвует в реакции образования ацетилена 
и уменьшает его внход. Экспериментальная проверка показала, 
что на образование 26 весовмх частей ацетилена расходуется не
36 таких же весовьи частей водь!, а в среднем 37,11.
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О т с д .:'.'!сппс колпчества образовавшегося ацетилена хорошо 
проводить в прпборе, предложенном Яковенко. Прибор (рис. 9) 
состоит из двух частей: в первой проходит реакция между карбп- 
дом кальция и 'водой про- 
дукта, а во второй измеря- 
ется объем ацетилепа.

Первая часть состоит из 
двух толстостеннмх проби- 
рок (по 10 мл), соединен- 
Hbix Т-образной трубкой 7, 
которая, в свою очередь, 
соединена со второй ча- 
стью— нормальной газовой 
бюреткой 2.

Перед началом анализа 
газовую бюретку наполня- 
ют раствором поваренной 
соли, насьиденньгм ацетиле- 
ном, в пробирку 3 помета- 
ют навеску анализируемого 
продукта, а в пробирку 4 — 
порошок карбида кальция.
Қогда весь прибор прове- 
рен, наклоняют пробирку 4, 
отсьтают карбид кальция в 
пробирку 3, после чего на- 
чинается реакция образова- 
ния ацетилена.

Исследования показали 
различную точность метода 
для разнмх пиадевнх про- 
дуктов, а для некотормх, 
например для мармелада, 
даже полную его непригод- 
ность.

Заслуживает внимания и проверки возможность применения 
в контроле консервного производства метода Фишера [97, 61], 
отличаюцегося внсокой точностью при анализе ряда неоргани- 
ческих и органических вевдеств.

По этому методу влажность определяется титрованием йодом 
ii сернистьш ангидридом в метанолово-пиридиновой среде, 
в которой количественно протекает реакция:

Рнс. 9. Прибор Яковенко.

Н:,0  +  SOo +  2J -  S 0 3 - f  2HJ.

Пиридин связьшает HJ и тем саммм сдвигает равновесие в 
правую сторону.
2 А. Т. Марх, P. В. Кржевова
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Во избежание разложения реактива бьгло предложено заменить 
его двумя растворами, один из котормх содержит SO2, метанол 
и пиридин, а другой— йод и метанол. Первьш реактив является 
растворителем анализируемого материала, а второй служит для 
т и т р о Е а н и я .

Недостаток метода заключается в нестойкости употребляемо- 
го реагента и сложности обравдения с жидкой сернистой кислотой.

ФИЗИЧЕСКИЕ МЕТОДЬ1 ОПРЕДЕЛЕНИЯ ВЛАГИ 
И СУХОГО ОСТАТКА

Этн методм представляют большой интерес благодаря своей 
бнстроте — результатш анализов можно получить в течение мес- 
кольких минут.

Один из физических методов основан на прямой пропорцио- 
пальности между электропроводностью вешества и содержанием 
в кем влаги. Показания гальванометра в специальннх приборах 
устанавливают изменения электропроводности и тем самьш харак- 
теризуют влажность продукта- Такие влагомерн (ВП-4 или ВЭ-2) 
дают возможность в течение 5 мин определить влажность зерна. 
Для продуктов, богатмх влагой н электролитами, они непри- 
годнн.

Другой фнзический метод основан на зависимости диэлектри- 
ческой постоянной от влажности ветества. Определение диэлек- 
трической постоянной (ДК) основако на зависимости между 
силой, с которой притягиваются две электрически заряженнме 
металлические пластинки, н природой вевдества, заполняютего про- 
странство между ними. Прибор, служавднй для измерения диэлек- 
трической постоянной, назшвается диэлькометром.

Из разлнчпих соеднпспнй, входятих в состав пнтевмх про- 
дуктов, вода имеет наибольшую диэлектрическую постоянную, зна- 
чительно превьшаюшую постоянную других составннх частей 
исследуемнх объектов. Так, ДҚ большинства твердмх и жидких тел 
колеблется в пределах 1 — 10, в то время как ДК водн равна 81. 
В основу метода поэтому положено определение ДК, изменение ко- 
торой в различннх матермалах зависит, главннм образом, от коле- 
бания в них содержанпя влагн.

Для многих практичсских целсй точность метода удовлетвори- 
тельна, a его бнстрота указнвает на иеобходимость проверки воз- 
можностн применеиия диэлькометра для контроля в консервном 
производстве при анализе материалов или снрья с малмм содержа- 
лием влаги-

В иастоятее время в консервной промншленности нашли при- 
менение методн определения сухих вешеств по плотности водной 
витяжкн анализируемого продукта и коэффициенту преломления. 
устанавливаемому по рефрактометру. Рассмотрим их подробнее.
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Определенне сухих вешеств по плотности

Қоличество сухих веш^стз по плотностн воднмх растворои 
(экстрактов) определяют, главнмм образом, в кондмтерских изде- 
.и:ях, а также в повидле, джемах, мачпиках и некоторнх другнх 
фабрикатах, получаемьлх при обработке фруктов сахаром.

Наиболее точно можно определить плотность пикнометрами 
разнух форм и размерсш. Зная плотность, по спецналькьш таблп- 
цам, соответствуювдим виду экстракта, находят количество сухих 
вешеств в определепном объеме раствора, а затем и в самом про- 
дукте.

В продуктах, богатнх жирами, белками или спиртом, опреде- 
лять влагу по плотности раствора нельзя.

Т е х н и к а  о п р е д е л е н и я  с у х и х  в е ш е с т в  по п л о т  
п о с т и  20% -ного р а с т в о р а .  Определение сухих ветеств 
в растворах пинкнометром слагается из следуютих операций:

1) подготовка пикнометра к работе и определение его веса;
2) определение емкости пикнометра при 20° С и веса водь1 тем- 

пературой 4° С в этом объеме (табл. 3);

Т а б л и ц а  3

Емкость стеклянной посуди в 100 мл  при раэличной 
температуре ( Т)

Температура
в °С Вес водм в г Температура 

в °С Всс водн в г

4 99,892 23 99,651
15 99,807 24 99,626
16 99,791 25 99,601
17 99,774 26 99,575
18 99,756 27 99,548
19 99,757 28 99,520
20 99,717 29 99,491
21 99,696 30 99,461
22 99,674

3) приготовленне 20%-мого раствора исследуемого продукга 
в пикпометре н доведенне раствора до определенной температу- 
рьг,

4) взвешивание пикнометра и нахождение плотности Д °̂ и 
процентного содернсания влаги.

Подготовка пикнометра (емкостью около 50 мл без метки с 
лрптертой пробкой, имеюшей капилляр) заключается в обработке 
хромовой смесью, прополаскивании дистиллирозанной бодой u 
вьгсушивании до постоянпого веса, с точностью до третьего деся- 
тпчпого знака.

2*
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Определение емкости пикнометра при 20° С и веса этого объе- 
ма води с температурой 4°С производится следуюшим образом. 
Взвешенньш пикнометр заполняют дистиллированной водой и вм- 
держивают в водяном термостате при постоянной температуре в 
пределах 15—20° С в течение 20 мин, после чего доливаюг его 
дистиллированной водой доверху и закрьшают притертой пробкой 
с капилляром.

Внстугшвшую каплю над капилляром осторожно снимают, за- 
тем вьиирают пикнометр досуха и взвешивают на аналитических 
весах с точностью до третьего десятичного знака.

Для прнведения емкости пикнометра к 20° С надо внести по- 
правку — на каждьш градус 0,001 мл, внчитая ее из объема, если 
температура превншает 20° С, и, добавляя к объему, если темпз- 
ратура меньше 20° С.

Зная емкость пикнометра при 20° С, можно опрзделить вгс 
водн с температурой 4°С в объеме пикнометра прп 20°С. Для 
этого объем пмкнометра в миллилитрах умножают на 0,99892 и 
получают вес водн в граммах при 20° С.

Для приготовления 20%-ного раствора исследуемого продукга 
в пикнометре навеску продукта (*/s емкости пикнометра) раство- 
ряют в двойком количестве нагретой дистиллированной водн, за- 
тем количественно переносят раствор в пикнометр, смнвая туда 
небольшим количеством теплой водн все нерастворимне твердне 
частицн. Пикнометр, взбалтнвая, доливаюг водой (остав ;яюг 
иезаполненньш примерно на 5 мл), ставят в термостат, имеюший 
температуру 15—25° С, и вндерживают 20 мин. Дальнейшее до- 
ливание водн в пикнометр и взвешивание проводится так же. 
как и при определении веса водн в пикнометре.

После взёешивания пикнометра с исследуемнм раствором пу- 
тем внчитания веса пикнометра определяют вес раствора в объз- 
ме пикномстра прн даиной температуре. Разделив найденньш вес 
раствора при температуре Т° на вмчисленньш для данного пикно- 
метра вес водн при 4° С, находят плотность раствора DV с точ- 
ностью до четвертого десятичного знака. Для приведения плот- 
ности D \  к D f  пользуются табл. 4.

Установив плотность 20%-ного раствора, находят про- 
центное содержание влаги в продукте по табл. 5.

Для продуктов, содержавдих патоку, надо пользоваться табл. 6 
с поправкой на имеювдийся в них процент сухого ветества па- 
токи.

На каждне 10% сухих вешеств крахмальной патоки, содер- 
жавдихся в продукте, надо добавлять к полученному по табл. 6 
проценту влаги в среднем 0,3%.

Для определения влажности в инвертном сахаре (искусствен- 
ной патоке) экспериментально установлена поправка в 0,5%, ко- 
торую следует отнять от влаги, полученной по табл. 5, согласно 
удельному весу 20%-ного раствора.
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Приведение плотности D \  к

Т а б л и ц а  4 
,20

nT
Плотпость

4
1,04 1.05 1,06 1.07

И 3 н а й д е н н о й  п л о т н о с т и  н а д о  в и ч е с т ь
D \5 0 , 0 0 1 1 0 , 0 0 1 2 0,0013 0,0013
d \6 0,0009 0 , 0 0 1 0 0 , 0 0 1 0 0 , 0 0 1 1

D \7 0,0007 0,0007 0,0008 0,0008
D\* 0,0005 0,0005 0,0005 0,0005

D ? 0 , 0 0 0 2 0 , 0 0 0 2 0,0003 0,0003

K н а й д е н н о й п л о т н о с т и н а д о  д о б а в и т ь

D f 0 , 0 0 0 2 0 , 0 0 0 2 0,0003 0,0003

D f 0,0005 0,0005 0,0005 0,0005

D f 0,0007 0,0007 0,0008 0,0008

D f 0,0009 0 , 0 0 1 0 0 , 0 0 1 0 0 , 0 0 1 1

D f 0 , 0 0 1 1 0 , 0 0 1 2 0 , 0 0 1 2 0 , 0 0 1 2

Пример 1. Определение веса водн с температурой 4° С, заключенной в объеме 
пнкиометра.

Вес пустого пикнометра 23,224 г; вес пнкнометра с водой при 22° С 73,178 г; 
вес водн в объеме пикнометра при 22° С

73,178 — 23,224 =  49,954 г.

Емкость пикнометра при 22° С будет составлять (см. табл. 3)

49,954 -100
—  ----- — 50,117 м л .

99,674

Объем пикнометра при 20° С будет равен

50,117 — 0,002 =  50,115 мл
(0 , 0 0 2  — полравка).

Вес этого объема водм с температурой 4° С в воздушной среде равен 
(см. табл. 3)

50 ,1 15 0 ,99 89 2  =  50,061 г.

Пример 2. Определение плотности D2̂  раствора.
Вес водм с температурой 4° С, заключенной в объеме пикнометра 50,030 г. 
Вес раствора в пикнометре при 22° С 53,348 г

D l2 =
53.348

1,0663.
50,030

Для приведения [D2* к D 2® пользуемся табл. 4 

1,0663 0,0005 =  1,0668.
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Определение содержания влаги в продукте по плотности 20°/о-ного раствора

i 1лотность 
20% иого_20раствора

Содержанне 
влаш  в про- 

дукте d %

Плотность 
2 0 %-иого _ 20

расгвора

Содержание 
влпги в про- 

дукте в %

1 Тлотность 20 ?i-Horo
r-20

раствора D  4

Содержпнпс 
влагн d  п р о -  

дукте d %

1,0423 42,70 1,0529
1,0425 42,45 1,0531
1,0427 42,20 1,0533
1,0429 41,95 1,0535
1,0431 41,70 1,0537
1,0433 41,40 1,0539
1,0435 41,15 1,0541
1,0437 40,90 1,0543
1,0439 40,65 1,0545
1,0441 40,40 1,0547
1,0443 40,10 1,0549
1,0445 39,85 1,0551
1,0447 39,55 1,0553
1,0449 39,30 1 0555
1,0451 39,05 1’0557
1,0453 38,75 1,0559
1,0455 38,50 1 0561
1,0457 38,25 1 ;0563
1,0459 38,00 1,0565
1,0461 37,75 1,0567
1,0463 37,45 1,0569
1,0465 37,20 1,0571
1,0467 36,95 1,0573
1,0469 36,70 1,0575
1,0471 36,45 1,0577
1,0473 36,20 1,0579
1,0475 35,90 1,0582
1,0477 35,65 1,0584
1,0479 35,35 1,0586
1,0481 35,10 1,0588
1,0483 34,85 1,0590
1,0485 34,55 1,0592
1,0187 34,30 1,0594
1,0489 34,05 1,0596
1,0491 33,80 1,0598
1,0493 33,55 1,0600
1,0495 33,25 1,0602
1,0497 33 00 1,0604
1,0499 32; 75 1,0606
1,0501 32,50 1,0608
1,0503 32 25 1,0610
1,0505 31 ,’95 1,0612
1,0507 31,70 1,0614
1,0509 31,45 1,0616
1,0511 31,20 1,0618
1,0513 30,95 1,0620
1,0515 30,70 1,0622
1,0517 30,40 1,0624
1,0519 30,15 1,0626
1,0521 29,85 1 0628
1,0523 29,60 1 ; 0630
1,0525 29,35 1 0632
1,0527 29 05 1 : 0634

28 80 1,0636 14 70
28 55 1,0638 14 45
28 30 1,0640 14 20
28 03 1 0642 13 95
27 75 1,0644 13 65
27 50 1.0646 13 40
27 20 1,0648 13 15
26 95 1,0650 12 90
26 70 1,0654 12 35
26 40 1,0656 12 10
26 15 1 0658 11 85
25 90 1,0660 11 60
25 65 1,0662 11 35
25 40 1,0664 11 05
25 lb 1,0666 10 80
24 85 1,0668 10 55
24 60 1,0670 10 30
24 35 1,0672 10 05
24 10 1,0674 9 80
23 85 1,0676 9 55
23 55 1,0678 9 25
23 30 1,0680 9 00
23 05 1,0683 8 60
22 80 1,0685 8 35
22 55 1,0687 8 05
22 25 1,0689 7 80
21 85 1,0691 7 55
21 60 1,0693 7 25
21 30 1,0695 7 00
21 05 1,0697 6 75
20 80 1,0699 6 30
20 55 1,0701 5 95
20 30 1,0705 5 70
20 06 1,0707 5 4U
19 80 1,0709 5 15
19 55 1,0711 4 90
19 25 1,0713 4 60
19 00 1,0715 4 35
18 70 1,0717 4 05
18 45 1,0719 3 80
18
17

20 1.0721 3 50
90 1,0723 3 25

!7 65 1,0725 3 00
17 35 1,0727 2 75
17 10 1,0729 2 50
lf i 85 1,0731 2 25
1 fi 55

30
1 0733 1 951 О 

1 6 1,0735 1 70
1 О 
1 ft 00

75
1,0737 1 45

1D 
1 ^ 1,0739 1 20
10  
1 K 45

20
95

1,0741 0 9010 
1 ^ 1,0743 0 6510
1 A 1.0745 0 40
1 T 1,0747 0 15
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Т а б л и ц а  6

О п р ед ел ен и е  со д ер ж а н и я  с у х и х  в е ц е с т в  патоки по п л о тн о ст и  
20% -ного р а ст в о р а

Плотность
20w-Horo

50раствора
Содержание сухих вешеств в патоке

в 4i

Плотность
2054-ного

on
раствора

Содержанне сухих нешеств n патоке в %

Плотность 20 %-ного
20раствора

Содержанне 
сухих вешеств в патоке в %

1,0540 71,25 1,0576 75,80 1,0612 80,301 40 7 90 4 453 55 9 76,05 5 604 70 1,0580 25 6 756 85 1 50 7 957 72,00 3 65 9 81,10
8 25 4 75 1,0620 301,0550 45 6 90 1 451 60 7 77,10 3 602 75 8 25 4 904 90 1,0590 40 6 82,005 73,00 1 55 7 207 20 3 75 8 358 40 4 90 1,0630 559 65 5 78,10 1 701,0561 80 7 25 3 852 90 8 45 4 83,053 74,05 9 65 5 254 25 1,0601 75 6 406 45 2 85 7 607 60 3 79,05 8 758 75 4 20 1,0640 901,0570 90 6 35 1 84,001 75,05 7 50 3 202 20 8 70 4 354 35 1,0610 95 5 555 65 1 80,15 6 75

Пример 3. Опреде.пение влажности продукта по плотности 20%-ного ра- 
етвора.

£>4° раствора продукта 1,0664; количество сухих вешеств патоки в продукте
7%; содержанпе влаги равно: 11,05% (по табл. 5 )+0 ,2%  (паправка на патоку), 
что составит 11,25%.

В соответствии с ГОСТом определение удельного веса и со- 
держаиия сухих вешеств во фруктово-ягоднмх соках и экстрактах 
разрешается производнть с помошью ареометра. При производст- 
ве арбитражнмх анализов этих продуктов применение пикномет- 
ра является обязательньш.

Таблица, устанавливаюшая зависимость между содержание.м 
сухих вевдеств в весовнх процентах и удельньш весом соков и 
экстрактов, приведена в ГОСТе.
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РЕФРАКТОМЕТРИЯ

Явление лучепреломления, или рефракция света, насгупаег 
тогда, когда пучок параляельнььх лучей, паправленньш наклонно 
к плоскости раздела двух сред, переходит из одной средн в дру- 
гую; скорость распространения света в этих средах не одинакова.

Падаювдий и соответствуюш,ий ему преломленньш луч всегда 
лежат в одной плоскости, которая определяется падаюшим лучом 
и нормалью в точке падения луча на пограничную повгрхность.

Угол, образованньш направлением падаюшего лучз с иор- 
малью, назьшается углом падения, а угол, образованньш напрап- 
лением преломленного луча с продолженьем той же нормали.-- 
углом преломления.

Установлено, что sin угла падения а так относится к sin угл.ч 
преломления р, как скорость распространения света в I среде l'i 
относится к скорости распространения света во II среде и2, то есть

sina v ,  

sin § v t  ’

Для тел, оптически однороднмх, то есть таких, в котспььх па- 
правление распространения света не влияет на его скорость (га- 
зн, жидкости и некоторне кристаллм), такое отношение является 
величиной постоянной при постоянном давлении и температуре. 
Эта постоянная величина назмвается показателем или коэффици- 
ентом преломления и обозначается буквой п\

sin a ii,п = ------=  —  =  const.
sin  ̂ v 2

Различают абсолютннй показатель преломления А/ какого-ни- 
будь веадества, когда падаюшие лучи проникают в тело из без- 
воздушного пространства, и относительньш показатель преломле- 
ния п, когда они проникают в это тело из любой другой среди 
(воздуха, стекла, жидкости и т. п.).

Так как в любой среде свет распространяется медленнее, чем 
в безвоздушном пространстве, то N любой средм будет больше 
единицн, и во столько раз, во сколько раз медленнее распростра- 
няется свет в данной среде. Вообше, чем больше значение N, тем 
более преломляювдей является среда.

Так как абсолютньш показатель преломления воздуха вгсьма 
близок к единице (при 0°С и давлении 760 мм рт. ст. он равен 
1,0000293), то для случая, когда лучи проходят в преломляювдую 
среду из воздуха, относительньтй показатель преломления этой 
средьт принимается равньш абсолютному, то есть

n =  N.
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Еслн же обе средьг состоят из каких-нибудь других вевдеств 
(например, стекло — жидкость), то коэффициент преломления сре- 
ди II отиосительно среди I, то есть п, будет равен отношению 
абсолютного показателя преломления средн II Д̂2 к абсолютно- 
му показателю преломления срсдь1 I N\

vx Л'., ,п — — =  — - - const.
V, ,

—

k

E
"~v2 V ^ \

CSemnoe

Р и с .  1 0 .  Х о д  л у ч е й  н . т  с р е д м  м е н ц с  п л о т н о н  в  б о л е е  

п л о т н у ю .

В том случае, когда N\<.N2, то есть когда свет переходит из 
средм, менее преломляювдей, в среду, более преломляюшую, 
лначение п будет больше единицн и угол падения будет больше 
угла преломления, а значит, преломленньш луч приблизится к 
перпендикуляру (рис. 10).

Представим себе, что угол падения увеличивается; тогда, что-
бн отношение -Sin а = п =  const осталось неизменннм, соответст- sin р
венно должен возрасти и угол преломления р. При максимальном 
чначении величинм угла падения а =  90°, угол преломления также 
приобретает максимальную величину (3Шах.

Для этого случая, так назьтаемого скользятего падения лучей,
_  vi  ____ A *  _  s i n  9 0 °

сткуда
i ' ,  A 'i sin pmax

'V,
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Луч, идувдий в среде II под углом, равньш pmax, является во- 
обше пограничньш лучом распространения света в этой среде; 
луча, преломленного под углом большим, чем pmax. не может бмть, 
так как не может бьиь в среде I угла падения большего, чем 90° 

Таким образом, одна часть поля зрения будет освешена, а дру- 
гая, куда лучи не проникнут, затемнена.

Рис. 11. Ход лучей из средьг менее плотной в 
более плотную при явлении полного внутреннего 

отражения.

Положение линии раздела темной и светлой частей относитель- 
мо диаметра поля зрения зависит от величинн максимального угла 
преломления, а эта последняя — от природм преломляюшей 
жидкости. Определив по линии раздела величину угла pmax и под- 
ставив ее в последнее внражение, можно найти показатель пре- 
ломления п, либо, если известен абсолютньш показатель прелом- 
ления одной из сред, находят N для второй.

Обратимся к случаю, когда источник света переметен в более 
иреломляютую среду (рис. 11). При ьтом нам придетси рассми!- 
реть дополнительно только лучи, падаюодие на поверхность разде- 
ла под углом большим, чем рШах-

В этом случае, как уже указьшалось внше, с увеличением угла 
падения соответственно увеличивается и угол преломления; при 
даннмх условиях, когда N2> N U угол преломления всегда будет 
больше угла падения. Очевидно, пределом величинн угла прелом- 
ления будет угол в 90°, отвечаюший углу падения pmax. и в I сре- 
де не будет такого преломленного луча, которнй отвечал бм лучу, 
падаютему в среде II под углом, большим, чем Pmax- Такой луч 
отразится полностью под тем же углом от поверхности раздела в 
ту же среду, откуда он вьшел.

Все лучи, падаювдие под меньшими углами, чем (3max, прони- 
кают в среду I, отражаясь в среду II только частично, под углами. 
равньши углам падения; все же остальнне лучи претерпевают 
полное внутреннее отражение. Поэтому угол pmax является для 
этого случая предельньш углом полного внутреннего отражения.
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В отраженном свете можно заметить изменение освешения, 
границу между полмнм и частичньш внутренним отражением, так 
как та "часть поля зрения, куда проникают полностью отраженнне 
лучи (отмеченнне на рис. 11 двумя стрелками), будет светлой, в 
отличие от полутемной области поля зрения, слабо освешенной 
частично отраженньши лучами.

Граница будет зависеть, как это видно из рис. 11, от величинн 
\гла Pmax- Для последнего будет денствительно то же внражение, 
'jto и в первом случае, так как, оставляя прежние обозначения для 
\глов, скорости света и показателей преломления, находим

sin pmax _  _  J_
sin 90° Vi N2 n

о т к у д а

. О 1Sin fimai — =
N t П

Принцип устройства рефрактометра

Приборм, служашие для нзмерения величинн показателя пре- 
ломления различнььх веш.еств, назьшаются рефрактометрами.

Испнтуемую жидкость помешают обмчно между двумя призма- 
ми, коэффициент преломления которнх больше, чем исследуемой 
жидкости, и граница света и тени, определяемая величиной угла 
Pmax> падает на шкалу, на которой нанесенн показатели преломле- 
иия, соответствуювдие данному углу. На пути параллельннх лу- 
чей, чтобь1 собрать их в фокус, ставят собирательную линзу.

Каждой световой точке после линзн будет соответствовать 
пучок параллельннх лучей до линзн.

Свет направляется при помовди специального зеркала либо 
через верхнюю призму, либо через нижнюю, в зависимости от сте- 
пени прозрачности исследуемой жидкости. Поверхность верхней 
призмн делают матовой, чтобн свет, пропускаемнй ею, бнл рас- 
сеянньш.

В указанннх условиях в слой жидкости, заключенннй между 
гфизмами, будут проникать лучи по всем направлениям и под уг- 
лами всевозможной величинн, но не больше 90° Наибольшему 
возможному углу падения 90° будет соответствовать наибольший 
угол преломления pmax.

Все лучи, проникаюшие в призму, заполняют угловое прост- 
ранство между нормалью и пограничньш лучом, образуютими  
угол Ршах- В результате получатся пучки параллельньлх лучей, со- 
единяюшиеся в фокусируютей поверхности линзн и освешаюшие 
иаходяшуюся за ней шкалу. За пограничннм лучом будег нахо- 
днться неосветепная часть поля зрения и граница света и тени 
будет резкой.
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При проникновении света через нижнюю призму рефракго- 
метра (отраженньш свет) лучи идут из средн с большим показа- 
телем преломления (из призмн) в среду с меньшим показателем 
преломления (в жидкость). Поэтому, согласно предндушему 
(см. рис. 11), в жидкость могут проникнуть только лучи, уГЛЬ1 
падения которнх равнм и меньше угла полного внутреннего or- 
раженим Ршах- Все лучи, углн падения которь!х больше 
Pmax, B жидкость не проннкнут, 2 полностью отразятся внутрь 
призмн и, сохранив свою полную яркость, осветят верхшою (пра- 
вую) часть поля зрения, тогда как частично отраженнне лучм. 
значительно менее яркие, осветят нижнюю (левую) часть 
поля.

В этом случае пограничная линия раздела будет не так рез- 
i\a, как при прохождении света через верхнюю призму, так как 
отличить полусветлнй фон от светлого труднее, чем от темного.

Следовательно, удобнее направлять свет через верхнюю приз- 
му и только в тех случаях, когда исследуемая жидкость имеег 
темную окраску (то есть пропускает лучи в очень небольшом ко- 
личестве), свет должен поступать через нижнюю призму, так как 
в этом случае частично отраженнне лучи через жпдкость пс 
проходят.

Положение и резкость линии раздела зависят также от при- 
родн света, то есть от длинм волн световмх колебаний.

Наиболее приемлемой для наблюдений являегся длина воиш  
желтого света натриевого пламенн. Так как в солнечном спектре 
vra длина волнм соответствует линии Фраунгофера, обозначае- 
мой D, то коэффициент преломления любого вешества, получеп- 
ньш при таком свете, обозначится nD.

На практике пользоваться желтнм светом часто неудобно 
затруднителько. Если же заменить его источником белого свгта 
или проводить наблюдения при обнчном дневном свете, то в ок\- 
ляре рефрактометра светлое поле будет отделено от темного дэ- 
вольно широкой цветной полосой. Происхождение этсй цветной 
полосн станет понятно, если вспомнить, что белнй луч состоит n-t 
семи лучей с разной длиной волн. Проходя через призму с неоди- 
наковой бмстротой и, следовательпо, неодинаково преломляясь, 
каждая длина волнн даст в соответствуютем eii местс погранич- 
иую линию свонственпого ей цвета.

Совокупность образовавшихся цветннх линий зг.трудняет or- 
счет на шкале рефрактометра. Поэтому все современнме конст- 
рукции рефрактометров снабженм компенсаторами, уничтожаю- 
тими явление светорассеяния, или дисперсии света.

Для устранения этого явления служит призма Амичи, пргд- 
ставляюшая собой комбинацию из трех призм, направленнмх пре- 
ломляю1Дими ребрами в противоположнне сторонн. Компенсаиия 
происходит за счет равной и противоположной по зпаку диспер- 
с и и  призмн Амичи.
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Применение рефрактометра для контроля в консервном
производстве

Показатель преломления однородного вешества является его 
(Ьизической константой, такой же, как удельньш вес, точка плав- 
ления и точка кипения.

Следовательно, определив показатель преломления исследуе- 
мого вевдества, можно судить о степени его однородности и чи- 
стотн.

Кроме того, величина показателя преломления находится в 
определенной зависимости от плотности вешества. Известно ммо- 
го формул, связнвакпцих показатель преломления с изменением 
плотности вешества.

Внедрение рефрактометрии для измерения чистотн ветесгв  
и концептрации растворов (масел, спиртов, сахарннх растворов) 
облегчается экспериментально составленньши таблицами, указн- 
ваютими величину показателей преломления для наиболее важ 
Hbix вешеств, а также различннх концентраций ряда водннх 
растворов.

Имеются таблицн показателей преломления водннх расгворор. 
метилового, этилового, пропилового и других одноатомнмх спнр- 
тов, этиленгликоля, глицерина, различннх двойннх смесей (на- 
лример, бензола и четьфеххлористого углерода), маогочисленншх 
эфирннх масел и других органических соединений [44].

Некоторме системм рефрактометров, например, рёфрактометр 
Аббе, имеювдих только одну шкалу показателей преломлении, 
градуированную опнтннм путем, должнн бнть снабженм табли- 
цами для определения концентрации раствора.

Рефрактометри, имеювдие две шкалн, из которнх одна указн- 
вает показатели преломления, а вторая определяет содержание 
растворенного вевдества, могут бнть использованм для определе- 
ния концентрации только того раствора, по которому производи- 
лась градуировка шкалн. Для определения концентрации других 
расгворов требуются соответствуютие эмпирические таблицн.

Научно-исследовательские институтм консервной промншлен- 
ностн (Одесса, Краснодар) проверяли на различннх растворах 
правильность показаний шкалм рефрактометра марки РЛ, вьь 
пушенного для сахарной промншленности и широко применяюшс- 
гося на консервнмх заводах. бнло  установлено, что точнне д^н- 
нне получаются только для растворимнх углеводов, что и следо- 
вало ожидать, так как шкала прибора градуирована по раство- 
рам сахара. По ряду других раствориммх вешеств (солей, орга- 
нических кислот, белковмх и дубильннх вешеств) получаются 
либо повншеннне, либо пониженнме результатьг. Можно допу- 
стить случаи, когда в продукте присутствуют все эти ветества в 
таких соотношениях, что отклонения в сторону увеличения и 
уменьшения взанмно компенсируются.
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Обшее количество сухих вешеств, содержашихся в питевшх 
иродуктах, обусловленное как растворенннми веадествамп, та:< 
;t взвешеннь:ми твердьшн частицами, нельзя определять рефракто- 
мстром, так как количество вэвешенннх твердьтх частиц на его

показаниях не отражается. Вви- 
ду этого применение рефракто- 
метра для определения плотного 
остатка различних пюре, пастн, 
повкдла и тому подобннх про- 
дуктоз носит условнмй характер.

Экспериментальнне данньте 
показали, что рефрактометриче- 
ский метод определенкя сухих 
вешеств в томат-пасте по срав- 
нению с методом внсушиванин 
дает значительную погрешность 
(до 2%), поэтому он может бьт .  
рекомендовап только при цехо- 
вом контроле.

При анализе готовон продук- 
ции рефрактометром можно 
пользоваться, когда в соответст- 
вуюшем стандарте имеется на 
это специальное указание.

Рефрактометр РЛ. Этот при- 
бор (рис. 12) сконструирован 
гак, что все хрутжие оптические 
части прибора помешенн в за- 
крнтую металлическую коробку. 

Оптическая схема рефрактометра показана на рис. 13.
Сиаружи рефрактометра (рис. 12) паходятся только повгрх 

мости прнзм и окошко, внутри которого расположена шкала 1 и 
окуляр 2. Призмн заклгочепм в металлическую оправу, причем 
верхняя из них укреплена па осн н может откидьшаться вветх 
при помоши ручки 3.

Свет направляют на призмн зеркалом 4, чаше всего в верх- 
нее отверстие и только при исследовании темннх растворов верх- 
пее отверстие закрьтают и лучн направляют в нижиее отвср- 
стие.

Окуляр 2 можно поднимать и опускать, так как он укретел  
га рнчаге 5, поворачиваюшемся вокруг своен оси. На одной оси 
с рнчагом сидит маленький рнчажок 6, которнй передает вра- 

шательное движение компенсатору. Прибор снабжен стекляниой 
шкалой и сеткой с нанесенньши на них штрихами.

Окуляр врашением головки устанавливают ua фокус; с правой 
CTopoiiu наблюдателя расположепа вертикальная шкала с деле- 
ниямп от 0 до 95%, нз пих от 0 до 50% деления в 0,2%, а от 50

Рмс. 12. Рефрактометр РЛ 
(обшин вид).
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до 95% — в 0,1%; с левой сторонн напесень1 показатели прелом- 
ления от 1,3 до 1,54.

Поднимая или опуская рмчаг окуляра, наводят визирную лн- 
пию или центр круга на границу раздела темного и светлого полей 
ii отмечают указьшаемне цифрн. Показания рефрактометра рас- 
считанн для обмчннх моделей на постоянную температуру 20° С,

Рис. 13. Оптическая схема рефрактометра РЛ:
/ — измерительпая призма Аббс, преломляюшая луч света,  2 — осзетительнлн 
прнэма Аббе. 3 — призма Амичн, устраняюхдая дисперсню спета. 4 — ооъсктив.
.5 — отражательная  прмзма.  6 — сетка для ш :зпрозания отсчета. 7 — шкплл.

3 — собирательиая  линза .  9 — окуляр.

так как величина показателя преломления меняется с измеиени- 
ем температурьг. Требуемую температуру устанавливают и под- 
держивают в течение всего времени определения. Для этого под- 
ливают воду соответствуюшей температурм, омнваювдую призму.

Призмн включени в оправм, внутри полне и сзади имеютие 
по ДБе отводнне трубки. Оправн сообтаются подковсобразной 
резиповой трубкой, надетой на отводнне отростки.

Поступаюшая в верхнюю оправу вода обтекает стенки приз- 
мн, затем по резиновой трубке переходит в нижнюю оправу и 
вььходит наружу, омнвая термометр, по которому наблюдают за 
температурон.

Чтобьг вода имела постоянную температуру и протекала всег- 
да с одинаковой скоростью, сконструирована специальная уста- 
новка (рис. 14). Ток водн поьазан на рисунке стрелками. Давле- 
ние водьг регулируется разностью уровней в сосудах 1 и 2. 
Вместо т&кон несколько громоздкой установки обнчно пользуются 
таблицами поправок на температуру. При этом величину поправ- 
ки внчнтают из найденного количества сухих вевдеств, если те.м- 
пература, при которой производилось определение, бнла ниже 
нормальной (20° С), и прибавляют, если температура бнла ви- 
ше (табл. 7).

Т е х и н к а  о п р е д е л е н и я .  Откидьтают вверх оправу с 
призмой ii оплавленной стеклянной палочкой наносят на поверх- 
мость нижней призмн одну или две капли жидкости (не касаясь
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палочкой призмм, чтобн не поцарапать ее поверхность) и затем 
одну призму накрмвают другой.

При исследовании неоднородннх жидкостей (томатннх про- 
дуктов, повидла и т. п.) несколько капель сока отжимают из

вешества через слой марли на 
призму рефрактомегра, причем 
первьге капли отбраснвают.

Освешенность поля зрения 
наблюдают в окуляр, устанавли- 
вая компенсатор при помоши рш- 
чажка так, чтобн граница разде- 
ла света и тени бнла резкой, 
после этого отмечают показания. 
Если свет падает через нижнее 
круглое отверстие, то затемнена 
нижняя (или левая) половина 
поля, если же свет падает через 
верхнее отверстие, то затемнена 
верхняя (или правая) половина. 
Показания нужно читать бнст- 
ро, тотчас же после нанесения 
жидкости на призму, иначе 
жидкость может начать испа- 
ряться и результать1 получатся 
завьгшеннне; кроме того, грани- 
ца света и тени станет менее 
резкой. По окончании определе- 
ния поверхности ттризм вьиира- 
ют ватой, слегка смоченно!'! во- 
дой или спиртом.

Юстировка рсфрактометра. 
Для проверки правильности по- 
казаний рефрактометра опреде- 
ляют заранее известннй показа- 

тель преломления какой-либо жидкости, например, монобромнаф- 
талина, бензола, водь1 и т. п. Так, если нанести на призму каплю 
дистиллированной водш, то граница светлого и темного полем 
должна находиться против ND=  1,333, что на шкале процентов со- 
ответствует 0.

Обмчно при рефрактометре для установления нулевой точкп 
имеется нормальная жидкость — монобромнафталин, показатель 
преломлекия которой 1,658; кроме того, к рефрактометру прила- 
гается специальная прямоугольная пластинка, ка верхней поверх- 
ности которой нанесен установленньш показатель преломлеиия. 
Верхняя и три боковне поверхности этой прямоугольной пластип- 
ки матовие и только боковая и нижняя — блестяшие, отполиро- 
ванньге.

Рис 14. Установка для подачи води 
в рефрактометр РЛ.
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На нижиюю поверхность призмш рефрактометра, ттатсльно 
очшценную от гшли, стеклянной палочкой наносят каплю моно- 
бромнафталина, которую покрнвают пластинкой так, чтобм жид- 
кость распределилась по всей поверхности соприкосновения плос- 
костей, причем отполированная плоскость должна бьиь обраше- 
на к рефрактометру

Если показания рефрактометра совпадают с величиной пока- 
зателя преломления, обозначенного на пластинке, то, следова- 
тельно, нулевая точка шкалн установлена правильно, если же 
имеется какое-либо отклонение, то его устраняют следуюшим об- 
пазом. Отвинчивают имеюшуюся сверху в корпусе рефрактометра 
raiii<v и поднимают рмчаг окуляра, при этом в отверстии станет 
вндна четьфехугольная головка маленького винта, соединенного 
с призмон прямого зрения. К рефрактометру приложен соответст- 
вуювдий по размерам ключ, которьш надевают на головку винта и 
осторожпшм врашением приводят показания рефрактометра к 
иормальньш.

Универсальнмй рефрактометр РЛУ. Прибор устроен по тому 
же принципу, что н рефрактометр РЛ. Преимувдество его заклю- 
ч;:отся в том, что он позволяет определять более вьгсокне коэф-
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фицентм преломления в пределах 1,3— 1,7, что очень важно для 
многих отраслей проммшленности. Универсальньш рефрактометр 
(рис. 15) состоит из зрительной трубн 1, камер-призм 2 с зерка- 
лом 3, кронштейна 4 с окуляром для отсчета показателя преломле- 
ния, сектора шкалн 5, стойки 6 и основания 7.

Исследуемую жидкость тонким слоем (около 0,15 мм) помеша- 
гат между двумя плотно сжатнми призмами из флинтгласа

(стекло, богатое свинцом) с 
коэффициентом преломления 
1,75. Обе призми соединенм 
шарниром. Нижняя призма — 
неподвижная, поддерживает и 
освевдает слой нанесенной 
жидкости, верхняя призма 
преломляет свет.

На шкале прибора нанесе- 
iibi показатели преломления и 
иногда продент сухих вешеств. 
Нормальной температурой оп- 
ределения считается 20° С. 
Температура регулируется во- 
дой, циркулируювдей в метал- 
лическом чехле, в котором за- 
ключенн призмн. Хроматиче- 
ское светорассеяние компенси- 
руется винтом, связанньгм с 
компенсатором.

Погружной рефрактометр. 
Принцип устройства его ана- 
логиче.ч устройству сахарного. 

Оп отлнчастся от остальпих рсфрактомстров большсй точпостью 
(определяет до 0,03% сухих вешеств). Главнне части рефракто- 
метра — преломляютая призма, система коррегируювдих призм, 
объектив и окуляр — заключенн в обшую подзорную трубу.

Исследуемую жидкость помеихают в стаканчик, куда погру- 
жают и призму Жидкость освешается через дно стаканчпка п 
окно в дне водяного термостата. При отсчете предварительно 
устанавливают компенсатор и зрительнуга трубу. Шкала услов- 
на, имеет 105 делений.

Прецизионнин рефрактометр РПЛ. Этот рефрактомегр 
(рис. 16) применяется при определении сухих вешеств по саха- 
розе в растворах с копцентрацией 30%; точность определении 
его — до 0,05%). Данннй рефрактометр представляет собон комби- 
нацию сахарного рефрактометра с погружннм; в работе он гораз- 
до удобнее погружного. Раствор пометают между двумя прич- 
мами.

Прецизионньп"! рефрактометр состоит из камери 1 с освети-

Рис. IG. Прецпзионний рефрактометр 
РПЛ.
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тельнэм призмой, наружного врашаюшегося кольца компенсато- 
pn 2, отсчетного Оарабана 3, окуляра поля зрения 4 с диафраг- 
моГ;.

Прибор имеет шкалу с делениямп от 0 до 100. Источнико.м 
с к с т а  служит диевной свет или электрическая лампа 75— 100 вт 
Нормальной температурой является 20° С.

Piic. 17 РлОота с полевмм рефрактометром.

Полсвой рефрактометр. Этот рефрактометр представляет со- 
бой зрптельную трубку, соединенную с призмой, заключенной 
it металлическую оправу с откидной крьшкой. К рефрактометру 
прнлагается iyyn, которнм отбирают пробм мякоти плодов или 
овошей, и маленький ручной пресс для внжимания сока и, кроме 
того, специальньш ключик к винту, находявдемуся в теле зри- 
тельной трубки, которьгм регулируют нулевую точку прибора. В 
крьшгке пад призмой пмеется ряд крупннх отверстий, через кото- 
пне проходят лучи света.

Показания рефрактометра меняются с изменением температу- 
pbi, а потому необходимо устанавливать нулевую точку кажднй 
раз, когда меняется темиература окружаювдего воздуха. На 
рнс. 17 показапн приемм работн с полевьш рефрактометром.

Фотоэлектрические рефрактометрм. Такие объективнше ре- 
фрактометрн начинают применяться при непрернвном контроле, 
регистрации и регулировкс технологического процесса производ- 
с т в а  томатопродуктов с различпой заданной концентрацией су- 
>:их в е ш е с т в .

К а  нашнх загсодах пгчинают применять автоматнческне про- 
точмие рефрактоу.гтрн р а з н ь к ч  конструкций с селеновнми ii дру- 
гпми фотоэлементамк, вьшускаемне Киевским заводом К.ИП.

В т а к о .м  рефрактометре при определенном отклонении падаю- 
L u ero  луча о т р а ж е н н ь ш  л у ч  претерпевает полное внутреннее отра- 
>i:einie, не м о ж е т  перентм во в т о р у ю  среду и о б р а з у е т  границу 
светотени : . : с ;к д у  с Е е т л о й  и т е м к о п  зонами.



T a б л ii ц a 7
Поправки* при рефрактометрическом опредслении содсржания сухих вешеств в% на лабораторном рефрактомстре

марки PJl для температур от 10 до 50° С

Тсмперату- 
ра ь °С

Содержш ш е сухнх вешести n продукте n %

0 5 10 15 20 | 25 30 | 35 40 '15 | 50 55 60 05 70
Температу* 

ра о °С

О т  н а й д е н н о г о  с о д е р ж а п и я  с у х и х  в е ш е с т в  п у ж н о  о т м я т ь

10 0,50 0,51 0,58 0,61 0,64 0 , 6 6 0 , 6 8 0,70 0,72 0,73 0,74 0,75 0,76 0,78 0,79 10

11 0,46 0,49 0,53 0,55 0,58 0,60 0,62 0,64 0,65 0 , 6 6 0,67 0 , 6 8 0,69 0,70 0,71 11

12 0,42 0,45 0,48 0,50 0,52 0,54 0,56 0,57 0,58 0,59 0,60 0,61 0,61 0,63 0,63 12
13 0,37 0,40 0,42 0,44 0,46 0,48 0,49 0,50 0,51 0,52 0,53 0,54 0,54 0,55 0,56 13
14 0,33 0,35 0,37 0,39 0,40 0,41 0,42 0,43 0,44 0,45 0,45 0,46 0,46 0,47 0,48 14
15 0,27 0,29 0,31 0,33 0,34 0,34 0,35 0,36 0,37 0,37 0,38 0,39 0,39 0,40 0,40 15
16 0 , 2 2 0,24 0,25 0,26 0,27 0,28 0,28 0,29 0,30 0,30 0,30 0,31 0,31 0,32' 0,32 16
17 0,17 0, 18 0,19 0 , 2 0 0 , 2 1 0 , 2 1 0 , 2 1 0 , 2 2 0 , 2 2 0,23 0,23 0,23 0,23 0,24 0,24 17
18 0 , 1 2 0,13 0,13 0,14 0,14 0,14 0,14 0,15 0,15 0 , la 0,15 0,16 0,16 0 , 1 6 0,16 18
19 0,06 0,06 0,06 0,07 0,07 0,07 0,07 0,08 0,08 0,08 0,08 0,08 0,08 0,08 0,08 19

К на й д е  ii ii o u с о д е р ж a II и ю с у X II > в с 1Д е с т в II у Ж Н 0  п р i б а в и т ь
21 0,06 0,07 0,07 0,07 0,07 0,08 0,08 0,08 0,08 0,08 0,08 0,03 0,08 0,08 0,08 21
2 2 0, 13 0,13 0, 14 0,14 0,15 0,15 0,15 0,15 0,15 0,16 0,16 0,16 0,16 0,16 0,16 2 2

23 0,19 0 , 2 0 0 , 2 1 0 , 2 2 0 , 2 2 0,23 0,23 0,23 0,23 0,24 0,24 0,24 0,24 0,24 0,24 23
24 0,26 0,27 0,28 0,29 0,30 0,30 0,31 0,31 0,31 0,31 0,31 0,32 0,32 0,32 0,32 24
25 0,33 0,35 0,36 0,37 0,38 0,38 0,39 0,40 0,40 0,40 0,40 0,40 0,40 0,40 0,40 25
26 0,40 0,42 0,43 0,44 0,45 0,46 0,47 0,48 0,48 0,48 0,48 0,48 0,48 0.48 0,48 26
27 0,48 0,50 0,52 0,53 0,54 0,55 0,55 0,56 0,56 0,56 0,56 0,56 0,56 0,50 0,56 27

М
ет

оди 
определени.ч 

сухих 
вацест

в 
или 

влпги



Продолжение табл. 7

Температу- 
ра в °С

Соцержание сухих нешесто n продукте d '70
Тсмперату 

ра d С°0 5 ю 15 2 0 25 30 35 •10 4 5 50 55 60 65 70

28 0,56 0,57 0,60 0,61 0,62 0,63 0,63 0,64 0,64 0,64 0,64 0,64 0,64 0,64 0,64 28
29 0,64 0,66 0,68 0,69 0,71 0,72 0,73 0,73 0,73 0,73 0,73 0,73 0,73 0,73 0,73 29
30 0,72 0,74 0,77 0,78 0,79 0,80 0,80 0,81 0,81 0,81 0,81 0,81 0,81 0,81 0,81 30
31 0,78 0,78 0,78 0,81 0,81 0,81 0,81 0,81 0,81 0,81 0,81 0,81 0,81 0,81 0,81 31
32 0,90 0,90 0,90 0,88 0,88 0,88 0,88 0,84 0,84 0,84 0,84 0,84 0,84 0,84 0,84 32
33 1,01 1,01 1,01 0,95 0,96 0,96 0,96 0,91 0,91 0,91 0,91 0,91 0,91 0,91 0.91 33
34 1,12 1,12 1,12 1,03 1,03 1,03 1,03 0,95 0,95 0,95 0,95 0,95 0,95 0,95 0,95 34
35 1,24 1,24 1,24 1,10 1,10 1,10 1,10 1,01 1,01 1,01 1,01 1,01 1,01 1,01 1,01 35
36 1,31 1,34 1,34 1,19 1,19 1,19 1,19 1,06 1,06 1,06 1,06 1,06 1,06 1,06 1,06 36
37 1,44 1,44 1,44 1,25 1,25 1,25 1,25 1.13 1,13 1,13 1,13 1,13 1,13 1,13 1,13 37
38 1,54 1 54 1,54 1,34 1,34 1,34 1,34 1,19 1,19 1,19 1,19 1,19 1,19 1,19 1,19 38
39 1,64 1,64 1,64 1,42 1,42 1,42 1,42 1,26 1,26 1,26 1,26 1,26 1,26 1,26 1,26 39
40 1,74 1,71 1,74 1,51 1,51 1,51 1,51 1,32 1,32 1,32 1,32 1,32 1,32 1,32 1,32 40
41 1,83 1,83 1,83 1,60 1,60 1,60 1,60 1,40 1,40 1,40 1,40 1,40 1,40 1,40 1,40 41
■12 1,92 1,92 1 92 1,68 1,68 1,68 1,68 1,48 1,48 1,48 1,48 1,48 1,48 1,48 1,48 42
43 2,02 2,02 2,02 1,77 1,77 1,77 1,77 1,56 1,56 1,56 1,56 1,56 1,56 1,56 1,56 43
44 2,11 2,11 2,11 1,86 1,86 1,86 1,86 1,65 1,65 1,65 1,65 1,65 1,65 1,65 1,65 44
45 2,20 2,20 2,20 1,95 1,95 1,95 1,95 1,74 1.74 1,74 1,74 1,74 1,74 1,74 1,74 45
46 2 28 2,28 2 28 2 06 2,06 2,06 2,06 1,83 1,83 1,83 1,83 1,83 1,83 1,83 1,83 4П
47 2,36 2,36 2’36 2,18 2,18 2,18 2,18 1,93 1,93 1,93 1,93 1,93 1,93 1,93 1,93 47
48 2,44 2,44 2 44 2,29 2,29 2,29 2,29 2,02 2,02 2,02 2,02 2,02 2,02 2,02 2,01 48
49 2,52 2,52 2,’52 2,41 2,41 2,41 2,41 2,12 2,12 2,12 2,12 2,12 2,12 2,12 2,12 49
50 2,59 2,59 2,59 2,52 2.52 2,52 2,52 2,22 2,22 2,22 2,22 2,22 2,22 2,22 2,22 50
* Попраики в пмтсрвале 3 0 -SC" рпэра^ютлньг в м и м и ч р с к о м  лаборгторпи ВНИИКОПа, С. М. Немец.
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Изменение концентрации раствора приводит к смешению гра- 
иицн светотени и изменению положения подвижного фотоэле- 
мента.

Рефрактометрирование ведется с монохроматнческим коротко- 
е о л н о в ь ш  источником света, которьш служит ртутно-кварцевая 
лампа (в некоторнх рефрактометрах натриевая лампа), что по- 
вмшает точность замеров, так как увеличивается разность пока- 
зателей преломления, соответствуюших изменениям концентрации 
сухих вешеств.

Рефрактометр монтируется в вакуум-вьшарной установке и по 
достиженни заданной кокцентрации сухих вевдеств (например, 
30%) автоматический клапан открьгвается и насос огкачивает 
пасту для расфасовки.

Описание конструкций таких рефрактометров имеется в лите- 
ратуре [57, 72], один из них разработан на кафедре автоматизации 
производства ОТИПХП [35, т. 22, № 9, 1957],

Для пересчета на показатель преломления используют прила- 
г а е м и е  к рефрактометрам таблицьк



ГЛАВА ЧЕТВЕРТАЯ

М Е Т 0 Д Ь 1  О П Р Е Д Е Л Е Н И Я  К И С Л О Т Н О С Т И  И С П И Р Т А

Определение обшей (титруемой) кислотности, активной кис- 
лотности (pH) и количества летучих кислот является обязатель- 
нь1М д л я  установления доброкачественностн многих видов кон- 
сервного с ь ф ь я ,  полуфабрикатов и готовнх продуктов; кроме того, 
^ти показатели позволяют вьшвить неправильности в ведении тех- 
нологического процесса.

Для некотормх видов консервов, например плодовмх сокоз, 
большое значение имеет также определение содержания спирта.

ОПРЕДЕЛЕНИЕ ОБ1ЦЕИ (ТИТРУЕМОЙ) КИСЛОТНОСТИ

Многие органическне кислотн, растворимне в воде, являются 
химическими компонентами самь;х разнобразнььх пишевнх про- 
дуктов.

В различннх плодах н овошах присутствуют не только свобод- 
iibie кислотн, но нередко и их кисльге соли. Наиболее распростра- 
ненм яблочная п лимонная кислотн.

СН3—СООН
СН2—СООН

СНОН-СООН
Яблочная кнслота

он
/
\ соон

сн2—соон
Лн.мопная кнслота

В винограде в значительном количестве содержится винная 
(диоксиянтарная) кислота. В красной смородипе, крнжовнике, 
бруснике, айве, черешне и других плодах она находится в неболь- 
ших дозах. Наряду с указанньши кислотами в плодах и овотах  
обнаруживается незкачительное количество бензойной кислоть! 
(брусника ii клюква). салициловой или о-оксибензойной (малина, 
земляника, вишня), янтарной (смородина и черешня), борной 
(груша), шавелевой (тавель).

Основной кислотой мясо-рмбной продукции является молоч- 
мая кислота (СН3—СНОН—СООН).
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Количество кисли.ч составнь1.\ частей продукта — обшая кис- 
лотность — колеблется в довольно широки.х пределах. В сшрье 
эти колебания зависят от сорта, зрелости, климатических условин 
н других факторов.

Кислотность готовой консерзной продукции зависит от вида 
и качества сьфья, рецептурм (например, для маринадов) н техно- 
логического процесса (для квашеннх продуктов и т. д.).

Обшая к и с л о т н о с т ь  овоицннх консервов допускается н е  више 
0,7% (в пересчете на яблочную кислоту), томатннх заливок рнб- 
ннх консервов — не внше 0,5% и маринадньлх заливок — не вмше 
2% (в пересчете на уксусную кислоту). Кислотность плодовнх 
соков должна бьггь не менее: для виноградного 0,2%, яблочного 
0,3%, манддринового 0,5%, апельсинового и вишневого 0,8%, чер- 
носмородинового 1,5%, клюквенного 2,2%-

Методн определекия обтей кислотности в зависимости от ха- 
рактера и консистенции объектов сводятся либо к непосредствен- 
ному титрованию продукта (иногда после разбавления водой), 
либо к титрованию фильтрата, полученного после настаивания 
продукта с водой при частом взбалтьшании или после вьпцелачи- 
нання кислот и кислнх солей из продукта при нагревании.

Қоличество пошедшей на титрование шелочи пересчитьтают 
на кислоту, преобладаювдую в продукте, или, для удобства срав- 
нения кислотности разннх продуктов, на одну какую-нибудь кис- 
лоту.

Для получения более точннх и сравниммх ме^кду собой резуль- 
татов, при затрате к тому же минимального количества времени, 
кеобходимо соответственно подобрать количественнме соотноше- 
ния между анализируемнм вешеством и водой, служашей для 
извлечения, подобрать подходяший метод вьпцелачивания и спо- 
соб титрования. Чтобн полученная погрешность не превншала 
допустимой, необхпдчмо на титрование расходовать не менее
о мл 0,1 н. шелочи. Эю же следует учитьшать и при отборе нуж- 
иого объема фильтрата для титрования.

За время, затрачиваемое для настаивания исследуемого про- 
дукта с водой, в раствор должнн перейти все кислме составнне 
части консервов. Кислотм, содержавдиеся в консервах, хорошо 
растворяются в воде и в течение 20—30 мин настаивания боль- 
шей частью полностью переходят в водную вмтяжку. Применение 
метода непрернвного взбалтнвания сократает длительность вьь 
шелачиваиип, ио увеличивает премя фильтрования, причем нногда 
пслучаются мутнне, кечетко титруюшиеся фильтратш.

Внбор индикатора (лакмус, азолитмин, фенолфталеин и др.) 
должен бьиь обоснован. Для бесцветних или слабо окрашенннх 
растворов в качестве индикатора большей частью применяют фе- 
нолфталеин. Вообше титрование слабнх кислот необходимо про- 
водить в присутствии таких индикаторов, окраска которнх изме- 
няется при слабошелочкой реакции.
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Таким требованиям удовлетворяет фенолфталеин (а также 
тимолфталеин, алкалисиний), которьш прн pH около 8,2 меняет 
окраску, при этом устанавливается действительное окончанпе нэп- 
трализация свободньух кнслст.

При примененип в качестве пндикатора фенолфталемпа сле- 
дует учитмвать, что он обесцвечивается угольной кислотой, вслед- 
ствие чего жидкость 1;адо титрсвать при нагревании. Необходимо, 
однако, избегать кипячения жидкости, так как консервм почти 
всегда содержат летучие кислоть;.

Весьма распространенпне в аналитическом практике спльнме 
индикаторн (метиловмй оранжевьш, метиловьш красннй, конго 
красньш и в известной степени лакмус) для нашнх целей непри- 
годнн. Значение pH, при которнх эти индикаторн изменяют свою 
окраску (метиловьш оранжевьгй при pH 3,1—4,4), евде не указм- 
вает на полную нейтрализацию слабнх органических кислот. Ре- 
зультатн анализа при таком способе титрования всегда будут 
приуменьшенн.

Определение обвдей кнслотности особенно затруднительно в 
связи с тем, что воднме внтяжки консервов почти всегда мутнн 
и довольно интенсивно окрашенн. Практикуюшиеся при окрашен- 
пь!х жидкостях, например томат-пасте, значительное разбавление 
и примеиение 5—6 капель фенолфталенна может привести к по- 
грешности.

Нечеткость титрования часго обусловлнвается тем, что при 
изменении pH меняется окраска не только индикатора, но и при- 
родннх красяших вешестЕ исследуеммх продуктов. В такмх слу- 
чаях титрование проводмтся с контролем, для сравнения берут 
колбочку, содержавдую испнтуемьш раствор и индикатор. При 
изменении цвета анализируемого раствора по сравнению с кон- 
тролем титрование заканчивают. Установление конца реакции 
облегчается в том случае, если в качестве индикаторов приме- 
няют алкали синий 6В (2%-ньш спиртовой раствор) или тимол- 
фталеин.

В последнсе время в практику вподятся флуоресцируюшие ин- 
дикаторм.

Обшая кислотмость консервированнмх продуктов определяется 
следуюшим способом. Навеску средней пробн в 20 г отвешивают 
в стаканчике или фарфоровой чашечке на технохимических весах 
с точностью до 0,01 г и без потерь переносят, смивая дистилли- 
рованной водой, через воронку в мерную колбу емкостью 250 мл. 
Колбу доливают дистиллнрованной водой (с температурой 80°С) 
приблизительно до 3Л объема, хорошо встряхивают и оставляют 
на 30 мин , время от времени встряхивая.

Колбу охлаждают под краном до комнатной температури, до- 
ливают дистиллированной водой до метки и, закрмв пробкой, 
хорошо перемешивают содержимое. Затем жпдкость фильтруют 
через сухой складчатнй фнльтр в сухой стакан или колбу. После
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этого берут пипеткой 50 мл фильтрата и переносят в коническую 
колбу емкостью 200—250 мл, прибавляют 3—5 капель 1%-ного 
спиртового раствора фенолфталеина и титруют 0,1н. раствором 
едкой аделочи.

Для окрашенннх растворов конец титрования устанавливают 
no чувствительной лакмусовой бумажке.

Обшую кислотность ЕЬфажают в процентах (*), считая на со- 
ответствуюшую кислоту. Внчисление производят по формуле:

где: п — число миллилитров точно 0,1н. раствора шелочи;
Т — титр 0,1 н. раствора шелочи по соответствуюшей кислоте:

a — навеска (или взятьш объем для жидких продуктов) ис- 
пьиуемого вешества.

Если фильтрат сильно окрашен, его разбавляют, доливая пе- 
ред титрованием в коническую колбу приблизительно такой же 
объем дистиллированной водн.

Для определения обшей кислотностн жидких продуктов (сок, 
рассол, заливочная жидкость и т. п.) в мерную колбу на 250 мл 
отмеривают пипеткой 20 мл жидкого продукта, доливают дистил- 
лированной водой до метки, хорошо перемешивают и затем от- 
бирают 50 мл в коническую колбу для титрования.

При другом соотношении объема всей внтяжки и объема, 
взятого для титрования, вместо числа 5 в формулу расчета под- 
ставляют другую величину.

Для томат-пюре предложен метод, в котором фильтрование 
замекено центрнфутированием. Это, несомненно, сокрашает время 
аналпза. Для лнализа отбирают из банки 50—60 г пюре и переме- 
шивают в ступке. Из подготовленного к анализу образца отбирают
1—2 г, которне в теченне 6—8 мин взбалтмвают с 70—80 мл водм 
п мерной колбе емкостьга 100 мл. После доведения содержимого 
колбн дистиллированной водой до метки в центрифужную пробир- 
ку отмеривают около 15 мл вьггяжки и центрифугируют. Из этого 
количества отбирают 10 мл для титрования 0,25 н. шелочью в 
присутствин фенолфталеина.

Тнтроваине окрашенкь:х вьияжек в присутствии флуоресци- 
руюшего нндикатора (15 капель 1%-ного спиртового раствора 
p-метилумбелиферона) следует вести на темном фоне (под колбу 
подкладмвают черную бумагу) до появления в момент нейтрали- 
зации заметной флуоресценции раствора.

пТо-100х
a

яблочной
лимонной
уксусной
молочной
винной

0,0067
0,0064
0,0060
0,0090
0,0075
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ОПРЕДЕЛЕНИЕ ОБ1ДЕИ КИСЛОТНОСТИ ФИЗИКО-ХИМИЧЕСКИМИ
МЕТОДАМИ

Все модификации метода определеиня обшеп кнслотности не- 
посредственньш титрованием шглочью мутнмх и интенсмвпо окра- 
шенннх растворов дают значительнне погрешности. В таких слу- 
чаях можно применять (но эго еоде практикуется сравнительно 
редко) физико-химические методн электрометрического титрова- 
ния, к KOTopbiM относят кондуктометрическое и потенциомегри- 
ческое титрование; электрометрическое титрованне можно про- 
водить на потенциометре МОСКИП.

Кондуктометрическое титрование. Метод основан на опрсде- 
лении электропроводности исследуемнх растворов при титрова- 
нии их телочью. Электропроводность оказьшается наименьшей 
м момент нейтрализации, а затем, rio мере пакопления в растворе 
избнтка гидроксильннх ионов, снова резко повьгшается. Точка 
перелома электропроводности (ее наимекьшая величина) и слу- 
жит признаком окончания титрования.

Такое измепение электропроводности объясняется тем, что 
скорость передвижения водородннх и гидроксильннх ионов яв- 
ляется нанбольшей по сравнению с другими катио?:ами и аниона- 
ми. Bd время нейтрализации наиболее подвижнне водородньге 
noH bi заменяются менее подвижньгми катионами, поэтому электро- 
проводность непрернвно понижается до момента окончапия ней- 
трализации. При малейшем избитке прибавляемой шелочи в рас- 
творе появляготся гидроксильнме ионн, и электропроводность 
поэтому резко увеличквается. Нанося на ось абсцисс количество 
миллилитров ш.елочи. а. на ось ординат — величинм электропро- 
водностй, можно получить кривую хода титрования. Таким обра- 
зом, показатель электропроводности заменяет при определении 
обшей кислотностм действие индикаторов. Следует иметь в виду, 
что резкая точка перелома свойственна только сильннм кислотам 
и основаниям. При взаимном титровании различнон сили кислот 
н оснований (характерно для пишевььх продуктов) условия ста- 
новятся более сложннми, и кривая титрования обьгчно получается 
иолее плавной, без резкон точки перелома.

Приводим описание метода электрометрпческого титрования, 
применяемого при исследованни окрашенннх вьияжек. Этот ме- 
тод с 1940 г. является стандартньш.

Схема прибора для электрометрического титрозания изображе- 
на на рис. 18.

Коническую колбу емкостью 250—300 мл, служавдую сосудом 
для титрования, закрнвают пробкой с тремя отверстиями и про- 
дольнмм боковьш вмрезом п о  всен длмне пробки для вььхода воз- 
духа. Одно из отверстий предназначается для стеклянной трубки 
с краном (диаметр трубки 0,8— 1 см, длина 15—20 см) , другое — 
для платинового электрода и третье — для насадки бюретки
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(стеклянная трубочка с оттянутьш концом длиной 8— 10 см, на- 
детая на конец бюретки при помовди каучуковой трубки).

В стеклянную трубку с краном наливают 5—8 мл насьоден- 
ного раствора хлористого калия KC1, нейтрализованного 0,01 н. 
раствором телочи по фенолфталеину до слабо-розового окраши-

вания. Раствор KC1 должен 
заполнить конец трубки ни- 
же крана так, чтобм в труб- 
ке не оставалось пузнрьков 
воздуха.

В трубку с раетвором 
KC1 опускают второй пла- 
тиновьш электрод. Плати- 
новне электродм состоят из 
платиновой проволочкн, 
впаянной в стеклянную 
трубку диаметром 0,5 см. 
длиной 15—20 см. Проволо- 
ка должна внступать на- 
ружу на 0,2—0,3 см. В тру- 
бочки электродов налива- 
ют слой ртути вмсотой 5— 
8 см, в которьш опускают 

зачишенньш конец звонковой проволоки. Чтобм ртуть не внли- 
валась, трубки электродов сверху заливают менделеевской замаз- 
кой. Один из электродов при помовди звонковой проволоки при- 
соединяют непосредственно к одному из контактов чувствитель- 
ного гальванометра, другой — к одному из зажкмов телеграфного 
ключа или звонковой кнопки и соединяют с другим контактом 
гальванометра.

Жндкость, прсдпазначсиную для тптровапия, отмернвают пи- 
петкой на 25 или 50 мл в коническую колбу. Обш.ий объем 
жидкости в колбе должен бьтть 50 мл\ поэтому если для титрова- 
пия берут меньшее количество, то добавляют прокипяченную дис- 
тиллированную воду. В жидкость всьтают на кончике ножа хин- 
гидрон, и содержимое осторожно размешивают, вравдая колбу.

Немного хингидрона всьшагат также в трубку с раствором хло- 
ристого калкя и перемешивают вставленнмм туда платиновнм 
электродом. Колбу згкрьшзют пробкоп так, чтобн конць: встав- 
ленннх в нее электрода и трубки с раствором КС! бнли погру- 
женм в титруемую жидкость.

Насадку бюретки, наполненную 0,1 н. раствором шелочи, 
ьставляют в третье отверстие пробки. Насадка должна бнть за- 
полнена раствором шелочн так, чтобн в ней пе оставалось пу- 
зьфьков воздуха.

Сначала п у т е м  нажатт.я ключа и л и  к н о п к и  п р о в е р я ю т  д е й с т -  
в и е  п р и б о р а .  Стрелка гг1Л ь в а н о м е т р а  д о л ж н а  п р и  этом о т к л о -

Рис. 18. Схема прнбора для электро- 
метрического титрования.



Определение обцей кислотности физико-химическими методами 61

ннться от нулевого положения. Затем титруют в колбе жидкость, 
приливая из бюретки вначале по 2—3 капли, а в конце по одной 
капле 0,1 н. раствора телочи. После каждого прибавления телочи 
жидкость в колбе взбалтнвают и нажимают ключ. Титрованне 
считают оконченньш, когда пссле нажатия ключа стрелка галь- 
ванометра остается непо- 
движной. После этого отме- 
чают по бюретке числомил- 
лилитров 0,1 н. раствора 
телочи, израсходованннх 
на титрование, и произво- 
дят расчет.

Платиновьге электроди 
по окончаиии работм тш,а- 
тельпо промьтают дистил- 
лированной водой и остав- 
ляют погруженньши ib воду 
на все время, в течение ко- 
торого прибор не работает, 
а тормоз стрелки гальвано- 
метра поднимают, закреп- 
ляя ее в неподвижном по- 
ложении.

Методн количественно- 
го определения отдельнмх 
оргапических кислот— ли- 
монион, яблочной, винной и 
вдавелевой — при их совместном присутствии данн в работах С а-  
бурова с сотрудниками [68].

Для этих же целей можно применить метод хроматографии на 
бумаге [10, 74] или полярографии (например, для определения 
винной кислотьг в винах и соках [17]).

Потенциометрическое титрование. Показатель концентрации 
водородннх иопов в процессе нейтралкзации по ходу титрования 
меняетсл иезначительно и постепенно. Резкое изменение концен- 
трации водородннх ионов наступает в момент окончамия реакции 
пейтралмзации всех кисльгх составнььх частей продукта. Такой 
ход титрования можко изобразить графически (рис. 19). В этом 
случае на оси абсцисс откладнвают количество мпллилитров при- 
бавленной при титровании ш.елочи, а на оси ординат — соотвег- 
ствуюшие им значения pH постепенно нейтрализуемнх растворов.

Из pnc. 19 видно, что при титровании слабьгх кислот скачок 
начииается при более вмсоком значении pH, и эквивалентность 
сс телочью достигаегся при pH, сдвинутьгх в сторону вделочной 
реакции средн. Пользуясь этнми кривьши, можно при опреде- 
леним кпс*чотности исследуемнх растворов титровать их до pH, 
соответствугашего их эквивалентной точке.

ЗкШалент uiemuu

Рнс. 19. Кривме потепцисмстрического 
титрования.
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Израсходованное количество шелочи может бнть легко пере- 
считано на процентное содержамие кислот. Этот метод проверем 
п дает удозлетворительмне результатм при анализе многих коп- 
дитерских продуктов (18, т. VIII, № 3), причем титросание ве- 
дется до pH 7,5—7,6.

Применение этого достаточно бкстрого и точного метода в 
контроле консервного производства вполне возможно, но пред- 
варнтельно необходимо экспериментально установигь условня 
анализа и составить кривме титрования.

ОПРЕДЕЛЕНИЕ АКТИЗНОЙ КИСЛОТНОСТИ

Определяемая титрованием шелочью обшаи кислотность дает 
сумму всех кислнх составмх частей продукта, как находяшихс;| 
до титрования в ионизированном состоянии, так и тех, которше 
дают водороднне нонн в процессе титрования. Между тем, omy- 
шаемая вкусовая кислотность, направление и скорость различннх 
биохнмических и других химико-технологических процесссв (на- 
пример, в производстве пастилн, мармелада, джема, желе н др.). 
коррозия металлов в значительной степенн завнсят не от обтего  
количества кислот, а от той их части, которая находится в h o i i i i - 
зированном состоянии.

От концентрации свободннх водородннх ионов зависит актив- 
ность ферментов и жизнедеятельность микроорганизмов. Харак- 
тер микрофлорн, со своей сторонн, оказнвает решаютее влиянле 
на направление процессов изменения пиицевнх продуктов, в ча- 
стнссти процессов гниения мяса и рнбьь Таким образом, концен- 
трация водородннх ионов определяет характер продуктов распада 
к кграет важнейшую роль при >становлении режима стерилиза- 
ции консервов. Степень коррозии аппаратурн и тарн (следова- 
тельно, загрязненность консервов вредннми для здоровья метал- 
лами) 1 акл<е зависит от концентрации водороднмх ионов в про- 
дукте.

Величина концептрации водородних ионов вьфажается ее де- 
сятичньш логарифмом, взятьш с обратньш знаком, и обозначается 
символом pH.

Для нейтральньгх растворов pH равно 7; для нейтральной водь! 
прн 22°С ионное произведение составит

(Н+)(ОН-) -  10 -ч .

Величина pH характеризует кислотность и телочнссть средьк 
так как, логарифмируя данное нонное произведение, получаем, 
что сумма водороднььх и гидроксильннх показателей рМ +  рОН =  
=  14. Таким образом, зная pH растЕора, по разности можно уста- 
новить рОН и, наоборот, по гидрокснльному показателю лсгко 
можно найти водородньш показатель. Отсюда также внтекает, 
что в кислнх растворах рН <7, а рОН>7, в то время, как в ше- 
лочних растворах рН >7, а рОН<7.
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Величина pH сьфья и консервов колеблется в довольно широ- 
кнх пределах: в яблоках она составляет 2,50—4,64; черной смо- 
родине — 3,22; малине — 3,14; моркови — 6,77; огурцах — 6,92; 
томатах — 4,85; картофеле — 5,92; капусте — 6,32. Для консервов 
можно привести следуюшие значения величин pH: икра кабачко- 
ная 4,7; икра баклажанная 4,5; рнба в томатной заливке 5,5; мя- 
со с горохом 6,6; компотн 4,5; томат-паста 3,5 и т. д.

Для определения pH пользуются различньши модификациями 
электрометрического и колориметрического методов.

Возможность применения потенциометрического титрования 
не ограничивается определением кислотности. Потенциометр поле- 
зен при йодометрических титрованиях, определении сахара н др. 
[85],

Определение активной кислотности электрометрическими 
методами

Электрометрический, нли потенциометрический, метод опреде- 
ления pH основан на сушествуюшей зависимости между электро- 
движушей силой гальванического концентрационного элемента 
(из одного металла) и концентрацией свободннх водородннх 
ионов в растворе.

Потекциометрический метод. Простейший метод измерения 
э. д. с. концентрационной цепи заключается в соединении обоих 
электродов через вольтметр, которьш непосредственно показш- 
вает величину э. д. с. элемента. Этот метод, однако, из-за непре- 
рьшного расходования тока во время измерения при весьма низ- 
ких значениях силь! тока в кониентрационном элементе дает зна- 
чительную погрешность в результатах измерения э. д. с. Чтобм 
избежать получения пониженннх результатов анализа, э. д. с. 
псследуемой гальванопарм уравнивагат с протнвоположно направ- 
ленной э. д. с. Величину этой противоположной э. д. с. можис 
легко изменять, и ее подбирают так, чтобм в цепи практически 
вовсе не бьгло тока. Стрелка гальванометра (нуль-инструмепта) 
показмвает, что обе э. д. с., искомая и противоположная ей, равньь 
Такой метод определения э. д. с. применяется в потенциометрах и 
nociiT названне компенсационного метода. Схематически установ- 
ка изображена на рис. 20.

Батарею из сухих элементов или аккумулятор Ва и источник 
противоположной э. д. с. соединяют с обоими концами мостика 
Уитстона АВ. Измеряемьш элемент Ех включают в боковую цепь 
таким образом, чтобь1 его положительний полюс присоединился 
к тому кокцу мостика Уғлстона (нулевая точка шкалн А), к ко- 
торому подведен положительннй ток батареи. Отрицательннн 
полюс неизвестного элемента Ех  соединен через гальванометр 
с ползунком С мостика.
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Из рис. 20 видно, что ток, поснлаемьш исследуемьш элемен- 
том, по направлению протнвоположеи току, исходяшему от бата- 
реи или аккумулятора. После включення всех коитактов пере- 
двигают ползунок С вдоль проволокм мостика и останавливают 
t ' а TOLi точке, при которой гальванометр покажет отсутствие тока 
в цепи. В этой точке э. д. с. исследуемого элемента Ех будет равна

/f

Рис. 20. Схема установки для компенсационпого метода.

э. д. с. между точками А и С (£ Ас)• Так как э. д. с. между точка- 
ми А и В равна э. д. с. батареи, то получаем на основе закона 
Ома такое отношение:

Если известна э. д. с. батареи (или аккумулятора), то можно 
легко внчислить э. д. с. исследуемого гальванического элемента. 
Ввиду изменчивости э. д. с. аккумулятора необходимо до включе- 
кия в цепь испмтуемого элемента включить нормальньш элеменг, 
э. д. с. которого точно известна. Обьшно для этой целн применяют 
элемент Вестона, э. д. с. которого при 18—20° С равна 1,0183 e.

Проводя измерение, находят иа мостике точку D (не показан- 
ную на рис. 20, где компенсируются э. д, с, элемента Вестона и 
аккумулятора (или батареи).

После этой вспомогательной операцнп элемент Вестона уда- 
ляют из цепи и вместо него включают исследуомьгй элемент. 
Затем, как обнчно, при помоши ползунка С находят на мостике 
точку, где потенциал цепи компенсируется потенциалом аккумуля- 
тора. Из полученннх данннх составляется следуютее отношенпе:

^В естон  ^ A D
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откуда
Е х =  1 , 0 1 8 3 ^ .

' AD

Соотношение э. д. с. (разность потенциала) и pH определяют 
по формуле:

рН =
0,0577

Вариантом водородного электрометрического метода опреде- 
ления pH является х и н г и д р о н н и й  м е т о д ,  при kotodom вме- 
сто струи водорода в жидкость вводятся несколько кристаллов 
хингидрона (до прекрашения растворения). Последний при рас- 
творении в воде диссоцинрует таким образом:

НС^СН
СОН

НСУ^СН

н ц ^ с н
сон

сон
нс/чсн

со  
нс<"хсн

н с ц ^ с н НСХ / СН
со

Хннгндрон

сон
Гидрохинон X l IH O H

Гидрохинон как слабая кислота диссоциирует так: 

CGH4 (ОН)2 —  C6Ht0 2 -  +  2Н+.

Хинон, приобретая два электрона, восстанавливается 

QH A  + 2е —> C6H40 ] -  

и при наличии ионов Н образует гидрохинон 

QH.O^- + 2Н+ —  С6Н4 (ОН)2;

следовательно, образуготаяся равновесная окислительно-восстано- 
вительная система СеН40 2 +  Н2 ^  С6Н4(ОН)2 является непрермв- 
HbiM и хорошим поставшиком водорода для платинового электро- 
да при постоянной концентрации.

Основная формула расчетов pH при работе хингидронннм ме- 
тодом меняется, потому что потенциал хингидронного электрода 
при 18° С более положителен, чем потевдиал водородного электро- 
да, и отличается от последнего на 0,7044 в. Разность потенциалов 
между хингидронньш и стандартньш каломельньш электродами 
вьфажается следуюшим уравнением:

^ н а б л  =  ^ х и н г - ^ с т а н д  =  0,7044 +  0,0577 l g  [H +]_  Я станд.
3 А. Т. Марх, P. В. Кржевова
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Принимая во внимание, что каломельньш электрод внзмвает 
увеличение разности потенциалов сравнительно с водородньш на 
0,2503 в, а в отношении хингидронного дает уменьшение на 
0,4541 в (0,7044—0,2503), получаем

— ig[H+] =  pH =  ° ’45041д~- ^ ^  (при Т =  18°С).

Применение хингидронного электрода, однако, ограничено и 
при величине pH внше 8 пользоваться им не рекомендуется.

иля нострой 
HUnOHODMQflb 
чому злементу

й л я
измерения

1
н

1
'
1 ♦ !

Рис. 21. Электросхема потенциометра МОСКИП.

Иногда хингидронньш электрод применяют для анализа более 
шелочнмх жидкостей, в этом случае при расчете pH вводят aic- 
циальньге поправки. В контроле консервного производства pH 
вьше 8 почти никогда не встречается.

Для измерения э. д. с. и внчисления pH весьма удобно пользо- 
ьаться потенциометрами.

Из различннх систем потенциометров для определения э. д. с. 
кратко остановимся на описании потенииометров МОСКИП, изго- 
товляемнх в основном для предприятий пишевой проммшлен- 
ности.

С другими типами поленциометров можно знакомиться по прn- 
лагаемьш к ним инструкциям.

Потенциометр МОСКИП [4], Из вьшускаеммх моделей потен- 
ииометров (П-4, ламповнх потенциометров ЛП-3, ЛП-4, ЛП-5 
и др.) остановимся на описании распространенной модели П-4.

Принципиальная электросхема изображена на рис. 21.
Разность потенциалов двух электродов, погружаемнх в испьь 

туеммй раствор, определяют по величине pH и внражают в воль-
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тах. Прибор градуирован в милливольтах: диапазон его измере- 
ний ссставляет от 0  до 1 1 0 0  мв, причем сотни милливольт отсчи- 
тьтаются по ползунку коммутатора с точностью ± 1  мв при 
температуре окружаютего воздуха 15—25° С и относительноп 
влажности в пределах 40—60%. Этой моделью потенциометра 
можно определять величинн pH растворов в пределах от 0 до 
13 с погрешностью ±0,02.

Т е х н и к а  о п р е д е л е н и я .  Приступая к работе, присоеди- 
;;яют к клеммам b (см. рис. 2 1 ) в цепи настройки сухой элемент 
капряжением 1,16—2  в, емкостью не менее 1 0  а -ч, а к клеммам 
НЭ — электродм нормального элемента. Затем устанавливают 
ручку переключателя со стрелкой так, чтобн острие бмло направ- 
лено на индекс Н и, подбирая штепселями сопротивления Ru Rt, 
Re и Rs, достигают полной компенсации обеих э. д. с., что обна- 
руживается по отсутствию отклонений стрелки гальванометра (ос- 
тается на 0 ) при отрнвистом нажатии кнопки К.

Путем регулирования юстировочного сопротивления Ri в ком- 
мутаторе Rs устанавливают падение напряжения, равное 1 0 0 0  мв. 
После этого ручку переключателя поворачивают в обратную сто- 
рону, устанавливая стрелку на иидекс Р, включив, таким обра- 
зом, в цепь прибора электродм с испнтуемьш раствором ЭЛ.

Нажимая кнопку К и регулируя величиньг включенннх сопро- 
тивлений Rs коммутатора и R6 реохорда, добиваются момента 
компенсации, то есть неподвижности стрелки на 0 шкалн гальва- 
нометра Г (так же, как при настройке прибора). Параллельно рео- 
хорду включают сопротивление Rs, служатее для подгонки па- 
дения напряжения на реохорде до 1 0 0  мв.

Все сопротивления потенциометрической цепи рассчитанн так, 
что в момент компенсации падение напряжения в коммутаторе 
Rs равно 1000 мв и на реохорде /?б— 100 мв. Избнток напряже- 
1'ия батареи падает на сспротивлениях ?̂i и R4.

Отсчитав показания потенциометра в милливольтах, находят 
по специальньш таблицам (приведенн в инсгрукции, прилагае- 
мой к каждому прибору) величинн pH для исследуемого раство- 
ра. Эти таблицн рассчитаньг на производство измерений при тем- 
мературе анализируемого раствора 18°С.

При других температурах вводятся соответствуюшие поправ- 
ки, также приведеннне в специальннх таблицах.

Пример 1. Требуется измерить pH раствора при температуре 18° С хингид- 
ронним методом. Полэунок коммутатора показьгвает 100 мв,  черточка над шка- 
лой — 45 мв\ следовательно, раэность потенциалов хингидронного и каломель- 
ного электродов для данного раствора равна 145 м в. Находим pH по таблице, 
приложенной к прибору,

140 мв
5 мв

pH 5,4430  
pH 0,0867

pH раствора при 18°С 5,3563 » 5 ,3 6
3*
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Даннмй пример можно решить по формуле:

0,4541 —  Е  
Р Н = ' 0,0577 (ПРИ 18° С)’

где Е  — показанпе прнбора в в.
Подставнв зиачеяпе Е  в формулу, подсчитмваем:

0,4541 — 0,145 0,3091
pH = ------- ---- -----------=  — —  =  5,3570 я  5,36.

0,0о77 0,0577

Пример 2. Требуется измерить pH раствора при температуре 23° С хингид- 
ронньш методом. Показания по шкале— 136' мв. Пользуясь таблицей, находим 
pH, равньш 5,512. Затем находим по таблице температурную лоправку для ин- 
тервала pH 5,5—6 , при 23° С она равна 0,110. Следовательно, раствор имеет 
pH 5,512 минус поправка; таким образом при 23° С pH растаора равен 5,402.

Пример 3, Надо определмть pH раствора при температуре 18° С водородннм 
методом. Ползунок коммутатора показнвает 700 и черточка над шкалой — 67. 
Следовательно, разность потенциалов водородного и каломельного электродов 
для данного раствора равна 767 мв.

Находим р.Н по таблице, приложенной к прибору,

для 760 м в  pH 8,83  
_______ . 7 ._________pH 0,12

при IS’ С pH раствора равен 8,95

Пример. 4. Надо определить pH жидкости, обладаювдей большим сопро- 
тивлением, например дистиллированной водн. В такой жидкости стрелка 
гальванометра ё потенциометре может нметь незначительное отклонение, и по- 
этому бйвает затруднительно отметить истинную точку. Для этого отмечаем 
крайние знач&ния на шкале, которше показала стрелка гальванометра при от- 
клонениях вправо и влево от 0, и находим среднее их значение. Так, определяя 
pH в дистиллированной воде при температуре 18° С хингидроннмм методом, 
производим отсчет вмшеуказаннмм способом и находим истинное значение pH 
испьиуемого раствора:

126 +  116-----------=121 мв.

Далее по таблице находим pH, равний 5,8.

Ламповий потенциометр МОСКИП (ЛП-5). Особенностью 
этой модели является ее большая чувствительность, обеспечиваю- 
шая точность пзмерения в средах с большим сопротивлением (на- 
пример, в маслах), а также универсальность, даювдая возмож- 
ность определять pH со стеклянньш, хингидронньш и другими 
электродами, входяшими в комплект прибора. Кроме измеритель- 
ного устройства, в приборе имеется двухламповьш усилитель по- 
стоянного тока ii стабилкзатор напряжения.

Диапазон нзмерений концентрации водородннх ионов от 0 
до 13, а диапазон измерений э. д. с. — от 0 до 1300 мв.

Кроме pH, на прнборе можно измерять окислительно-восста- 
новительньш и другие потенциали, а также производить потен- 
циометрическое титрование.
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Чувствительньш гальванометр позволяет обнаруживать в из- 
мерительной цепи ток 1 • Ю-11 a, а благодаря наличию в цепи 
очень малого тока практически исключаются явления поляриза- 
ции электродов, искажакицие результатн измерений.

Для определения pH в растворах, не содержаших сильннх 
скислителей и восстановителей, а также ионов некоторнх тяже- 
льгх металлов (медь, свинец, висмут и др.), могут применяться 
приборн более простой конструкции, назнваемне иономерами 
(например ИМ-2М завода электроприборов в Киеве). В буфер- 
iibix растворах погрешность не превншает ±0,3pH.

Иономер (рис. 22) построен по схеме милливольтметра с по- 
следовательно включенньш электродньш устройством и компенса- 
mioHHWM добавочньш сопротивлением [98], Электродное устрой- 
ство сосгоит из насьпденного хлорсеребряного полуэлемента и 
сурьмяного электрода с бсльшой рабочей поверхностью. Иономер 
не требует внешних источников электрического питания.

В усовершенствованной конструкции иономера устраненн недо- 
статки, связаннне с работой хлорсеребряного полуэлемента и не- 
стабильностью показаний из-за изменений внутреннего сопротив- 
ления гальванической цепи.

Подробное описание конструкций и способа проведения изме- 
рений дается в инструкции к иономеру.

Қолориметрический метод. При колориметрических методах 
анализа сопоставляют интенсивность окраски стандартннх раство- 
ров с известной концентрацией красяших ветеств и растворов 
с неизвестной концентрацией тех же красяших вевдеств.

В отличие от многих методов химического анализа при коло- 
риметрировании количественное определение вевдества произво- 
дится без его вмделения из раствора.
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Известно, что поглошение света, проходяшего через слой окра- 
шенной жидкости, пропорционально концентрации окрашенного 
растворенного вешества.

Таким образом, два образца одного и того же продукта с раз- 
iibiMH концентрациями красяшего вешества (Сi и С2) только 
тогда будут показьшать одинаковую интенсивностъ окраски, ког- 
да BbicoTbi их слоев (h\ и h2) будут обратно пропорциональнн 
этим концентрациям. Математически эта зависимость может бьиь 
сформулирована так:

откуда

С — C2h2>

С , = - ^ -  и С2=
Л, 2

При колориметрировапии необходимо следнть, чтобн темпера- 
тура исследуемого и стандратного растворов не отличалась более 
чем на 3°, потому что разница в температуре заметно влияет на 
процесс адсорбции света.

Фильтрация испьгтуемого раствора перед колориметрирова- 
иием может явиться источником погрешностен: волокна фильтра, 
попадая в раствор, поглотают лучи света и изменяют интенсив- 
ность окраски. Чтобн избежать ошибки, целесообразно фильтро- 
вать также и стандартнме растворьк

В колориметрии применяются два основнььх метода.
П о  п е р в о м у ,  так назьтаемому м е т о д у  у р а в н и в а н и я ,  

окраску анализируемого и стакдартного растворов сравнивают 
в специальннх приборах— колориметрах. В два цилиндра колори- 
метра вливают испмтуеммй и стандартньгй растворн, причем 
изменением внсотьг столба жидкости достигают уравнивания ин- 
тенсивности окраски обеих жидкостей при рассматривании их 
сверху вниз. Пользуясь приведенньш вмше уравнением, находят 
искомую концентрацию окрашенного вешества.

В аналитической практике большое распространение получил 
колориметр Дюбоска (рис. 23).

Қолориметр Дюбоска. Прибор представляет собой металличе- 
ский штатив, на котором помешенм два расширяюшихся кверху 
стеклянннх цилиндра А\ и А2 с плоскими прозрачньши доннш- 
ками. В один из цилиндрических сосудов наливают стандартннй 
раствор, в другой — исследуемьж.

Толшину слоя окрашеннмх жидкостей изменяют погружением 
в них сверху открьинх стеклянньтх трубок В\ и В2. Трубки В i и 
В2 передвигают при помовди винтов Ki н К2 н зубчатой передачн

1 Применяются также колориметрн с неподвижннми трубками, но с пере- 
двнгаювдимися цилиндрами.
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Вь1соту столба обеих жндкостей отсчитьшают по соответствую- 
шим каждому цнлнндру шкалам с нониусами. Это возможно по- 
тому, что каждая зубчатка соединена с ползунками, перемешаю- 
шпмися вдоль шкал.

Как видно из рис. 23,6, каждой из трубок В\ и В2 соотвегст- 
пуют расположенньге перпендик}лярно к ним прнзмн Р\ и Р-2.

В нпжней части металлического штатива прикрепляется подвиж- 
ное зеркало илн пластинка из молочно-белого стекла S, когорне 
могут врататься вокруг горизонтальной оси. В том случае, когда 
колориметрирование производят при дневном свете, следует при- 
менять плоское зеркало, при искусственном же освешении —мато- 
вую пластинку.

Два пучка лучей света, отразившись от зеркала, проходят 
через цилиндрические сосудм с жидкостями в стекляннме трубки, 
а затем, дваждн преломившись в призмах Pj и P2. соединяются 
в окуляре 0. Через окуляр виден круг, разделенньш тонкой чер- 
той на две равнме части.

Перед анализом свет в приборе устанавливают так, чтобн обе 
половинн поля зрения бнли равномерно и интенсивно освеаденм. 
После этого наливают в сосудн стандартньш и исследуемьш рас- 
творь1. Цилиндр со стандартньш раствором устанавливают на 
произвольном', точно отмеренном делении шкалн, а затем, подни-

а б
Рис. 23. Колорнметр Дюбоска: 

a — обти й  внд. б — схсма.
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мая и опуская трубку во втором цилиндре, устанавливают ту 
толтину слоя исгштуемой жидкости, при которой интенсивносгь 
окраски обеих половин поля зрения будет одинаковой.

Субъективнме особенности зрения лица, производяшего коло- 
риметрирование, усталость глаз, наблюдаювдаяся при работе с 
колориметром, обусловливают погрешности в результатах наблю- 
дений и в заключении аналитика.

Для получения более точньгх данннх определения необходимо 
отсчет на колориметре повторить 5— 10 раз (каждмй раз при раз- 
личной толшине слоя стандартной жидкости) и определить сред- 
нее из серии отсчетов.

Результат колориметрического определения рассчитнвают ио 
формуле:

где: Сх— искомая концентрация исследуемого раствора;
С— концентрацкя стандартного раствора; 

hx— внсота столба исследуемого раствора; 
h.— вмсота столба стандартного раствора.

Для проверки прибора в оба цилиндра наливают одинаковьш 
раствор. Если колориметр исправлен, одинаковая интенсивность 
окраски двух половинок поля зрения будет при одинаковой вмсо- 
те жидкостей в обоих цилиндрах.

П о  в т о р о м у  м е т о д у  к о л о р и м е т р и р о в а н и я  ана- 
лизируемьш раствор разбавляют до определенного объема и срав- 
нивают его окраску с эталонами стандартной шкалм растворов 
разной интенсивностн окраски. Способн приготовления стандарт- 
Kbix растворов и подготовки для колориметрирования используе- 
мого раствора должнн бьиь сдинаковьши. Также одинаковммя 
по качеству стекла, форме и размеру должнн бьиь все сосудн 
для колориметрирования. Концектрация окрашенного вешества в 
мсследуемом растворе равна концентрации вешества в том образ- 
ue стандартной шкалн, которьш имеег одинаковую с испнтуемнм 
интенсизность окраски.

Наряду с описаннкм в лабораторной практнке применяются и 
другие модели внзуальннх колориметров: КМ-1 завода «Стан- 
кин», концентрационньш колориметр— KOJT-1M, колориметр-нефе- 
лометр и др.

Последнсе время, однгко, все большее распространение прп- 
обретают объективние фотоэлектрические колормметрьт, например 
цветомер ЦЗ-А, фотоколориметр ФК-53 (МОСҚИП), с двумя 
параллельно действуювдкми селенознми фотоэлементами, спект- 
ральная чувствителькость котормх близка к чувствительиости 
глаза человека.

Свет от осветительной лампн через призмн, диафрагмн, лин- 
зн, светофильтрн и кюветн попадает на фотоэлемент, вслед-
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ствие чего в цепи появляется фототок. В одной из кювет находится 
контрольньш раствор (из шкалн эталонов), а во второй — подго- 
товленньш исследуемьп! раствор. Встречнне токи при одинаковой 
иветностн обеих сред равнн по силе и взаимно компенсируются.

Если цвет исследуемого раствора будет отличаться от эталона, 
компенсации не будет, в цепи возникнет ток, сила которого, изме-

Рис. 24. Схема цветомера ЦЗ-А:
/ — источннк питання 120 в, 2 — трансформатор 120/6+8 в. 3 — реостат накала 3 ом,
4 — тумблер для включения осветительноП лампочкн, 5 — осветительная лампочкз, б —эеркала, 7 — объектнвь/, 8 — кюветм с растворами, 9 — фотоэлементь!, 10 — рео- хорд, 11 — катушка постоянного сопротивления, 12 — кнопка для включения гальва- нометра, 13 — гальванометр, 14 — вольтметр для контроля напряження питанчя.

15 — светофильтрш.

ряемая чувствительньш гальванометром, дает возможность рас- 
считать концентрацию ветества в окрашенном прозрачном рас- 
творе. Для каждого рода анализируемого раствора предварительно 
составляют кривне по серии растворов известной концентрацин, 
a no этим кривнм определяют концентрацию анализируемого ве- 
шества.

Схема цветомера ЦЗ-А призедена на рис. 24.
Удобньш в работе и портативннм является фотоэлектроколо- 

риметр модели ФЭК-М (рис. 25) и фотоэлектрический микроколо- 
риметр — нефелометр (ФЭК-Н-54). На последней модели, кроме 
концентрации окрашенннх веадеств в растворах, можно исследо- 
вать взвеси, эмульсии, коллоиднме растворн. Работаювдий на 
этом приборе легко производит переключение диафрагм и фильт- 
ров. По шкале измерительного барабана с большой точностью 
отсчитнвают величину коэффициента светопропускания или опти- 
ческой плотности исследуемого раствора. Қ прибору прилагается 
очень подробная инструкция, содержавдая ero описание, схему 
устройства (обвдую и отдельнмх узлов), правила пользования.
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В серийном производстве находится также универсальньш фо- 
тометр (модель ФМ-56), пригодньш для измерения цветности u 
количественннх определений различнмх вешеств.

К о л о р и м е т р и ч е с к и й  м е т о д  о п р е д е л е и и я  pH.
На практике часто пользуются не электрометрическим, а не- 
сколько менее точньш, но достаточно бнстрьш и простьш колори- 
метрическим методом. Он основан на способности индикаторов

Рис. 25. Фотоэлектроколорнметр ФЭК-М:
/ — уэел центральнмх клиньев. 2 — фотоэлементн, 3 — рукоятка, 4 — потенциометр.

в определенном для каждого из них интервале pH менять интен' 
сивность окраски, а при переходе от одного интервала к следую- 
шему принимать другой цвет. Приготовив ряд растворов с посте- 
пенно возрастаювдим pH и подобрав соответственно набор инди- 
каторов, получают стандартную шкалу различних цветив и ипе.н- 
ков в зависимости от pH средн. В исследуемьш раствор при усло- 
виях, как можно более близких к стандартним, прибавляют инди- 
катор, меняюший окраску в требуемом интервале pH, соответ- 
ствуюшем испнтнваемому раствору, и сравнивают со шкалой.

Для колориметрических определений пользуются набором нн- 
дикаторов в буферньгх смесях (по Серенсену, Кларку и Лебсу), 
а также в безбуферннх жидкостях (по Михаэлису).

Приготовление необходимнх для стандартной шкали раство- 
ров свободннх кислот и вделочей с нарастаювдей концентрацией 
водородних ионов связано с большими трудностями.

В этих случаях для приготовления шкалм требуется настолько 
большое разведение, что при нем погрешность становится неиз- 
бежной и, кроме того, полученнме растворн не обладают доста- 
точной устойчивостью. Для большей устойчивости стандартнь1\  
растворов и для приготовления шкалм без резких скачков pH це- 
лесообразно применять так назьшаемне буфернне раствори.
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Б у ф е р н ь ш  назьшается раствор, сохраняювдий неизмениую кон- 
центрацию водородних ионов при концентрировании или добав- 
лении ккслот, а также оснований в количествах, не превмшаюших 
некоторого предела. Таким будет раствор какой-либо слабой 
кислотн в присутствии хорошо ионизированной шелочной соли 
этой кислотн или раствор слабого основания, содержатий одно- 
временно соль этого же основания.

Возможность регулирования pH буферами видна из следую- 
ших примеров. Если 1 н. соляную кислоту разбавить водой до 
(),] н., то получится обмчньш раствор, для которого pH равно 
1,04. В случае же разбавления 1 н. соляной кислотн не водой, a 
раствором уксуснокислсго натрия (в таком же объеме, как в пер- 
вом случае водой) до получения 0,1 н. раствора, pH такого рас- 
твора будет не 1,04, a 2,87 вследствие того, что вместо 0,1 н. соля- 
ной кислотм mm получнли более слабо диссоциированную 0,1 н. 
уксусную кислоту согласно уравнению:

C H s C O O N a  +  H C 1  =  С Н 3С О О Н  - f  N a C l .

При стократном р?зведении 0,1 н. соляной кислотм понижается 
в такой же приблизительно степени и концентрация водороднмх 
ионов, то есть вместо раствора, pH которого равен 1, получаем 
раствор с pH 3. Такое же стократное разведение 0,1 н. уксусной 
кислотн понижает pH от 2,87 до 3,87 Если же стократному раз- 
бавлению подвергнуть буферную ацетатную смесь (0,1 н. уксус- 
ная кислота +0,1 н. уксуснокислнй натрий), то вместо pH 4,63 
получаем pH 4,73 (пзменение на 0,1 единицм pH), то есть сто- 
кратное разведение смеси практически не изменило концентрации 
водороднмх ионов.

Теория буферннх растворов в основном базируется на теории 
электролитичёской диссоциации слабьгх электролитов. Неизмен- 
ность концентрации водородних ионов при изменившейся в сто 
раз концентрацин кислотн объясняется тем, что вместе с измене- 
кием концентрацин уксусной кислотн изменяется и концентрация 
уксуснокислого натрня, которьш в смеси с кислотой (особенно 
слабой) сдерживает ее диссоциацию.

В присутствии хорошо диссоциированной соли равновесие 
диссоциации смешается в сторону образования недиссоциирован- 
nbix молекул уксусиой кислотн. Таким образом, понижение кон- 
пентрации водороднькх ионов уксусной кислотн, которое должно 
бнло наступить в связи с разбавлением раствора, в действитель- 
кости не произошло. Понижение концентрации соли, задержавшей 
распад уксусной кислотм на иони, привело к некоторому увели- 
чению процента нелиссоциированних молекул уксусной кислотм 
и pH смеси практически остался постоянньш. Следует отметить, 
что способность буферннх смесей сохранять при разбавлении 
с е о й  pH неизменньш имеет предели.



76 Методи определения кислотности и спирта

Всякий буферньш раслвор обладает определенной буферной 
емкостью, то есть он может нейтрализовать лишь ограниченное 
количество кислотн или шелочи. Увеличение концентрации буфер- 
ного вешества, как правило, повьшает емкость буферного рас- 
твора.

Вмтяжки из многих растительннх и животннх объектов обла- 
дают значительной буферной емкостью.

Буфернне смеси можно получить и из растворов силънмх 
кислот и телочей. Так, например, первичнне и вторичнме фосфа- 
тн, белки, аминокислотм, даювдие в кислой среде гидроксильнне 
ионьг, а в шелочной— водороднме, ослабляют сильно кислотнне 
и сильно шелочнме свойства средм.

При определении pH по методу Серенсена употребляются 
четире типа стандартньтх буферннх смесей:

1) гликоколевая смесь, состоявдая из гликокола и соляной 
кислотьл (pH 1,15—3,68) или гликокола и едкого натра (pH 7,81 — 
13,23);

2) цитратная смесь, состоятая из вторичного иитрата натрия 
и соляной кислотм (pH 1,17—4,89) или вторичного цитрата нат- 
рия и едкого натра (pH 5,02—6,68);

3) боратная смесь, состояшая из раствора вделочи, борной и 
соляной кислот (pH 6,55—9,17) или раствора борной кислотн и 
едкого натра (pH 9,36— 12,38);

4) фосфатная смесь, состояшая из одно- и двузамевденннх 
фосфатов (pH 4,94—9,18).

Стандартньге шкалн можно сохранять в запаянннх пробирках 
или готовить во время акализа.

В пишевьгх и биохимических лабораториях для определення 
pH применяется более простой безбуферньш метод. Таким являет- 
ся метод Михаэлиса и Гисманта с одноцветнмми индикаторами, 
бест1ветньтми r кислой среде в недиссоциированном состоянии 
и окрашенньши в вделочной среде. Наибольшая интенсивность 
окраски таких индикаторов связана с полной ионизацией.

В качестве индикаторов применяются главньш образом про- 
изводнне нитрофенола (табл. 8), которне очень стойки и при- 
годнн при исследовании растворов, содержаших соли и белко- 
Bwe веодества. Это свойство отличает указаннне индикаторм от 
большинства индикаторов, применяемнх с буферннми жидкостя- 
ми. Недостатком индикаторов Михаэлиса является их сравни- 
тельно слабая и одноцветная окраска.

Основнне положения безбуферного метода резко отличаются 
от обнчнмх колориметрических методов. В этом методе по-новому 
использованн и далее теоретически развитн уже известнне пред- 
ставления об индикаторкнх кислотах.

При анализе по методу Михаэлиса все пробирки стандартной 
шкалн содержат шелочнне растворм (едкий натр, соду), в кото- 
рнх одноцветнне индикаторн полностью распадаются на ионьк
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Т а б л и ц а  8

Индикаторм Михаэлиса

Наэвание Xимическое Применение в Цвет в ше- pH црн Основной
обозначение интервале pH лочной среде 18=C раствор

р-Динитро- 1 -Окси-2 , 6 -динит- 2 , 2 - 4 , 0 Желтмй 3,69 0 , 1  г на
фенол робензол 30 м л  водц

а-Динитро- 1-Окси-2,4-динит- 2 ,8 —4 ,5 4,05 0 , 1  г на
фенол робензол 2 0 0  м л  водн

7 -Динитро- 1-Окси-2,5-динит- 4 ,0 —5 ,5 5,15 0 , 1  г на
фенол робензол 2 0 0  м л  водьг

п-Нитро- 1-Окси-4-нитро- 5 ,2—7 ,0 7,18 0 , 1  г на
фенол бензол 1 0 0  м л  води

л-Нитро- 1-Окси-З-нитро- 6 ,7 —8,4 8,33 0 ,3  г на
фенол бензол 1 0 0  м л  водм
Фенол- Фенолфталеин 8 ,5— 10,5 KpacHbiii 9,73 0,04 г на

фтялеин 30 м л  сп.ир- 
та +  70 м л

ВОДЬ1
Ализарин м-Нигробензол- 1 0 , 0 — 1 2 , 0 Желтнй 11,16 0,05 г на

желтьш азосалициловая
кислота

50 м л  спир- 
та 4- 50 м л

ВОДЬ!

Разная интенсивность окраски того или иного индикатора объяс- 
няется не его частичной диссоциацией прн равнмх количествах, 
как в буферном методе, а разньши количествами индикатора при 
его полной диссоциации.

Проводя анализ этим методом, нетрудно при наличии стан- 
дартннх растворов найти раствор, которьш по интенсивности 
окраски будет совпадать с исследуеммм. Такне два раствора 
(стандартньш и исследуемьж) имеют одинаковую концентра- 
цию окрашеннмх ионов индикатора.

Для стандартннх растворов концентрация окрашенннх ионов 
и обтая концентрация индикатора вьфажаются одним и тем же 
числом, известннм из способа приготовлення индикатора. При 
этом становится известной концентрация окрашенннх ионов инди- 
катора в исследуемом растворе.

Полученннх даннььх достаточно для внчисления pH анализи- 
руемого раствора, обусловливаюшего определенную степень 
скраски индмкатора. Для расчета применяют формулу:

pH =  p / C + l g - r ^ ,

где: р/С — десятичкьп-i логарифм комстантм диссоциации инди- 
катора-кислотьг, взятьш с обратннм знаком;

С — отношение концентрации индикатора, распавше- 
гося на окрашеннме иони, в исследуемом растворе 
к обвдей концентрации индикатора.
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Формула вьгведена и справедлива для индикаторов-кислот, ко- 
торне в шелочной среде распадаются на окрашенньге иони, сле- 
довательно, подчиняются закону действия масс. В процессе ней- 
трализации равновесие регулируется обьшннм уравнением:

[HJn]

из которого получается, что

рН =  ^ + 1 г Ж Г '

Поскольку степень диссоциации индикатора может бить из- 
мерена интенсивностью окраски, можно ввести в уравнение фак- 
тор С и получить приведенную формулу расчета для pH.

Из серии индикатсров Михаэлиса эта формула количественно 
подтверждается для а-, |3- и у- динитрофенола и п- и .м-нитро- 
фенола. Для этих индикаторов приводим значение pH в интервале 
температур от 5 до 50° С (табл. 9).

Т а б л и ц а  9 
Значение pH при температуре от 5 до 50° С

Темпера- 
тура в °С

а-й  инитро- фенол (З-Динитро-
фекол f -Д ннитро-фенол л-Н итро-фенол

.м-Нитро-
фенол

5 4,13 3,76 5,21 7,33 8,43
10 4,11 3,74 5,18 7,27 8,39
15 4,08 3,71 5,10 7,22 8,35
18 4,06 3,69 5,15 7,18 8,33
20 4,05 3,68 5,14 7,16 8,31
30 3,99 3,62 5,09 7,04 8,22
4о 3,93 3,56 5,1)4 b,93 й, 16
50 3,88 3,51 4,99 6,81 8,07

Стандартная шкала телочнмх растворов, содержаших разнне 
количества различннх индикаторов и, следовательно, отличаю- 
шихся интенсивностью окраски, обнчно готовится так, что pH 
растворов в двух соседних пробирках отличаются между собой 
на 0,2. Для приготовления стандартнмх растворов наибольшее 
распространение получили четьгре индикатора, даюадие возмож- 
ность определить pH в пределах от 2,8 до 8,4.

Нарастаюшие количества разбавленннх в 10 раз растворов 
этих индикаторов (табл. 10) вливают в серию стандартннх проби- 
рок; объем раствора доводят до 7 мл 0,01 н. раствором едкого 
натра. Необходимне количества индикаторов и соответствуютие 
им значения pH указанн в табл. 10.
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Т а б л м ц а  10

Значения pH для раэличнмх количеств индикатора

в-Диннтрофенол 7 - Д и н ит рофе нол л-Ннтрофенол л<'Нитрофенол
разбавлен- разбавлен- разбавлен- разбавлен-
нь!Й рас- pH ньш рас- рн нь1й рас- РН iibiA рас- РНтвор в мл твор в мл твор в мл тиор в мл

0,51 2,8 0,74 4,0 0, 16 5,4 0,27 6,8
0,78 3,0 1,10 4,2 0,25 5,6 0,43 7,0
1,20 3,2 1,65 4,4 0,40 5,8 0,66 7,2
1,74 3,4 2,40 4,6 0,63 6,0 1,00 7,4
2,50 3,6 3,40 4,8 0,94 6,2 1,50 7,6
3,40 3.8 4,50 5,0 1,40 6,4 2,30 7,8
4,60 4,0 5,50 5,2 2,00 6,6 3,00 8,0
5,70 4,2 6,60 5,4 3,00 6,8 4,20 8,2
6,70 4,4

“
4,05 7,0 5,20 8,4

Приготовленная шкала в запаянннх пробирках может сохра- 
няться в темноте продолжительное время, поэтому их в послед- 
нее время изготовляют отдельно или в комплекте с другими при- 
способлениями для анализа. Применение готовой шкалн поэволя- 
ет упростить и ускорить исследования.

При анализе в стандартную пробирку с 6 мл иопьиуемогг* 
раствора приливают 1 мл раствора подходятего индикатора и 
получившуюся окраску сравнивают с окраской стандартннх рас- 
творов того же индикатора.

При получении окраски, промежуточной между двумя пробир- 
ками шкалм, pH раствора соответствует средней величине pH 
содержимого этих пробирок.

Если истштуемьш раствор дает окраску последовательно 
с несколькими индикаторами, для колориметрироваиия берут 
последний индикатор. Вообте, для большей точности колоримет- 
рирования необходимо, чтобм окраска испьиуемого раствора, 
обусловленная вьгбранннм индикатором, приближалась к сред- 
?i h m  тонам окраски этого индикатора, то естъ должна бнть в 
середине зоньг pH данного индикатора. Если окраска раствора 
соответствует окраске крайних мест шкали, испнтание сдедует 
повторить с другим подходяшим индикатором и, следовательно, 
с иной шкалой.

В тех случаях, когда приблизительная величина pH неизвестна, 
колориметрированию должно предшествовать предварительное 
испьиание анализируемого раствора. Такое грубое определение 
pH иногда можно провести, пользуясь обнчньши индикаторами— 
лакмусом и фенолфталеином. Так, например, если раствор окра- 
шивает лакмус в синий цвет, а от фенолфталеина краснеет, то 
ero pH не ниже 9.
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Лучше всего, однако, такое испьиание проводить при помошч 
универсального (смешанного) индикатора, прилагаемого к при- 
бору Михаэлкса. Для этого 3—5 капель исследуемого раствора 
переносят на одну из нмеютихся в аппарате фарфорових палеток, 
куда прибавляют 3—5 капель универсального индикатора. Ис- 
комая величина pH с точностью до 0,5 будет найдена путем

Рис. 26. Шкала Михаэлиса и ко.мпаратор.

сравнения полученной в палетке окраски раствора с приложенной 
к пппарату цветовой таблицей унивёрсального индикатора. Таким 
образом находят подходяший индикатор, с которьш определяют 
pH псследуемого раствора. В прозрачннх и бесцветннх жидкостях 
методом Мих-аэлиса легко можно определить pH с точностью 
до 0.01.

Можно, не вводя в метод Михаэлиса сушественннх изменений, 
свестп количество необхс-димой для измерения жидкости до 1 — 
2 мл. При этой модификации для изготоЕления стандартной шка- 
лн и для исследования жидкости применяют лишь соответственно 
меньшего размера пробирки.

Если определяют pH окрашенннх или мутннх жидкостей, то 
прямой метод сравнения окраски непригоден; в этом случае прн- 
ходится пользоваться компаратором.

Компаратор (рис. 26) представляет собой деревянннй брусок 
черного цвета с тремя парами гнезд для пробирок и тремя перпен- 
дикулярннми к каждой паре пробирок каналами для прохож- 
дения света.

При исследовании позади подходятей стандартной пробиркн 
(7 мл) помевдают пробирку с испмтуемьш раствором (6 мл +  
+  1 мл водн), но без индикатора. Другую пару гнезд соответсг- 
венно заполняют пробиркой с исследуемой жидкостью вместе с 
индикатором (6 мл раствора +  1 мл индккатора) и позади нее 
ставят пробирку с дистиллированной водой. Таким образом, cpafc-
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немне окрасок исследуемой и стандартной жидкостеп происходит 
ii одинаковнх условиях. Подходяшее освешение лучше всего со- 
здается, ёсли позади штатива с пробирками имеется бельш фон.

П о д г о т о в к а  п р о д у к т о в  к о п р е д е л е н н г о  pH. По- 
казатель концентрации водородннх ионов (pH) плодов и овошей 
можно определять непосредственно в вьшатом из них соке. Для 
плодов pH обнчно находится в пределах 2—5, а для ововдей 
3,5—7.

Использовать для определения pH разбавленние воднне вм- 
тяжки, приготовленнне обнчньш путем для анализа, следует с 
бсльшой осторожностью. Необходимо для каждого продукта уста- 
новить степень его буферности и тот максимальньш коэффициент 
разбавления, которьш еше не изменяет значения pH. Так, разбав- 
ление красннх винограднмх вин в 4—8 раз почти не изменяет 
величинь! pH. Имеются указания, что буферность некоторнх кон- 
сервов, например фаршированннх овотей, незначительна,

На буферную емкость плодоовотннх консервов влияет со- 
став кислот, пектиновмх веш,еств и белков. В то же время сахара 
не изменяют буферной емкости. Незначительное влияние оказн- 
вает также- кипячение.

При исследовании мяса pH можно определять как непосредст- 
венно в мясном соке, так и в его водннх вьияжках. Буферная 
емкость мясного сока довольно значительна, и некоторое разбав- 
ление на результатах анализа почти не отражается. Необходимо 
лишь внбрать наиболее подходявдее разбавление.

ОПРЕДЕЛЕНИЕ ЛЕТУЧИХ КИСЛОТ

При использовании в производстве некондиционного раститель- 
ного сьфья и отклонении от нормального технологического про- 
цесса — задержка протертой томатной массм или фруктового по- 
луфабриката до их уваривания, а также готовой томатной заливки 
перед наполнением ею банок — повмшается содержание летучих 
кислот (практически уксусной) в результате начинаювдихся 
процессов брожения сахаров. В концентрированнмх томатопродук- 
тах, фруктовнх пюре и соках содержание летучих кислот должно 
находиться в пределах 0,05—0,20% ( в расчете на уксусную кис- 
лоту).

Показатель летучих кислот при порче томатопродуктов уве- 
личивается, однако абсолютное количество летучих кислот во мно- 
гкх случаях остается незначительньш. На основании проведеннмх 
работ Губерман [53] предложил определять содержание этилового 
спмрта в качестве характерного показателя для установления сте- 
пени порчи кекоторнх томатопродуктов.

Для определения обвдего количества летучих кислот (уксусной, 
муравьиной, масляной и др.) применяют прямме и косвеннне ме- 
тодм. При прямнх методах титруют шелочью летучие кислотн,
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отогнаннне т’ем или иньш способом, при косвенннх же после уда- 
ления летучих кислот вьгпариванием титруют остаток нелетучих, 
а содержание летучих определяют по разнице между обшей и ос- 
тавшейся кислотностью.

Большая часть летучих кислот пишевмх продуктов образует 
с водой хорошо смешиваюшиеся жидкости, причем смеси эти при 
определенном процентном отношении компонентов часто облада- 
ют постоянной точкой кипения. Поэтому количественннй отгон 
летучих кислот представляет большие трудности. Это обусловли- 
вается eme тем, что в определенной точке устанавливается рав- 
новесное соотношение между количеством кислот в парах и в рас- 
творе, причем оно не изменяется во все время дальнейшей пере- 
гонки.

Процессу перегонки летучих кислот заметно способствует при- 
менение водяного пара, так как, несмотря на то что температура 
кипения чистнх растворов эт.их кислот вмше температурн кипе- 
ния водн, они улетучиваются зместе с водяньш паром из раство- 
ра пропорционально парциальной упругостн их паров при данной 
температуре. В лабораторной практике для отдельннх продуктоз 
устанавливают условнме методм, при котормх определяют боль- 
шую часть находяшихся в исследуемом объекте летучих кислот. 
Само собой разумеется, что для получения сравниммх результа- 
тов требуется точное соблюдение предписаннмх условий аналнза.

Метод отгонки с водянмм паром

Техника определения свободннх и связаннмх летучих кислот 
сводится к следуюшим операциям.

Навеску вешества (томат-пюре, томат-пастьг, фруктового пюре 
и пр.) около 2—3 г, отвешенную на технохимических весах, пе- 
реносят без потерь при помоши 50 мл прокипяченной дистиллири- 
ванной водьг 'в круглодонную колбу емкостью 200—250 мл и при- 
ливают туда 1 мл 10%-ной фосфорной кмслотн для внделения 
летучих кислот, находяшихся в связанном состоянии.

Фосфорная кислота, обладаюшая внсокой температурой кипе- 
ния, наиболее пригодна для этой цели, так как она не попадает 
в отгон. При пользовании же серной кислотой может произойти 
обугливание продукта и переход в отгон некоторого количества 
S 0 2.

Колбу (рис. 27) соединяют с холодильником, каплеуловителем 
и с парообразователем через трубку, доходяшую почти до дна 
колбьг; во всяком случге конец ее должен бьиъ погружен в 
жидкость до половинм ее объема. К концу холодильника присое- 
диняют форштосс, опучденнмй в приемник для собирания отгона. 
Приемник (емкость 400—500 мл) должен нметь метку, определяю- 
1дую объем в 300 мл.

Колбу нагревают до тех пор, пока не отгонится примерно поло-
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вина объема жидксстп, затем пускают пар и собирают 300 мл 
отгона.

Т а к  к а к  в  д и с т и л л и р о п а н н о й  в о д е ,  п р и л и в а е м о й  к  н а в е с к е ,  и  в  
в о д е  п а р о о б р а з о в а т е л я  в с е г д а  и м е е т с я  н е к о т о р о е  к о л и ч е с т в о  р а с -  
т в о р е н н о й  у г л е к и с л о т ь ! ,  к о т о р а я  п р и  п е р е г о н к е  н е и з б е ж н о  п о п а -  
д а е т  в  о т г о н ,  т е м  с а м н м  у в е л и ч и в а я  о п р е д е л я е м о е  к о л и ч е с т в о  л е -

тучих кислот, то необходимо параллельно ставить контрольньш 
опь1т для получения поправки. Эта поправка часто достигает до- 
вольно большой велпчикь1 (1,5—2 мл 0,1 н. шелочи), особенно 
если в парообразователь наливают водопроводную воду и в нем 
имеется накипь. Очевндно, за счет разложения при нагревании 
растворимнх бикарбонатов. обусловливаюших устранимую жест- 
кость водь!, происхолпт внделение значительннх количеств угле- 
кислотм по уравненшо:

Са (H C03)2 —  CaC03 +  Н 20  +  СОг.

Д ля получения правнльнмх результатов контрольньш опнт 
необходимо проводить при строю одинаковнх условиях — колбн 
и холодильники долж нн  бнть одинаковой ф ормн и размеров; в 
колбу, предназначенн\ю для контрольного опьиа, следует нали- 
вать одну и ту же дистнллированную воду и в таком кэличестве, 
каким разбавляется навеска вешества (50 м л ) . Обе колбм соеди- 
няют каучуковой трубкой и тронннком с одним и тем же паро- 
образователем, причем соединяюшие трубки д олж нн  бьиь одина- 
кового диаметра и длинн. Наконец, пламя под колбами регулн- 
руют так, чтобь1 уровень жидкости бнл у них одинаковьш и посто- 
янннм (около 25 мл) во все время перегонки. Воду в парсобра- 
зсвателе необходимо предварительно прокипятить.

Полученньге оба отгона (по 300 мл каж д нй ) титруют 0,1 н. 
едкой телочью  прн индикаторе фенолфталеине. Перед титрова- 
нием отгон нужно нагреть до температурьг не в ьш е  60—65°С.
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Расчет ведут по следуювдей формуле:

W-0,006-100
*  = ------------------- .a

где: х — содержание летучих кислот в %;
Қ  — коэффициент поправки 0,1 н. вделочи;

0,006 — титр 0,1 н. раствора уксусной кислотн; 
a — навеска анализируемого продукта.

N =  n 1 — п2,

где: rti — число миллилитров 0,1 н. телочи , израсходованной на 
титрование отгона исследуемого продукга; 

ri2 — число миллилитров той же 0,1 н. шелочи, израсҳодован- 
ной на контрольньш отгон водьг.

По стандартному методу вместо контрольного опита в рас- 
чет вводится постоянная экспериментально установленная поправ- 
ка на углекислоту, равная 0,25 мл 0,1 н. шелочи, которая отнп- 
мается от обшего количества шелочи, пошедшей на титрованне 
отгона. В этом случае для получения пара необходимо пользо- 
ваться дистиллированной водой, предварительно прокипяченной 
в течение часа для удаления растворенного в ней угольного ан- 
гидрида.

При проверке этого метода в лаборатории контроля произзод- 
ства ОТИПХП в условиях, точко указанннх в стандарте, м н  все 
же далеко не всегда расходовали на титрование 300 мл контроль- 
ного отгона 0,25 мл, 0,1 н. вделсчи. В ряде случаев количество 
нзрасходованной шелочи достигало 0,5—0,6 мл. Мьг рекомендуем 
поэтому при определении легучих кислот ставить контрольньп '1 
опнт. При массовьгх анализах нет необходимости сопровождагь 
каждое определение летучих кислот контрольньш опьиом. В лю- 
бой лаборатории его можно ставить периодически и особенно 
часто при изменении качества водьг.

Холодильник, соединяювдийся через каплеуловитель с  перегон- 
ной колбой может бьиь расположен вертикально.

При применении метода отгонки с водяннм паром требуется 
довольно громоздкая для условий заводской лаборатории аппа- 
ратура; кроме того, этот метод довольно продолжителен (1,5 —
2 ч ) . Точность его не всегда достаточно внсока, так как при нср- 
мальном содержании летучих кислот на каждое титрование рас- 
ходуется менее 1 мл  0,1 н. телочи . Необходимо экспернментальнз 
проверить целесообразность применения 0,1 н. вделочи для титро- 
вания летучих кислот.

Косвеннне методм, состоятие  в определении колнчества лету- 
чих кислот по разности между о б т е й  кислотностью и колмчесг- 
вом нелетучих кислот, таких сложннх установок не требуют, но
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и на их вьшолнение приходится затрачивать продолжительное 
время.

Так, по нашим даннмм [90], для анализа яблочного пюре кос- 
венннм методом потребовалось 3— 3,5 ч, при этом получнлись 
завнш еннне результатьь

Ускоренннй метод определения летучих кислот

Более простме, бнстрьте и не требуювдие сложной аппаратурм 
методн бмли предложенн для вина. Однако механически при- 
менять их для анализа консервов, имею цих иной химический 
состав и, возможно, иной 
состав летучих кислот, 
нельзя.

Д л я  исследования то- 
мат-пюре и томат-пастм 
М арх [53, 1934, № 2], 
модифицировав метод 
М альвуазена, показал, 
что в определенннх усло- 
виях можно получить 
результатн, совпадаюшие 
со стандартньш методом.
Метод основан на отгон- 
ке определенного объема 
водной внтяж ки  через 
небольшой вертикально 
поставленньш холодиль- 
ник (рис. 28) при перио- 
дическом разбавлении 
оставшейся жидкости из- 
меренньш количеством 
водн с последуюшей но- 
вой отгонкой такого же 
количества дистиллята. Нельзя допускать пригорания жидкости, 
потому что оно внзьш ает увеличение количества кислмх летучих 
продуктов в приемнике вследствие образования их из органнче- 
ских составнмх частей томата. Так> например, муравьиная кислота 
может образовнваться из гексоз при распаде промежуточного 
продукта — оксиметилфурфурола.

Д л я  получения тсчнмх результатов -необходимо соблюдать все 
требуемне условия, б частности форму н размерьг аппаратурьг, 
определейньш объем жидкости в перегонной колбе и т. д.

Преимувдество ускоренного метода перед стандартньш заклю- 
чается в значительном сокрашении времен-и анализов (20—30 мин 
вместо 1,5—2 ч), а такж е в портативности прибора. Возможность 
применения этого метода для исследования другнх консервов, в

Рис. 28. Установка для определения лету- 
чих кислот ускоренньш методом М арха.
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«астности фруктовнх и овошннх шоре, бмла нами эксперимен- 
тально обоснована.

Т е х н и к а  о п р е д е л е н и я .  Водную внтяж ку  готовят прч 
десягиминутном взбалтнвании 20 г продукта со 100 мл  дистил- 
лированной водн в мерной колбе емкостью 200 мл. После оконча- 
ния взбалтьшания содержимое колбн доводят водой до метки, 
перемешнвают и фильтруют.

10 мл фильтрата помешают в перегонную ковическую колбоч- 
ку внсотой 10— 11 см, с диаметром дна 3,5—4 см и отгоняют 7 мл 
на спиртовке или на слабом пламени газовой горелки через вер- 
тикально поставленньш шариковьш холодильник длиной 13,5 см 
и диаметром трубки 7—8 мм, собирая отгон в градуированннй 
цилиндр. Затем, отставив спиртовку, добавляют из градуирован- 
ной трубки 2 мл предварктельно прокипяченной дистиллирован- 
кой водм и снова собирают еше 2 мл отгона, добавляют 2 мл водм 
н опять отгоняют 2 мл.  Эту операцию повторяют четнре раза и 
получают таким образом 15 мл отгона. Отгон количественно пере- 
косят из цилиндра в небольшую коническую колбочку, нагрева- 
ют до температурн, близкой к температуре кипения, и титруют 
0,01 н. раствором едкой шелочи при индикаторе фенолфталеине.

Количество летучих кислот в пересчете на уксусную кислогу 
определяют ino формуле:

_  п Қ - 0,006/?-100 
a

где: х — количество летучих кислот в %;
п — число миллилитров 0,01 н. телочи, пошедшей на тит- 

рование отгона;
К — поправочньш коэффициент вделочи;

0,006— титр 0,01 н раствора уксусной кислотн;
R — коэффициент разбавления; 
a — навеска.

Так как на стенках трубки и холодильника всегда остаются 
кислотн, хотя и в незначительном количестве, то прибор перед 
каждмм новьш определением необходимо промнвать. Д ля  этого 
горизонтальную трубку холодильника следует составлять из двух 
частей, вплотную соединенннх каучуковой трубкой.

Ускоренньш метод бил проверен [90] при определении летучих 
кислот в яблочном тесте. Результатн  анализа, однако, системати- 
чески показнваю т несколько преувеличенное содержание летучих 
кислот. Если наряду с уменьшением концентрации внтяж ки  (5% 
вместо 10%) увеличить объем остаюшейся в колбочке жидкости, 
то новне кислие летучие продуктьг образовнваться не будут и ре- 
зультатн  анализа станут весьма близкими к результатам стан- 
дартного метода.

Ускоренньш метод определения летучих кислот в томатнмх 
заливках. Приведенньш на рис. 28 прибор использован М архом с
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сотрудникамн для определения летучих кислот в томатнмх за- 
ливках консервов; вместо градуированной пипетки для водн в 
прибор для пропускания пара вставляется трубка, изогнутая под 
прямнм углом и оканчиваюшаяся почти у самого дна колбочки. 
Диаметр отверстия трубки равен 4 мм; нижний конец ее оттянут, 
диаметр его равен 1 мм.

В колбочку помешают 20 мл фильтрата 10%-ной вьггяжки за- 
ливки и на спиртовой лампочке или на слабом пламени горелки 
отгоняют 10 мл в мерньш цилиндр. После этого присоединяюг 
парообразователь и пропускают пар до тех пор, пока не соберется 
50 мл отгона, причем пламя под колбочкой регулируют так, что- 
бн  жидкость в ней в период пропускания пара оставалась  на 
уровне 10 мл. Отгон, нагретнй до температурм, близкой к тем- 
пературе кипения, титруют 0,01 н. раствором едкой шелочи.

Все определение продолжается 20—25 мин\ результатм совпа- 
дают с результатами стандартного метода.

ОПРЕДЕЛЕНИЕ ЭТИЛОВОГО СПИРТА

Д ля  установления качества томатопродуктов в бочковой таре 
целесообразно определять в них количество спирта.

Содержание спирта нормируется такж е стандартами на нату- 
ральнне, купажированнме или с добавлением сахара фруктовие 
и ягоднме соки. Вмсшие сорта соков не долж нн  содерж ать  более 
0,3% н первне — более 0,5% спирта.

Д ля  определения спирта сушествует ряд методов, которне бьь 
ли предложеньг и разработанм для анализа вин [101], В практике 
энохимических лабораторий содержание спирта большей частью 
устанавливается по точке кипения вина. Вино имеет точку кн- 
пения, промежуточную между температурой кипения спирта 
(78,4° С) и чистой дистиллированной води (100°С), причем на 
точку кипения вина оказнваю т влияние и его экстрактивнне ве- 
шества. На этом положении основано устройство и проведенс» 
калибрирование специальннх приборов — эбулиоскопов, которне 
дают возможность бнстро и с достаточной для практических це- 
лей точностью определять в вине содержание спирта.

Если необходима большая точность, содержание спирта в вине 
можно определять по удельному весу отгона, руководствуясь таб- 
лицами удельннх весов водо-спиртовой смеси.

При определении м алнх  кол1Ичеств спирта в продукте лучше 
всего применять методьг, основаннне на химических реакцияч 
окисления спирта. Из таких методов большой интерес представ- 
ляет бихроматно-йодометрический метод, которьш широко распро- 
странен в энох1ИМнческой практике для определения мальгх коли- 
честв спирта в внж им ках , пастеризованном соке и других продук- 
тах. Метод основан на способности бихромата калия в строго оп-
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ределеннмх условиях количественно окислять спирт в уксусную 
кислоту.

Реакция протекает по такому суммарному уравнению:

ЗСН;СН;ОН +■ 2К2Сг20 ,  +  8 H ,S 0 4 =  ЗСН3СООН +  2Cr, (SOJ3 +  2K2S 0 4 +  11H20 .

Окисляя спирт избнтком титрованного раствора бихромата 
калия й определяя остаток последнего йодометрически, находим 
количество хромпика, израсходованного на окисление спирта, и, 
следовательно, количествс спирта.

Д ля  определения спирта в томатопродуктах этим методом 
Губерман разработал  способ количественкого отгона спирта и 
удачно вмбрал режим количественного окисления спирта в ускус- 
ную кислоту.

Определение этилового спирта в томатопродуктах

Навеску продукта в 10 г переносят при п ом оти  125 мл  водм 
в перегонную колбу емкостью 300— 500 мл, соединенную груше- 
видной насадкой с холодильником, к которому прикреплен фор- 
штосс. Отгон собирают в мерную колбу на 100 мл и продолжаю т 
перегонку до тех пор, пока колба не наполнится до метки.

В маленькую коническую колбу наливают 10 мл  0,2 н. раствора 
двухромовокислого калия, 5 мл концентрированной серной кисло- 
тн  ii прибавляют по каплям прн постоянном взбалтьшании 10 мл 
отгона. Қолбочку накрнваю т маленьким часовнм стеклом, ставят 
на асбестовую сетку к нагревают газовой или спиртовой горелкой 
в течение 10 мин, избегая бурного кипения. Смесь переносят (смн- 
вая колбу и часовое стекло) при помо1ДИ 300 мл водм в большую 
коническую колбу, растворяют в ней 1 г йодистого калия, закрн- 
вают пробкой и оставляют на 2 мин. После этого смесь тнтруют 
по каплям 0,1 н. раствором тиосульфата. Если при нагреванин 
смесь окрашизается в зеленнй цвет или если на титрование ухо- 
дит меньше 8 мл  тиосульфата, то отгон разбавляю т и определение 
повторяют.

Процентное содержание спирта рассчитьтаю т по формуле: 

х  =  0,00115 (ГЛГ — tip) 100,

где: 0,00115 — титр 0,1 н. раствора спирта;
Т — количество миллилитров двухромовокислого калия; 
К — коэффициент для пересчета объема двухромово- 

кислого калия на маллилитрм 0,1 н. раствора; 
п — число миллилитров тиосульфата, израсходованно- 

го на титрование; 
р — коэффициент 0,1 н. раствора тиосульфата.

Продолжительность одного определения составляет 1 ч\ за  2 ч 
можно вьшолнить четьфе параллельннх определения.
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Д л я  установления титра тиосульфата желательно пользо- 
ваться тем же раствором двухромовокислого калия, какой при- 
меняется и при определении спирта. В коническую колбу налнва- 
ют 10 мл 0,2н. раствора двухромовокислого калия, 0,5 мл  концент- 
рированной серной кислотм и 300 мл водн, затем прибавляют 1 г  
йодистого калия, зак р ьт а ю т  пробкой и через 2 мин титруют 
раствором тиосульфата.

Расчетнме упражнения

1. При определенни кислотности из 25 г консервов приготовлена вьияжка  
в 250 мл. На титрование 20 мл вмтяжки израсходовано 10 мл 0,1 н. раствора 
едкого натра ( / (= 1 ,1 ) .  Какова обвдая кислотность консервов в расчете на 
яблочную кислоту?

О т в е т :  3,68%.

2. При определении кислотности из 50 г консервов приготовлена внтяжка  
в 500 мл. На титрование 50 мл внтяжки израсходовано 14,1 мл едкой шелочи,
1 мл которой соответствует 0,0072 г яблочной кислотм. Найти обш ую кнслот- 
ность консервов в процентах винной кислотьг.

О т в е т :  2,28%.

3. При определении летучих кислот по стандартному методу на титрование 
рабочей проби израсходовано 8 мл 0,1 н. едкого натра, а на титрование холостой  
пробм 2,5 мл той ж е  шелочн. Определить процентное содерж ание летучих кис- 
лот в консервах.

О т в е т : 1,65%.

4. При определении летучих кислот ускоренннм методом 'израсходовано  
6,4 мл едкого кали (титр 0,0007 г). Определить процентное содерж ание летучих 
кислот в продукте.

О т в е т: 0,48%.

5. В лабораторин имеется 200 мл 0,1 н. едкого натра ( / (= 1 ,1 0 1 ) . Какое мак- 
симальное количество образцов сока мож но проанализировать стандартннм  
методом, если сок содерж ит 0,1% летучих кислот и для анализа отбирают 10 'мл 
сока?

О т в е т :  120 проб.



ГЛ А В А  П ЯТАЯ

М ЕТОДМ  О П Р Е Д Е Л Е Н И Я  ЗОЛЬ1, ПЕСКА И Х Л О Р И Д О В

Д л я  полной химическсй характеристики консервного снрья 
и готовой продукции определяют после сжигания органических 
вешеств продукта о б т е е  количество его минеральннх составннх 
частей (золм).

В состав минеральной части различннх продуктов входят ме- 
тал л н  и металлоидь!. Из металлов большей частью встречаются 
соединения Na, К, Са Mg, Ғе и др., а из металлоидов S, Cl, Si, 
Р и т. д. Кроме того, в п и тевм х  продуктах содержатся микроэле- 
менть1 (Mn, Cu, Co, Zn, B и др .). о к а з н в а ю т и е  значительное влия- 
ние на биологическую ценность продуктов.

Количество золн  и ее состав в растительном снрье зависят от 
его природьг, степени зрелости, климатических и почвенннх усло- 
сий, а в животном — от химического состава корма, породн или 
вида животного и других факторов.

Д л я  семячковнх и косточковмх плодов количественньш пока- 
затель золн  колеблется в среднем от 0,3 до 1,2%, в ягодах — or 
0,3 до 0,9%, в овошах — от 0,4 до 1,8%, в мясе теплокровннх жн- 
вотнмх — от 1 до 2% , в мясе рмб — от 1 до 1,5%. Однако в зави- 
симости от указанних уже факторов эти значения могут сильно 
колебаться как в сторону уменьшения, так и в c i u p o H v  увеличення.

В практике контроля консервного производства обнчно огра- 
ничиваются определением обвдего колнчества зольт, количествгч 
механнческих загрязнений (главнмм образом, песка) и в отдель- 
Hbix случаях содержания хлоридов.

ОПРЕДЕЛЕНИЕ ЗОЛБ1

При озолении органического вешества его минеральная часть 
претерпевает ряд изменений вследствие разложения при прокали- 
вании 'и взаимодействии минеральних составннх частей между 
собой, с углем и кислородом воздуха. Соли органических кислот 
при этом переходят в карбонатьқ фосфор и сера, входяшие в 
состав органических ветеств ,  образуют фосфорную и серную ки- 
слотм; некоторме нитратн дают окиси. Таким образом, химиче- 
ский состав и вес золм пишевого продукта отличаются от состава 
и веса ero естественнмх минеральннх составнмх частей.
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При анализе сьфья и консервов определяют количество снрой 
золм, которая содержит, кроме измененньгх естественннх мине- 
ральншх соединений продукта, еше некоторне примеси. В состав 
такой золь! входят механические загрязнения, бнвшие в самом 
сьфье и недостаточно отмьине в процессе переработки, либо по- 
павшие в продукт во время технологического процесса. При обнч- 
Hbix способах озоления возможнм потери минеральньи вевдеств 
продукта вследствие частичного улетучивания хлоридов, восста- 
новления углем фосфорнокислмх и сернокислмх соединений, a 
затем улетучивания их в виде фосфора, сернистого газа, серово- 
дорода. Д л я  уменьшения указанннх погрешностей озоление не- 
обходимо проводить с особьши предосторожностями.

Навеска для анализа может бнть взята  из предварительно вн- 
сушенной илн невнсушеиной средней пробь1 продукта.

В первом случае в чистом прокаленном и взвешенном фарфо- 
ровом тигле на аналитических весах отвешивают 2— 3 г измель- 
ченного вешества, причем измельченннй продукт не следует до- 
водить до порошкообразного, при этом затрудняется доступ воз- 
духа для окисления органической части продукта и гшлинки ве- 
шества могут увлекаться уходяшими при сжигании газами.

Если продуктн не внсушенн, то в предварительно прокалея- 
нь:й и взвешенньш тигель отмеривают навеску (с точностью до 
1 мг) в количестве 10 г для плодоовошннх, 5 г для мясо-рмбннх 
продуктов и до начала сжигания подсушивают.

При пользовании (газом тигель с сухим вешеством вставляют в 
фарфоровий треугольник, покрмваюг крншкой и начинают нагре- 
вать на слабом некоптяшем пламени. В течение первого периода 
сухой перегонки, когда образуется значительное количество газо- 
образннх продуктов, пламя не должно касаться дна тигля, так 
как в противном случае возможнм потери вследствие разбръп- 
гивания и увлечения отходяшими газами частиц озоляемого про- 
дукта. По мере уменьшения количества внделяюшихся газов пла- 
мя приближают к дну тигля и лишь после того, как вмделение га- 
зов прекратится, пламя усиливают.

Д л я  лучшего притока Еоздуха тигель ставят в наклонное поло- 
жение, крнш ку приоткрьтаю т и содержимое осторожно озоляют 
при слабо-красном калении до получения однородной золм белого 
или светло-серого цвега, иногда с красноватьш или зеленоватнм 
оттенком. Необходимо иметь в виду довольно вьгсокую гитро- 
скопичность золн. В связи с этим полученную золу повторно про- 
каливают в течение 15—20 мин, охлаж даю т в эксикаторе и взве- 
шивают. Эту операцию повторяют до получения постоянного веса, 
после чего рассчитнваю т содержание золн  в анализируемом 
продукте по формуле:

х  =  с- = ^  100,
b — a
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где: х — содержание зольт в продукте в %; 
a — вес тигля в г; 
b — вес тигля с навеской в г; 
с — вес тигля с золой в г.

Неосторожное и сильное прокаливание приводит к искажен- 
ннм результатам, так  как число несгоревших угольннх частнц 
иногда значительно повьтшается. Это объясняется тем, что в золе 
могут бьиь большие или меньшие количества легкоплавяшихея 
соединений (шелочнме фосфатм, силикатн), которме обволаки- 
вают поверхность несгоревших угольннх частичек, прекраш ая 
этим доступ к ним кислорода воздуха. Чрезмерно вн со кая  тем- 
пература прокаливания приводит такж е к образованию гра- 
фитной модификации углерода, которая почти не сжигается. 
Кроме того, при сильном прокаливании указаннне в н ш е  потери 
от улетучивания некоторнх зольнмх элементов значительно повм- 
шаются.

В настояшее время озоление ч а т е  всего проводят в электри- 
ческих муфельнмх печах, температура в которнх доходит до 
I000°C. В электропечах минерализация такж е проходит стадии 
удаления влаги, обугливания (при 350—400° С) и собственно ми- 
нерализации (при 500—600° С) с образованием и удалением уг- 
лекислого газа, сернистого газа  и др.

Современнне электропечи снабженн автоматическими термо- 
регуляторами, и колебанкя температурн нагреваемнх образцов 
иаходятся в пределах ± 8 °

Если озоление ведется с необходимнми предосторожностям», 
но частицн угля исчезают крайне медленно, целесообразно по ходу 
анализа ввести некоторне дополнительнне операции. Наиболее 
простая операция заключается в следуювдем. Тигель снимают, ох- 
лаж даю г, прнлпвают к содержимому немного горячей дистилли- 
рованной водн, затем осторожно вьтар и ваю т воду, не доводя ее 
до кипения во избежание потерь золн  при разбрнзгивании. После 
в ьтариван и я  золу подсушивают и снова прокаливают до исчезно- 
вения частиц угля.

П рнбавленная вода растворяет соли и освобождает частицн 
угля, которьге всплнвают и после удаления водм легко окисля- 
ются'. В случае необходимости эту операцию можно повторить.

При большом содержании солей в сжигаемом Еешестве 
обугленную массу вьицелачивают горячей водой в течение 15— 
30 мин на кипяшей водяной бане, фильтруют, отдельно озоляют 
осадок, прибавляют к нему фильтрат, внпариваю т и вмсушива- 
ют, а затем озоляют. Такой способ озоления особенно часто прн- 
ме-няют для трудно озоляемнх белковнх продуктов.

Д л я  продуктов с большим содержанием солей хорошие резуль- 
татм дает применение вместо водн 3%-ного раствора перекиси 
водорода; для  продуктов, бедннх солям и,— 1—2 капли 30%-ной 
перекиси водорода.
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Чтобн ускорить сжигание органических вешеств, можно при- 
менять чистнй кислород, вмпускаемьш из баллона через стеклян- 
ную трубочку с тонким концом, которнм водят над озоляемнм 
в тигле вешеством; прнменяют также азотнокисльш аммоний и 
азотную кислоту, но в этих случаях следует учитьтатъ возмож- 
ность потерь хлора.

Заслуж иваю т внимания ускореннне методн озолення с приме- 
нением уксуснокислого кальция (Княгинечев, 1928) и азотной п 
шавелевой кислот (Пенс, 1933). Эти методн модифицированм нами 
для определения золн  в различннх консервах; они значительно 
сокрашаю т время озоления: вместо 6—9 ч (в зависимости от рода 
консервов) озоление по ускоренннм методам продолжается 
2—4 ч.

П е р в а я  м о д ii ф и к а ц ii я. Навеску средней пробн — 5 г 
консервов — внсушивают на песочной бане и смешивают в тигле 
с 5 мл раствора ацетата натрия, 1 мл  которого соответствует 
0,001 г окиси кальция. Тигель ставят на плитку для вьшаривания 
и внсушивания, затем помешают в умеренно накаленную муфель- 
ную печь для сжигания. Когда содержимое тигля обуглится и 
остаток приобретет серо-черньш цвет, его смачивают раствором 
одного из окислнтелей: нитрата аммония, азотной кислотн или 
перекиси водорода. После этого ткгель ставят опять на плиту для 
вмсушивания, затем п о м етаю т  в хорошо раскаленньш муфель 
для окончательного озолекия.

После взвешивания и подсчета веса золн  из последнего внчи- 
таю т соответствуюшее количество окиси кальция, прибавленной 
до озоления в виде ацетата натрия.

В т о р а я  м о д и ф и к а ц и я .  5 г консервов после вмсушивания 
обрабатнваю т в тигле 8— 10 каплями азотной кислотм и весьма 
осторожно нагревают на небольшом пламени. После испарения 
жидкости, во время которого происходит такж е обугливание ве- 
вдества, тигель слегка прокаливают, охлаж даю т и снова добавля- 
ют в него 8— 10 капель азотной кислотм, см нвая ,  если нужно, при- 
ставшие к стенкам тигля частицм угля. Обработку азотной кисло- 
той с последуюшим прокаливанием производят в течение 15— 
20 мин до полного сгоракия органических вешеств.

По окончанин первой стадии озоления в еше нагретмй тигель 
прибавляют небольшими порциями тонко измельченную вдавеле- 
вую кислоту, которая плавится и одновременно вмтескяет азот- 
ную кислоту, превраш ая нитратн в карбонатн . Обработку вдаве- 
левой кислотой с последуюшим слабьш прокаливанием для уда- 
ления ее остатков продолжаю т до прекравдения внделения бурнх 
паров окислов азота. Затем  доводят тигель до темно-красного 
каления, охлаж даю т и взвешивают.

В связи с переходом нитратов в карбон атн  этот метод дает 
несколько приуменьшеннме результатм. Он неприменим для озо- 
ления соленнх продуктов, так  как после прибавлени.я азотной ки-
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слотьг масса часто всгшхивает и часть озоляемого в е т ес т в а  вьь 
брасьшается из тигля.

В некоторнх случаях процесс сзоления затрудняется сильннм 
вспучиванием (много углеводов) илн вспениванием навески. Такие 
вешества можно озолять, прибавляя их в тигель постепенно, не- 
большими порциями, примерно по 0,5 г. Навеску вевдества при 
этом определяют по разиости между весом сосуда с 10 г ветесг-  
ва до начала озоления и весом этого же сосуда после перенесения 
1>:з него анализируемого вешества в тигель.

Следует упомянуть такж е о возможностп применения для оп- 
ределения зольности физико-химического метода, основанного на 
определении электропроводности.

Рмбкин и Юшанцев для анализа сахара различннх областей 
СССР составилн таблицьг, показьш аю тие зависимость электропро- 
водности водннх растворов сахаров от их зольности.

При исследовании новьгх сортов растительного смрья целе- 
сообразно определить телочность  золн, характеризуювдую в из- 
вестной степени содержание в ней углекислмх солей калия и нат- 
рия.

П од телочностью  золн  понимают число миллилитров 1н. 
раствора кислотн, идушей на нейтрализацию 1 г золм. Д л я  опре- 
деления этого показателя тигель с золой помешают в стакан из 
термостойкого стекла, приливают точно отмеренное количество 
титрованной 0,1 н. серной кислотн и нагревают 5 мин для разло- 
жения углекислнх солей. Содержимое стакана и тигля осторож- 
ко размешивают и избнток кислотм оттитровнвают 0,1н. шелочью 
в присутствии универсального индикатора.

ОПГЕДЕЛБНИЕ м е х а н и ч е с к и х  п р и м е с е и

В число требований, предъявляеммх стандартами к некото- 
рьш консервам (томат-'пюре, томат-паста, фруктово-ягодное 
пюре и др.) для оценки их доброкачественности, входит определе- 
ние механических и, в частности, почвенннх примесей (песка 
и др.).

В томат-пюре допускается содержание 0,05% песка, томат- 
пасте — 0,08%, фруктовмх пюре — 0,05—0,1%, повидле — 
0,05%, пюре из шпината и шавеля — 0,05—0,1% и т. д.

Этот показатель следовало бм включить во все стандартм, 
так как песок встречается в о в с т н н х ,  рнбнмх и мясо-раститель- 
ннх консервах.

Д л я  определения песка сушествуют две группм методов, осно- 
ваннне:

1) на озолении и определении количества зольг, нерастворимой 
в 10%-ной соляной ккслсте;

2) отстаивание в жидкости, имеюш.ей большой удельньш вес.
Первнй  метод имеет дополнение, заключаювдееся в после-

дуюшей обработке пслученной нерастворимой золн  разбавленннм
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раствором шелочи или содн и в определении количества нового 
остатка.

П е р в а я  г р у п п а  м е т о д о в  определения песка по коли- 
честву золн , нерастворимой в соляной кислоте, в том виде, в ка- 
ком она описана в ряде стандартов и руководств, имеет сушесг- 
веннне недостатки. Результатн определений во многих случаях, 
например при анализе томатов, получаются преувеличенньши, 
так как наряду с песком в них содержится и естественная крем- 
невая кислота растений (до 0,2%), которая не растворяется в со- 
ляной кислоте и, следовательно, епределяется вместе с песко.м. 
Погрешность получается также за счет окнси железа, которая при 
кеосторожном прокаливании становится плохо растворимой в раз- 
бавленной соляной кислоте и также будет определяться вместе с 
песком.

Кроме того, средп почвенннх примесей могут бьиь вешества, 
растворимме в 10%-ной соляной кислоте (кальциевне карбо- 
натн  и др.) и поэюму результатн анализа могут получиться 
приуменьшенньши.

Ошибки возможнн ii при более точном методе последуюшей 
обработки нерастворимой золн  раствором содм и шелочи, кото- 
рьш к тому же неудобен для заводских лабораторий, так  как 
требует большой затратн  времени п весьма трудоемок.

Основной целью сбработки нерастворимой в 10%-ной соляной 
кислоте золн  раствором едкой или углекислой шелочи является 
перевод в раствор ангидрида той кремневой кислотм, которая вхо- 
дит в состав естественной золн растительного ветестза .  Эта си- 
ликатная часть зо л н  находится в мелкодисперсном состоянии и 
растворяется поэтому легче песка. Возможность осушествить та- 
кое разделение силикатов некотормми ученьши оспаривается. 
Имеются опнтнне даннне, указнваю ш ие, что шелочнне растворн, 
с одной сторонц, jMoryT растворять кремневую кислоту механиче- 
ских примесей, а с другой сторонь1, не всегда растворяют всю 
природную кремневую кислоту.

В т о р а я  г р у п п а  м е т о д о в  основана на том, что многие 
механические примеси нмегот значительньш удельньж вес (удель- 
нь1Й вес песка равен 2). Навеску пишевого продукта смешивают 
в специальннх сосудах с жидкостями, удельнмй вес которнх 
меньше удельного веса механических примесей, но больше, чем 
удельнмй вес основной срганической составной части продукта 
(четьфеххлористнй углерод, хлороформ, раствор цинкового купо- 
роса). Вследствие различия в удельном весе песок падает на 
дно, а органические вешества всп л ьтаю т  на поверхность жидко- 
сти. Осевшую на дно минеральную примесь промьшают, сушаг, 
гфокаливают и взвешивают или определяют песок по объему.

М етодн отстаивания такж е ненадежнн. Исследования пока- 
зали, чго вспльгвшая органическая часть анализируемого объекта 
может содержать часть песка, и поэтому даннне анализа будут
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пониженн. Кроме того, гтрименяемме для отстаивания жидкостп 
(CCU, C H C I 3 , растзор Z n S 0 4 и др.) во время работн  загряз- 
няются, их приходится часто менять или очшцать, что удорожает 
определение.

Д л я  определения механических примесей в томатннх и других 
пюреобразннх консервах М арх и Котляр [53] предложили метод 
отмнвания песка от органических составннх частей водопровод- 
ной водой. Но, несмотря на относительную бнстроту, простоту, 
дешевизну и малую трудоемкость, и этот метод надо применять 
с определенной осторожностью. Приуменьшеннме результатм 
характеризуюшие все методм отстаивания, наблюдаются и здесь, 
так к а қ  механические примеси, находяшиеся в пнлеобразном со- 
стоянии, могут бьиь отмьим водой вместе со всей томатной мас- 
сой. Кроме того, отмьшание последних остатков томат-пюре или 
томат-пастн иногда затягивается.

Несмотря на указаннне недостатки, этот метод, благодаря 
простоте и большей частью удовлетворительной точности (для 
песка близко к 100%), является стандартннм и применяется при 
анализе многих видов п и т е в н х  продуктов.

Следует упомянуть о методе, предложенном для определения 
песка в кормовнх продуктах. Он сводится к тому, что исследуе- 
мое вевдество кипятят с 400—500 мл  разбавленной соляной кис- 
лотн; после отстаивания и декантации остаток промьтаю т, про- 
каливают и взвешивают.

Попьггка применения этого метода к томатной массе, богатой 
мякотью, показала, что после кипячения образуется коллоидаль- 
кая  смесь, в которой остается значительная часть почвенньгх прн- 
месей, вследствие чего они не оседают на дно.

Аналогичньш по принципу метод бнл предложен в 1934 г. 
Краснодарским научно-исследовательским институтом консерв- 
коп промншленнссти. Авторьт в определеннмх услпвиях обраба- 
тнвали разнообразнне овошньте, мяснне и фруктовне консервн 
в течение 2—3 ч смесью серной и азотной кислот. После гомо- 
генизации консервной массм, отстаивания и декантации оста- 
ток песка промнвали, прокаливали и взвешивали. Метот, 
является универсальннм и дает удовлетворительнне по точности 
результатм. Но необходимость применения кислот и трудоем- 
кость метода мало способствует его внедрению в контроль про- 
изводства.

О пределение зол н , нерастворимой в 10%-ной соляной
кислоте

Полученное ранее количество смрой золн  в тигле обрабатм- 
вают 5— 10-кратньш по весу количеством 10%-ной соляной кис- 
лотн  (удельньш вес 1,05) 1 на кипявдей бане в течение 30 минут.

1 Золу мож но обрабатьшать также 50 мл 6%-ной соляной кислотьк
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Затем содержимое тигля пропускают через беззольньш плотннй 
фильтр, промьшают несколько ргз горячен дистнллированной 
водой до исчезновенпя реакцин на пом С1 с азотнокисль:м се- 
ребром, сушат и гтокаливаю т до постоянного веса. Колнчестзо 
золн, нерастворимоп в 10%-ной соляной кислоте, находят no 
формуле:

100х = - ----- ,
р

где: х — содержание мннеральннх прпмесей в %;
q — вес золь!, нерастворимой в 10%-ной соляной кислоте, 

найденннй по разности между весом тигля с остатком 
после прокаливания и весом пустого тигля; 

р — навеска ветества ,  взятая для определения обшей зольь
Если необходимо получить более точнме результатн, то для 

отделения природной кремневой кислотм золу, нерастворимую 
р 10%-ной соляной кислоте, кипятят в платиновой чашке с 
10%-ньш раствором карбоната натрия, к которому предвари- 
тельно прибавляют несколько капель 33%-ного едкого натра.

Кипячение повторяют 3 раза (по 10 мин каждьш раз) ,  и жид- 
кость фильтруют через беззольньш фильтр. Осадок на фильтре 
снова проммвают горячей водой, затем небольшим количеством 
разбавленой соляной кислотн и в конце — горячей водой до ис- 
чезновения реакции на хлоридьг. Фильтр озоляют в платиновой 
чашке, взвешивают остаток и получают вес песка, свободного от 
естественной кремневой кислотн.

Определение механических примесей стандартнмм методом

В вмсокий стакан емкостью 500— 600 мл вносят 100 г  томаг- 
пюре или томат-пастьг, а еслн присутствие песка резко вьфажено 
(скрипит под зубами), то можно брать только 50 г  пасти  или 
пюре.

Стакан доливают водой почти доверху, энергично размеши- 
вают стеклянной палочкой и оставляют в покое, пока не осядет 
главная масса взмученного продукта и не осветлится верхняя 
половина жидкости в стакане. После этого производят отмучи- 
вание водой из водопроводного крана, к которому присоединяют 
при помоши каучука стеклянную трубку, имеювдую посередине 
шарообразное расширение с узким отверстием книзу (диаметр
1—2 мм).  В шарообразное расширение вкл ад ьт аю т  кусочек 
ватм в качестве фильтра от случайннх загрязнений, которме мо- 
гут попасть вместе с водопроводной водой. Ток водн устанав- 
ливают такой силн, чтобм сосуд емкостью 2 л  наполмялся за 
8— 10 мин.

Когда отрегулируют силу струм водн, под кран подставляют
4  A. Т. М арх, P. В. Кржсвовп
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стакан с навеской томат-пюре, в котормй погружена трубка на 
lU его глубиньг.

Обмчно через 20—30 мин отмучивание заканчивается — на 
дне остается осевший песок и другие минеральние примеси, жид- 
кость же над осадком становигся совершекно прозрачной. Эту 
жидкость осторожно еливают, чтобн не взмутить осадка, а затем 
осадок переносят количественно на беззольннй фильтр, прокали- 
вают н взвешивают.

Количество тверднх микеральнмх примесей вьф аж аю т в про- 
центах.

О пределение песка в пю реобразнмх продуктах, 
по С абурову и Сахиеву [93]

К пюреобразному продукту прибавляют раствор или жидкость, 
которне долж нн имечь удельнмй вес виш е 1,5, достаточную про- 

зрачность, способность смеишваться с водой, невн- 
сокую вязкость, невнсокую стоимость.

Наиболее пригодньши растворами п-ри иопьиании 
оказались 52%-ньш 'расгвор поташа (удельннй вес 
1,57), 60%-ньш раствор хлористого цинка (удельньш 
вес 1,74) и раствор хлористого кальция, насьиденннй 
при температуре 15°С (удельннй вес 1,48); хлори- 
стмй кальций можно насьидать и при более вьгсокой 
температуре, когда растворимость и удельнмй вес 
его значительно внше.

Отстаивание проводится в отстопнике (рис. 29) 
емкостью 250 мл: нижняя оттянутая часть его долж- 
на бьиь градуирована. Диаметр самой узкой частн 
не должен бьиь меньше 0,6—0,7 см, так  как в про- 
тивном случае частицм пюре могут образовать нриб- 
ку и не дадут возможности получить полное осажде- 
ние песка.

В отстойник переносят навеску испьиуемого про- 
дукта и к нему приливают один из указанннх  внш е 
растворов в таком количестве, чтобн обший удель- 
ньш вес смеси бнл около или вмше 1,5. Величина 
навески завиоит от содержания сухнх веадеств в про- 

дукте. Так, при анализе TOMaTjnacTbi с 30%-ньш содержанием 
сухих вешеств следует отмеривать 25 г, а при анализе протертой 
неуваренной томатной массн  с 6% -ннм плотньш остатко.м — 
100 г.

Смесь в отстойнике тшателько взбалтиваю г и оставляют на 
5— 10 мин в вертикальном положении, легко покачивая отстой- 
ник для лучшего вьшадения песка. Затем, дав жидкости успоко- 
иться, осторожно по стенке отстойкика приливают несколько мил- 
лилитров четьтреххлористого углерода (удельньш вес 1,58). Бла-

Рис. 29. 
Отстойник.
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годаря тому, что четьфеххлористьш углерод не смешивается с во- 
дой и тяж елее имеюшейся смеси, он опускается на дно и запол- 
няет узкую часть отстойника, поднимая наверх осевшие частицн 
томат-пюре. Так как четьфеххлористьш углерод прозрачен и бес- 
цветен, то можно ясно различить в градуированной части прибора 
измеряемое количество осевшего песка.

Необходимс, чтобь! апализнруемнй продукт бшл сильно раз- 
бавлен приливаемьш раствором, в прстивном случае может полу- 
читься слишком густгя масса, в которой песок будет задержи- 
ьаться кусочкамн клетчаткн.

Этот метод, по указакию авторов, не является абсолютно точ- 
libiM, а дает относительно качественную пробу на песок.  обнару- 
живая от 0,005 г песка и вмше.

ОПРЕДЕЛЕНИЕХЛОРИСТОГО НАТРИЯ

Хлористьш натрий — это необходимгя составная часть нашего 
рациона, весьма важное вкусовое вешество, имеюшее определен- 
ное значение для ряда физиологических процессов организма.

В консервной проммшленности хлористьш натрий применяется 
как основной консервант (консервирование солением) или как 
одна из обязательннх составннх частей консервов. И в том и в 
другом случае для получения вьюококачественного продукта нор- 
мирование соли является обязательним. Так, например, по стан- 
дартам в овошах фаршированншх содержание соли должно бнть 
в пределах 1,2— 1,8%, огурцах консервированннх— 2,5—3,5%, 
остром тсматном соусе— 2,2— 2,5%, сахарной к у к у р у зе— 1 — 1,5%, 
тушеном м я с е - 1 , 2 — 1,8%, соленой р н б е — 10— 15% и т. д.

Методн, применяемне для определения хлористого натрия 
в жнвотнмх и расти1 ельнь1х продуктах, основанн на титровании 
азотнокислнм серебром (по Мору или Фольгарду) либо нитратом 
закисной ртутм. Титруют внтяж ку вевдества, полученную вьиде- 
лачиванием золн или обугленной массн анализируемого объекта.

Имеются указания на возможность зам ен н  водн спиртом, ко- 
торьж уменьшает переход в раствор белковмх вецеств , даюших 
осадки с азотнокисльш серебром.

Нужно отметить, что при озолекии, д а ж е  при добавлении ше- 
лочей, нитратов, перекиси натоия и применении особо устроен- 
libix тиглей (никелевнх или стальньгх с завинчиваювдейся крнш - 
кой и отверстием для опускания раскаленной платиновой прово- 
локи) сушествует непосредственная опасность улетучивания частй 
хлора.

O n w T b i  показали, что потери хлора, хотя в значительно м е н ь -  

шей степени, наблюдаются и при обугливании, то есть при не- 
полном озолении массм вешества, поэтому целесообразно во всех 
тех случаях, когда зто возможно, определять хлор пшдевьгх про- 
дуктов непосредственно в водной в нтяж ке  из вевдества, без пред-

4 *
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варительного обугливания или озоления. Этот способ требует 
меньшей эатратм  времени, он более прост и к тому же дает  наи- 
более близкие к истинному содержанию соли результать1. К не- 
достаткам его следует отнести затруднения при установлении 
конца титрования по Мору ввиду адсорбции соединений серебра 
белковьши вешествами, особенно при анализе р н бн н х  продук- 
тов. При таких обстоятельствах титрование водной вмтяж ки мож- 
но проводить по способу Фольгарда или ртутно-азотному, которне 
дают лучшие результатн.

По последнему способу азотнокислую вмтяжку продукта, 
содерж атую  около 1 % азотной кислотш, титруют раствором 
азотнокислой ртути в присутствии нитропруссида натрия как ин- 
дикатора.

Имеется довольно бьгстрьш и точннй метод определения хлора 
в органических ветествах . По этому методу 1 г вевдества осто- 
рожно сплавляют с 12 г калийной селитрн (после добавления 
двух капель 0,1 н. т ел о ч и ) .  Процесс сплавления продолжается 
5—7 мин, образую ти йся  прозрачньш и бесцветньш сплав легко 
растворяется в горячей воде. В полученном растворе хлор опре- 
деляют по Мору.

Аналогичнмй метод применяется и при исследовании консер- 
вов. Д л я  р н бн и х  и мясннх консервов получаются хорошие ре- 
зультатм и при несколько иннх условиях: навеску увеличивают 
до 2 г (уменьшается возможная погрешность), а количество се- 
литрн уменьшают до 8 г (в 3 раза ) ;  вместо платиновой чашки 
можно применять фарфоровьш тигель. Время исследования 
15—20 мин.

Последняя модификация разработана и проверена нами в ла- 
боратории химико-технологического контроля ОТИПХП.

Определение содержания поваренной соли можно производить 
гакже полярографнчсским методом ii по методу В Г Грживо 
электрометрическим титрованпем [54, 1960, №  9].

Определение соли по Мору

В рьгбннх и ововдннх консервах соль определяют титрованием 
водной вмтяж ки по Мору.

К полученному после определения обвдей кпслотности нейтра- 
лизованному раствору приливают 1 мл 10%-ного раствора хро- 
новокислого калия и титруют 0,05н. раствором азотнокислого 
серебра.

Если определение соли в рьгбннх и мясннх консервах необхо- 
димо произвести независимо от определения обшей кислотности, 
то можно применять проверенную нами следуюшую методику.

Т е х н и к а  о п р е д е л е н и я .  Около 10 г вешества взвеши- 
вают на технохимических весах с точностью до 0,01 г , растн- 
рают в небольшой фарфоровой ступке с песком (5 г ) , свободньш
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от хлора, и с 2—3 мл дистиллированной водн до получения одно- 
родной к а т и ц м .  Из ступки массу переносят при помоши горячен 
дистиллированной водм через воронку с широким концом в мер- 
ную колбу емкостью 200 мл, доливают до 2/з объема колбн горя- 
чей дистиллированной водой и погружают на 10— 15 мин в нагре- 
тую до кипения баню для того, чтобм свертьшаювдиеся белки 
сбились в комки. Затем колбу охлаждают, доводят уровень со- 
держимого до метки п фкльтруют через складчатьш фильтр; в 
фильтрате определяют количество хлора.

Титрование по Мору следует проводить при комнатной тем- 
пературе, так как повншение температурм, увеличивая раствори- 
мость Ag2C r 0 4, уменьшает чувствительность индикатора.

Реакция средн должна бнть нейтральной, так как и кислая п 
шелочная среда приводит к преувеличенньш результатам. Это 
объяспяется тем, что образуюшипся в конце титрования окрашеп- 
nbifi осадок Ag2C r 0 4 растворим в кислотах, а большая концентра- 
иия гидроксильннх ионов дает плохо растворимьш гидрат окиси 
серебра (AgOH), вьтадаюш.ий в осадок раньше хромата сере- 
бра. Поэт.ому pH раствора рекомендуется брать от 7 до 10,5; в 
присутствии аммониш ш х солей pH должен находиться между 
6,5— 7,2.

Н ейтрализовать кислую вмтяж ку следует бурой или бикарбо- 
натом, но не содой, так как  присутствие ионов СО^~ в н зн в ает  об- 
разование плохо растворимого A g2C 0 3. Количество индикатора 
такж е играет важную роль при титровании, так как изменение 
концентрацип ионов CrO^-  в растворе отражается на своевремен- 
ном вьшадении Ag2C r 0 4.

Учитивая все приведеннне замечаккя, отмеривают точно от 25 
до 50 мл  фильтрата, нейтрализуют бикарбонатом или уксусной 
кислотой (можно шелочью в присутствии фенолфталеина), при- 
бавляю т 1—2 мл 5%-ного раствора хромата калия (К2С г 0 4) и, 
беспрерьшно взбалтнвая ,  титруют 0,05н. раствором A g N 0 3 до 
появления о б т е г о  красноватого окрашивания осадка; 1 мл 0,1н. 
раствора A g N 0 3 соответствует 0,00585 г NaCl, откуда количество 
NaCl находим из формульи

N- 0 , 0 0 5 8 5 / ?  - 1 0 0  х  = --------------------,
a

где: х — процентное содержание NaCl;
N — число миллилитров 0,1н. раствора A g N 0 3, затраченньгх 

на соединение с NaCl;
R — коэффициент разбавления навески; 
a — навеска вешества в г.

Д л я  продуктов, сообвдаюших вмтяж ке интенсивную окраску, 
затрудняюшую титрование раствором A g N 0 3, рекомендуется от- 
.меривать в тигель навеску в 10 г, подсушивать ее на водяиой ба-
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не, а затем подвергать осторожному обугливанию до момента. 
когда содержимое тигля легко распадается от надавливания сте- 
клянной палочкой. Затем содержимое тигля количественно пере- 
носят в стакан емкостью 300—400 мл,  смьшая тигель несколько 
раз дистиллированной водой.

Жидкость в стакане осторожно при помешивании нагревают 
до кипения и после остнвания переводят в мерную колбу емко- 
стью 250 мл. Прибавляю т к жидкости 3—5 капель фенолфта- 
леина, нейтрализуют ее раствором шелочи и доводят дистилли- 
рованной водой до метки. После тшательного перемешивания 
переносят пипеткой 50 мл жидкости в коническую 1Колбу, прили- 
вают 1 мл 10%-ного раствора КгСгО,, и титруют 0,05н. раствором 
A g N 0 3.

Определение хлора по Фольгарду

Сувдность метода заключается в том, что к раствору хлори- 
да прибавляют избмток раствора азотнокислого серебра и про- 
водят обратное титрование его роданистнм аммонием. Конец ре- 
акции между A g N 0 3 п N H 4CNS определяют с помошью индика- 
т о р а — окисной соли железа. Обнчно применяют водннй раствор 
железо-аммонийннх квасцов.

К ак  только из раствора уйдут все ионн Ag+, вновь прибав- 
ленная капля N H 4CNS прореагирует с ионом Ғе3+ и раствор окра- 
сится в красньш цвет вследствие образования недиссоциирован- 
ного F e (C N S )3. С целью уменьшения его диссоциации следуег 
ввести в раствор избьгток ионов окисного железа, то есть надо 
получить насьиценньш раствор квасцов. Если не соблюдать пра- 
вильннх условий при титровании, то может получиться ошибка 
(завмшеннме результатн) вследствие того, что родан-ионн вза- 
имодействуюг с осадком хлорнстого серебра, освобождая снова 
ион хлора, согласно уравнению:

AgCl +  C N S-  —  AgCNS 4  С Г

Эту ошибку устраняют прибавлением эфира или другого, не 
см еш иваю тегося с водой, органического растворителя (амилово- 
го или изобутилового спирта); в этих условиях хлористое серебро 
свертмвается на границе двух жидкостей и почти не реагирует с 
родан-ионом. Кроме того, часто раствор железо-аммонийнмх квас- 
цов бмвает окрашен в желто-бурьш цвет, так  как при гидролизе 
образуются из окисной соли железа окрашеннме основнме соли 
и коллоидньш гидрат окиси железа

Ғе2 (SO J3 + 2 H.O ^  2FeOHSOt +  H2S O ,,

Ғе2 (S 0 4 ) 3 4- 6Н20  2Ғе (ОН) 3 +  3H2S 0 4.

Прибавление азотной кислотн препятствует гидролизу окисной 
соли железа.
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Т е х н и к а  о п р е д е л е н и я .  50— 100 мл вьияжки подкисляют 
10 мл разбавленной H N 0 3 ( 1 : 2) ,  прибавляют строго отмеренное 
количество 0,1 н. раствора A g N 0 3 (25— 50 мл) и сильно взбал- 
тнвают. Взбалтивание необходимо для того, чтобь! освободить 
иоиь! серебра, которне адсорбируются образую тим ся осадком 
роданида. После этого прибавляют эфкр до получения двух сло- 
ев и содержимое снова взбалтьшают. Затем  приливают 5 мл  на- 
сншенного раствора железо-аммонийнмх квасцов и, в случае на- 
добности, еше азотной кислотн до тех пор, пока не исчезнет бурая 
окраска основнмх солей железа, далее титруют 0,1н. раствором 
NH,CNS или KCNS. В конце титрования, когда начинает появ- 
ляться бнстро исчезаю тее  красное окрашивание, раствор нельзя 
сильно взбалтьшать; титрование считают законченньш, если кап- 
ля  роданида дает обшее окрашивание раствора, не и сч езаю тее  
при легком покачивании сосуда.

Внчитая из объема прибавленного 0,1н. раствора A g N 0 3 
объем роданида, израсходованньш на титрование избмтка азотно- 
кислого серебра, получают число миллилитров азотнокислого се- 
ребра, связавшихся с хлором. Умножая их на титр N a C l—5,85 мг 
или титр С1 — 3,55 мг, находят содержание соли или хлора в 
граммах в оттитрованном объеме вьггяжки, которое умножают на 
коэффициент разбавления и внчисляют процентное содержание 
по отношению к навеске.

Этот метод разработал  Вечер [84, 1947, №  6] для анализа кон- 
сервов. Растворн хлоридов, в частности поваренной соли, реа- 
гируя с раствором нитрата закисной ртути, образуют светло-серьш 
нерастворимьж осадок однохлористой ртути (каломели) по сле- 
д у ю т ем у  уравнению:

При количественном объемно-аналитическом определении 
хлоридов по этому методу применяется адсорбционннй индика- 
тор — бромфеиоловнй синий (тетрабромфенолсульфонф талеин).

Меркурометрический метод

H g2 (N 0 3)2 -r 2NaCl =  H gaCl, -h 2N'aN03 .

h o / S
B r B r

/ S o h

Ч /
БромФеналовь1Й с;:к;:й
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Действие индикатора основано на том, что всякие осадки 
имеют склонность адсорбировать те ионм, из которнх они со- 
стоят. Вследствие этого в момент достижекия эквиваленткой тск- 
ки часть избнтка H g 2 (N 0 3) 2 адсорбируется твердьши частицами 
каломели. Нитрат-ионь(, однако, не очень прочно удерживаются 
осадком и вьиесняются анионами бромфенолового синего, кого- 
рне изменяют цвет поверхности осадка H g 2Cl2 на сиреневьм 
что у казнвает  на конец титрования. При тнтрованин колбу с 
осадком каломели необходимо энергично взбалтьшать, чтобм ад- 
сорбированнне ионн хлора перешли в раствор и, прореагировав с 
ионами ртути, полностью перешли в осадок каломели.

В первнй период титрования, пока в растворе находится боль- 
шой избнток хлор-ионов, осадок, адсорбируя эти ионн, имеет ог- 
рицательньш заряд  и отталкивает анионн красителя — бромфено- 
лового синего. Когда к концу титрования адсорбируются ионм 
ртути, знак зар яда  меняется и осадок становится способнмм ад- 
сорбировать ионм индикатора.

Изменение окраски осадка каломели от ионов бромфзнолово- 
го синего наступает только в точке эквивалентности, и видимость 
окраски лучше заметна при большой поверхности осадка. При- 
бавление перед титрованием нитрата свинца способствует лучшкй 
коагуляции и увеличению поверхности каломели н в то же время 
задерж ивает коагуляцию осадка до достижения конечной точки 
титрования. В очень разбавленнмх растворах заметить окраску 
осадка очень трудно.

Необходимо отметить также, что большое количество нейг- 
ральньгх солей может внзвать  коагуляиию оеадка задолго дп 
конечной точки реакции.

Титрование не следуст производить на прямом солнечном 
свете, ибо окраш еннне осадки чувствительнм к свету и могут 
под его влиянием изменять свой цвет.

Т е х н и к а  о п р е д е л е н и я .  Измельченную навеску в 10— 
25 г (в зависимости от первоначального содержания соли) пере- 
носят в мерную колбу емкостью 250 мл,  добавляют до половинь) 
объема дистиллированпую воду, взбалтьгвают и оставляют на 
15—20 мин. Объем колбь! доводят водой до метки и фильтруют 
через вату. К  10 мл  фильтрата, отмеренного пипеткой, приливают 
1 мл 10%-ного раствооа азотнокислого свинца и после взбалтн- 
вания добавляю т 6—8 капель индикатора — бромфенолового си- 
него. Д алее  полученную смесь титруют 0,1 н. раствором азотно- 
кнслой закисной ртути, при этом окраска будет изменяться от 
мутно-зеленоватого через светло-сермй к сиреневому цвету.

Расчет производят по формуле:

Y -- Я/< ■ 0■ 005S46-100/1 
a

где: л' — содержанме хлоридов в исследуемом продукте в% ;
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И — число миллилитров раствора азотнокислой закисной 
ртути, пошедшей на титрование 10 мл  фильтрата;

I\ — коэффицпент поправки для раствора азотнокислой за- 
кисной ртути; 

р — разведение; 
a — навеска вешества;

0,005846 — титр 0,1 ii- раствора азотнокислой закисной ртути. B b i-  

раженньш по хлористому натрию.

Приготовление реактивов. 1. 0,1н. р а с т в о р  а з о т н о к н с -  
л о й  з а к и с н о й  р т у т п .  Растворяют около 30 г азотпокислой 
закисной ртути в 1 л 0,05н. раствора азоткой кислотн. Азотная 
кислота делает раствор более стойким и предупреждгет гндро- 
лиз соли. Тмтр устанавливают по навеске хлористого натрия с 
добавлением к титруемому раствору хлорида 1 мл 10%-ного 
раствора азотнокислого свинца и 6—8 капель индикатора — бром- 
фенолового синего.

Азотнокислую закисиую ртуть можно приготовить следую тим  
образом. Смесь 1 частн металлической ртути с 1,5 частями 
25%-ной азотной кислотн ставят на иесколько днен в холодное 
место. Через некоторое время на поверхности ртути вмделяются 
белне кристаллн азотнокислой закисной ртути. Внделившиссл 
кристаллн собирают и внсушивают при комнатной температур^ 
между листами фильтровальной бумаги.

2. И н д и к а т о р — б р о м ф е н о л о в н й  с и н и й (0,1 % -ньж 
раствор телочной соли) В мерной колбе на 100 мл растворяют 
100 мг  индикатора, добавляю т 1,5 мл 0,1 n. раствора едкого патра 
н содержимое доводят водой до метки.

3. А з о т н о к и с л м й  с в и н е ц  (10%-ньш раствор). 10 г реак- 
тива растворяют в 90 мл  водм.

При проверке данного метода Всесоюзньш научно-исследова- 
тельским институтом консервной промншленности и сравнении со 
стандартннм аргентометрическим методом установлена хорошач 
сходимость результатов, точность и воспроизводимость аналигм- 
ческих данньгх.

Расчетнше упражнения

1. При определенми количества солн в консервах навеска в 25 г бнла до- 
ведена до 250 мл\ на титропание 20 мл внтяжки израсходовано 5 мл раствора 
азотнокислого серебра, 1 мл которого соответствует 0,0025 г хлора. Какоао 
содерж ание солн в копсервах?

О т в е т :  1,03%.

2. И з 20 г консервов приготовлспо 500 мл витяжки. На титрование 50 мл 
вштяжки пошло 7,2 мл азотнокнслого серебра, титр которого 0,0154 г. Каково 
содерж аш !е соли в консервах?

О т в е т :  1,9%.
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3. При определении соли по методу Фольгарда навеска в 20 г консервов 
разбавлена до 200 мл. К 50 мл вьияжки прибавлено 50 мл 0,05 н. раствора 
азотнокислого серебра (/(= 0 ,9 8 0 0 ) , на обратное титрование иэрасходовано
22,1 мл роданистого аммония, 1 мл которого соответствует 0,024 г хлористого 
натрия. Рассчитать содерж ание соли в консервах.

О т в е т :  3,6%.

4. При определении соли меркурометрическим методом 25 г консервов после 
растворения соли разбавили до 250 мл. На титрование 10 мл раствора израсхо- 
довано 3,4 мл 0,1 н. раствора азотнокислой закисной ртути (АГ= 1,0062). Опреде- 
лить соаержание соли в консервах.

О т в е т :  1,99%.



ГЛ АВА  ШЕСТАЯ

М ЕТ0Д Ь1 О П Р Е Д Е Л Е Н И Я  У ГЛ ЕВ О Д О В

Различнне углеводн (глюкоза, фруктоза, сахароза, крахмал, 
клетчатка, пентозанм, пектин и др.) являются главной составной 
частью большинства продуктов растительного происхождения, a 
некоторьге из них входят в состав животнмх продуктов. Поэтогм 
при оценке качества пишевмх продуктов количественное опреде- 
ление углеводов крайне необходимо.

Обшее количество сахаров в пастеризованнмх варенье и джг- 
ме должно бьиь не менее 60%, в непастеризованннх— не менее 
65%, во фруктово-ягодном повидле — не менее 60%, в купажи- 
рованнмх или с сахаром фруктовмх и ягодннх соках — не ме- 
нее 8%.

Так как для гидролиза отдельньтх групп углеводов требуются 
различньге условия и шоскольку они по-разному относятся к раст- 
ворителям, в частности к воде (холодной и горячей), методн 
разделения отдельних групп углеводов и их количественного оп- 
ределения должнм отраж ать  эту специфику свойств. Исследова- 
ние большей частью ограничивается определением следуюших 
количественнмх показателей: редуцирую тих сахаров (глюкозм, 
фруктозьг и др.), нередуцируюших сахаров (главнььм образом, 
сахарозм), крахмала. клетчатки, пектина, пентозанов.

Первую и вторую группу сахаров определяют в двух пробах 
одной и той же водной вьияж ки, причем вторую пробу до анализа 
подвергают инверсии. По разности между о б т и м  количеством 
сахаров, полученннх при анализе второй пробн, и количеством 
редуцируюших сахаров, рассчитьтаю т содержание в продукте 
нередуцируюших сахаров.

Д л я  определения сахаров сутествую т физические, физико-хи- 
мические и химические методн.

Важнейший ф и з и ч е с к и й  м е т о д  основан на способности 
сахаров отклонять плоскость поляризации. Он применяется, гла.ч- 
ньш образом, для определения какого-либо одного сахара в от- 
сутствии других оптически активнмх вевдеств. Определение про- 
водится в специальнмх приборах — поляриметрах [83],

Ф и з и к о-х и м и ч е с к и е  (электрометрические) м е т о д н 
основаньг на окислении сахаров и определении эквивалентнон 
точки при П0М01ДИ потенциометра по резкому изменению окисли-



108 Методм определения углеводов

тельно-восстановительного потенциала либо на электрохимиче- 
ском восстановлении альдегидннх или кетонннх групп сахаров и 
полярографическом исследовании раствора [28], Д обавление к рас- 
творам глюкозм незначительного количества фруктозн  полностью 
снимает волну глкжозм. Присутствие сахарозн  так ж е  не мешает 
полярографированию фруктозн. Таким образом, в в н тяж ке  из 
сладкой консервной продукции (повидло, варенье, дж ем  и др.) 
можно полярографическим методом определять содержание фрук- 
тозн  и сах ар о зн  по фруктозе до и после инверсии. К этой группе 
методов относится такж е фотометрический метод определения 
охиси медн при помоши фотоэлемента.

В н аст о я т ее  время для обвдего и раздельного определения 
сахаров применяют такж е метод хроматографии на бумаге [101.

В контроле консервного производства применяются при опре- 
делении углеводов рефрактометрический и различнне химические 
методьк

Основнь1е х и м и ч е с к и е  м е т о д н  определения сахаров ос- 
нованн на наличии в сахарах карбонилькой группш, обусловли- 
ваюшей их способность окисляться в вделочной среде различньши 
реагентамн; окисями тяж елмх металлов (меди, ртути), краспой 
кровяной солью — Кз[Ғе(СМ)6] и йодом. О ки сляю тн е  сахар ре- 
агентм, естественно, при этом восстанавливаются. Из этнх мето- 
дов наибольшее распространение получили различнне модифика- 
ции, основаннне на окисляю тем  действии фелинговой жидкости.

Фелингову жидкость готовят сливанием одинаковнх объемов 
растворов №  1 (медньш купорос) и №  2 (шелочной раствор сегне- 
товой соли — виннокисльш калий-натрий), причем концентрацпч 
растворов, в зависимости от способа, бьшают различньтми.

О б р азу ю ти й ся  в момент сливания жидкостей голубой осадок 
гидрата окиси меди (C u S 0 4 +  2 N a 0 H  =  C u (О Н )2 +  Na2S 0 4) бнст- 
ро исче^ает с ибразоьанием гемни-синего раствора комплексно: о 
соединения окиси меди с сегнетовой солью. Последняя реакиия 
проходит по такому уравнению:

COOK COOK

CHOH СНО

I +  Cu (OH)2 -  I ^>Cu +  2 H ,0

CHOH CHO
I I

COONa COONa

Таким образом, при прибавленин сегнетовой соли гидрат оки- 
си меди переводится в растворимое состояние в виде комплексно- 
го соединения.

При взаимодействии сахаров с фелинговой жидкостью проис- 
ходит восстановление окиси меди до закиси (2 C u 0  =  C u20  +  0 )  и 
окисление сахаров за счет внделяюшегося при этом кислорода.



Методм определения углеводов 109

Оиись меди образуется постепенно; по мере раскисления по- 
лучается новое количество ее в результате обратного разложения 
комплексного соединения с сегнетовой солью при нагревании в 
присутствии восстанавливаюших сахаров:

Синий цвет раствора над красньш осадком закиси меди ука- 
з ь т а е т  на нзбьиок фелинговой жидкости и, следовательно, на 
полиое окпсленпе сахаров в даннмх экспериментальнмх усло- 
виях.

На основании результатов количествепного определения обра- 
зовавшейся закиси меди рассчитьтается количество редуцирую- 
т и х  сахаров в исследуемом объекте.

П р и м i' ч а н и е. При этой реакцин восстаиовления меди ипогда вместо 
характерного красного ссадка закиси медн образуются осадкн желтого и крас- 
но-желтого цвета, иногда появление осадка не наблюдается, а жидкость окра- 
шивается в грязновато-зеленьш цвет.

Исследования показалн, что закись меди, в завнсимостн от своего физико- 
хнмического состояния (степени дисперсности), может давать либо осадки раэ- 
h u x  оттенков, либо коллоидальнме цветние раствори. Появлению закиси медч 
в необьшной форме способствует наличие в исследуемом растворе зашитньм  
гидрофильних коллоидов.

Окисление сахаров фелинговой жидкостью проходит многооб- 
разно. Среди продуктов окисления могут бьиь гексоновме, пенто- 
новне, тетроновме кислотьг, глицериновая, гликолевая, шавелевая 
и муравьиная кислотьг.

Сложннй процесс окисления сахаров фелинговой жидкостью 
объясняется тем, что уже под влиянием только одной тел о ч и  
(даж е в отсутствии окислителей) сахара претерпевают ряд хими- 
ческих превратений, а в дальнейшем получаемне многочисленние 
продуктн превраадения сахаров окисляются окисью меди.

Под влиянием вделочи сахара частично переходят в свои изо- 
мерн (например, глюкоза в маннозу), причем альдозн  дают не 
только стереоизомерние формн, но и ряд кетосахаров (глюкоза 
дает фруктозу, 3-кетогексозу и п р .) .

Кроме того, под влиянием крепких аделочей сахара образуют 
ряд сахариновнх кислот, которьге представляют собой полиокси- 
кислотм е одной карбоксильной группой и одним атомом углеро- 
да, свободньш от спиртовой группн. Приводим пример таких 
превравдений.

СООҲ COOK

сн о сн о н
f- CuO
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СН2ОН

<LoI

сн о н
I

сн о н

СНОН '
I

сн .о н
Фруктоза

сн ,о н  
I он

q /
I4  /он  ^  

сн о н

сн о н
. I
сн о н  

i  \ \  

сн ,о н
Гидратная форма 

фрукТОЗЬ!

сн о н CHO

со н1

j
CHOH

сн о н1

1
CHOH

сн о н
_  ̂ 1

CHOHj
CHOH

1
CHOHj

CH OH CH OH
1. 2-Длэиол Глюкоза пли

м.шноза

СН2ОН CH.,OH1j
со н CHOH
Ii 1

со н oIIU 
-j
CHOH CHOH1
CHOH CHOH1
CH.OH CH,OH

2, З-Диэнол З-Қетогексоза

Взаим опревратения различннх сахаров объясняются образо- 
ванием промежуточнмх энольнмх форм за счет внутренней пере- 
группировки атомов водорода или спиртовмх групп у соседиих 
атомов углерода. Эти нестонкие энолм при дальненшен перегруп- 
пировке атомов или групп дают новне сахара или сахариновне 
кислотн. По расчетам Нефа, в телочном  растворе одной какой- 
либо гексозн в состоянии равновесия теоретически возможно 
образование не менее 113 различннх соединений.

Указаннме моментн удовлетворительно объясняют сушествую- 
mee многообразие продуктов, получаеммх при окислительном 
действии фелинговой жидкости на сахара; картина осложняется 
eme и тем, что в шелочном растворе окисляюшим образом дейст- 
вует и кислород воздуха. Кроме того, усложняюшим является то 
обстоятельство, что сама фелингова жидкость при нагревании вьь 
деляет некоторое количество закиси меди (сам оредукция). Эта 
сложность окислительного процесса, со своей сторонм, обосновм- 
вает отсутствие полной пропорциональности между количеством 
окислившегося сахара и количеством образовавшейся закиси мг- 
ди. Таким образом, ввиду отсутствия стехиометрических соотно- 
шений при определении сахаров необходимо пользоваться специ- 
ально составленньши по эмпирическим данньш таблицами, по 
которь1м, определив количество закиси меди, находят соответст- 
вуюшее ему количество сахара.

Д ал ее  необходимо отметить, что количество кислорода, израс- 
ходованного на окисление (в среднем уходит 2— 2,5 атома кисло-
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рода на 1 молекулу сахара) ,  и, следовательно, количество образо- 
вавшейся закиси меди зависит не только от абсолютного количе- 
ства сахара в исследуемом растворе, но и от природи его, кон- 
центрации, продолжительности и температурн нагревания, телоч- 
ности реактива и других факторов.

При одном и том же количестве сахара, но при различннх 
концентрациях, применяемьгх для акализа растворов, либо раз- 
личной продолжительности нагревания или других незначитель- 
Hbix изменениях условий опьиа количества образовавшенся закиси 
меди будут в параллельнмх анализах несколько отличаться. 
Возможно и обратное — получение одного и того же количества 
сахара в результате анализа двух различннх образцов. Ввиду 
этого при пользовании таблицами какого-либо гвтора необходи- 
мо строго придерживаться всех условпн его метода. Малейшие 
отклонения, несомнеппо, приведут к получению нногда резко ис- 
каженнмх результатов.

Различнне методн определения сахаров, основаннме на вос- 
становлении окиси меди, отличаются одпп от другого концентра- 
циями и составом реактивов. Так, сегнетова соль может бьлть 
заменена другими реагентами, даюшимк растворимме комплексн 
с окисью меди, например лимонной кислотой или предлагаем нм 
в последнее время глицерином. Кроме того, отделькне методн от- 
личаются способами количественного определения закнси меди. 
Количество закиси меди можно определять методами весового и 
объемного анализов.

При весовнх определениях необходимо восстанавливать закись 
до металлической меди либо окислять ее до окиси, так  как непо- 
средственное взвешивание закиси меди невозможно ввиду ее не- 
стойкости. Закись меди на холоду частично переводится в окись 
уже кислородом воздуха. Из-за сложности (а главное, длитель- 
ности) весовме способн определения закиси меди применяются 
лишь в исключительннх случаях, когда требуется особенкая точ- 
ность.

В последнее время В. Абловмм и Д. Батмрем [34] предложен 
новьш метод прямого титрования восстанавливаюших сахаров 
шелочньш раствором медного комплексного соединения триокси- 
глутаровой кислоти. Авторами установлено, что в отличие от дру- 
гих методов окисления сахаров окисью меди (жидкость Фелии- 
га и др.) при их методе наблюдается обратная пропорциональ- 
ность между объемом раствора, пошедшего на титрование, и его 
копцентрацией. Метод заслуж ивает  безусловного внимания и 
целесообразно проверить его применимость в коптроле консерв- 
ного производства.

Из объемнмх методов определения сахаров остановимся под- 
робнее на тех, которне чавде всего применяются в лабораториях 
консервних заводов.

Кроме методов, основанннх на о ки сляю тем  действии окиси
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меди, приводим описание ферроцианидного метода, которьш так- 
же является стандартньгм.

До описания самих методов дадим описание способа приго- 
товления внтяж ки , аналнз которой позволяет рассчитать содер- 
жание сахара в исследуемом объекте.

Приготовление водной вьияж ки при настаивании 
на холодной воде

Водная вмтяж ка, в которой хотят определить количество саха- 
ров 1-й и 2-й групп, не должна содержать дубильннх, кр а сят и х  
и белковнх в етеств ,  которне могут псказить результатьг, все 
эти вешества удаляют, осаж дая либо средним уксуснокпслмм 
свинцом, либо его основннми солями.

Необходимо следить за тем, чтобн реакцля витяж ки  до и 
после прибавления свинцовой соли бьша кейтральной, так как 
тел о ч н ая  реакция способствует образованию свинцовнх сахароз. 
например фруктозн, а слабокислая может вмзвать частичнь!Й 
гидролиз дисахаридов. Ш елочная среда вредна еше и потом\г, 
что даж е такое слабое основание, как сзинцовьш уксус, дейст- 
вует на сахара окисляюше и, следовательно, понижает резуль- 
татьт.

Поэтому после осаждеиия всех органических несахаров свинец 
удаляют из раствора при помовди сернокислого натрия 
(C H 3C 0 0 ) 2Pb +  N a2S 0 4  =  P b S 0 4  +  2CH3C 0 0 N a  или фосфорнокис- 
лого натрия N a2H P 0 4t образуювдего осадок Pb3( P 0 4) 2.

При этом следует иметь в виду, что нзбьиок образуюшегося 
уксуснокислого натрия может оказать вредное влияние на прово- 
димую в дальнейшем инверсию дисахаридов. Обвдеизвестно, что 
расшепление сахарозн  на глюкозу и фруктозу (инверсия) зависит 
от коицсптрацни в растворс водородпих i i o i i o b . М сжду тсм уксус 
нокисльш натрий, вступая в реакцию с соляной кислотой, при- 
бавляемой для инвертирования, образует уксусную кислоту, го- 
раздо менее длссоциированную, и мешает появлению достаточного 
количества ионов водорода

СН̂ СОО.Ча +  HC1 = СН.СООН f  NaCl.

Инверсия может в этих условиях пройти не полностью, и ре- 
зультат анализа получится приуменьшенньж. Следовательно, не- 
обходимо избегать избнтка  свинцовой соли.

Интенсивно окрашеннне продуктн (из вишни, черной сморо- 
дини) осветляются уксуснокисльш свинцом очень медленно — 
несколько часов. В ряде случаев необходимо прибегать к допол- 
нительному осветлению раствора костяньш углем или другим 
иодходявдим адсорбентом.

Д ля  осветления можно применять смесь равнмх объемов NaOH 
н P b ( N 0 3) 2 в эквивалентннх концентрациях. Взаимодействиг
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зтих реактивов дает малорастворимую основную азотнокислую 
соль, которая осветляет исследуемне растворм в течение 5— 
10 мин. Точность этого метода осветления вполне приемлема.

Говоря о приготовлении водной внтяжки, следует отметнть, 
что для некотормх продуктов (например, томат-пюре, томат-па- 
сть1, свинобобовнх консервов) предварительное осветление вьь 
тяжки не обязательно, так как для них результатн  определения 
сахаров в осветленной и неосветленной вьи яж ках  почти совпа- 
лают. Однако необходимо дальнейшее изучемне этого вопроса 
на широком ассортименте продукции для разнмх методов опре- 
деления сахаров и р азн н х  способов освегления.

Чтобм приготовить водную вьияж ку из продукюв, богатнх 
жиром, мз них сначала удаляют влагу внсушиванием, n затем 
жир путем экстрагирования эфиром.

О с в е т л е н н е  в и т я ж к и  о с н о в н ь г м  у к с у с н о к и с л ь ш  
с в и н ц о м. Навеску средней пробн анализируемого продукта 
ьзвешивают на технохимических весах, причем величина ее зави- 
сит от содержания в вешестве сахара. При содержании сахара 
10% навеска составляет около 50 г, при меньшей сахаристости 
продукта навеску увеличивают и при возрастании соотвгтственно 
уменьшают.

По ГОСТу для повидла, джема и варенья навеску (7—8 г) 
взвешивают на технохимических весах с точностью до 0,01 г. 
Величину навески устанавливаю т с таким расчетом, чтобн в ко- 
нечном фильтрате концентрация сахара б нл а  в пределах 0,4— 
0,8%. Взятое количество продукта переносят без потерь в мерную 
колбу емкостью 250 мл (по ГОСТу емкость 500 мл)  и заливают 
дистиллированной водой до 2/з объема колбьь

Смесь хорошо перемешивают, враадая колбу, и определяют 
реакцию раствора по нейтральной лакмусовой бумажке.

В анализируемнх объектах (в большинстве случаев плодм нли 
овоши) консервного производства реакция ч а т е  всего бьшает 
кислой. В таких случаях жидкость нейтрализуют постепенннм 
прибавлением 15%-ного раствора содн до pH 7, проверяя все 
время реакцию по лакм усу  или универсальному индикатору. Кол- 
бу с содержимьш нагреваю т на водяной бане при температуре 
80° С (продуктн, богатие крахмалом, об раб атн ваю т на холоде) 
в течение 15 мин, часто взбалтнвая .

Қ жидкости после охлаж дения прибавляют 7 мл  30%-ного 
раствора нейтрального уксуснокислого свинца, хорошо перемешн- 
вают и дают отстояться 5 мин. Появление прозрачного раствора 
над осадком указнвает  на полноту осаждения. Тогда в эту же 
колбу добавляют из мерного цилиндра 18—20 мл  насьиценного 
раствора Na2H P 0 4 или N a2S 0 4 и после в збалтнвания  дают осад- 
ку отстояться. При осаждении избнтка уксуснокислого свинца 
фосфорнокислнм натрнем для отстаивания достаточно 10 мин., 
при осаждении сернокислнм натрием, в случае мутности фильтра-
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та, жидкость отстаивается в течение 24 ч. После проверки полно- 
Tbi осаждения колбу доливают до метки и после перемешивания 
через 1— 2 мин фильтруют через сухой складчатнй фильтр в су- 
хой стакан. Фильтрат служит для определения сахаров.

В случае появления мути при проверке полнотн осаждения 
избмтка свинца добавляют еше 8— 10 мл  одного из растворов 
солей натрия, содержимое колбм взбалтьшают и снова проверяют 
на полноту осаждения избнтка уксуснокислого свинца.

При пользовании универсальньш индикатором на белую фар- 
форовую пластинку или в чашечку помешают по одной капле 
индикатора и анализируемого раствора и перемешивают чистой 
стеклянной палочкой. По образуюшенся окраске и таблице, прп- 
ложенной к универсальному индикатору, судят о pH раствора.

Во многих случаях осветление лучше проходит при примене- 
нии следуювдего метода. К нейтральному раствору приливают 
приготовленньш свинцовьш уксус до прекравдения сбразования 
осадка (на навеску 50 г достаточно 10— 15 мл) или столько же 
10%-ного раствора уксуснокислого свинца, снова проверяют ре- 
акцию на лакмус и добавляют в случае надобности соду или 
уксусную кислоту, затем доводят уровепь жидкости до метки, 
перемешивают и оставляют на 1 — 1,5 ч для настаивания, периодм- 
чески взбалтнвая .  После этого жидкость фильтруют через сухой 
складчатьш фильтр, отмеривают пипеткой нли бюреткой 50— 
100 мл фильтрата в подходяшую мерную колбу и приливают 15— 
20 мл  насншенного раствора сернокислого натрия для осаждения 
избьггка свинца. Д ав  отстояться вьшавшему осадку, проверяют 
полноту осаждения, осторожно прибавляют несколько капель 
раствора N a2SO^, доливают дистиллированной водой до меткн, 
перемешивают и фильтруют снова через сухой складчатьш фильтр. 
Полученньш фильтрат служит для непосредственного определения 
количества сахаров.

П р и м е ч а н и е .  Приготовление свинцового уксуса: 300 г уксуснокислого 
свин^а смеш ивают с 50 г окиси свинца (глета) и 50 мл водн, нагревают на 
водянон бане, пока масса не сделается однородной (розового оттенка), при- 
бавляют, все время пере.мешивая, 950 мл горячей водм, закршвают колбу и 
оставляют на 12 ч в теплом месте, затем фильтруют. Фильтрат хранят в хорошо 
закупоренной склянке.

У с к о р е н н и й  м е т о д  о с в е т л е н  и я в н т я ж к и  о с н о в -  
н н м  н и т р а т о м  с в и н ц а .  Д л я  осветления применяются 
растворн  следую ти х  концентраций: раствор A —32 г NaOH в 
1 л водьг и раствор Б — 340 г соли P b ( N 0 3) 2 в 1 л водн.

К 100 мл  осветляемой вьияж ки, приготовленной нагреванием
10 г исследуемого варенья или повидла с водой в мерной колбе 
емкостью 250 мл, прибавляют сначала немного раствора A (3—
4 мл)  и затем, после взбалтьшания, равннй или несколько боль- 
ший, но не меньший (так как избмток едкого натра разруш ает 
глюкозу) объем раствора iB. Если раствор не осветлится в тече- 
ние 5— 7 мин, приливают eme no 1—2 мл обоих растворов.
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Д ля удаления избнтка свинца к осветленному раствору, на- 
гретому до 60° С, приливают 3—4 мл насьиденного раствора сер- 
нокислого натрия и оставляют при этой же температуре в тече- 
ние 10 мин на водяной бане. В таких условиях образуются круп- 
нне кристаллн сернокислого свинца, легко задерж иваемме 
фильтром при последуюшем фильтровании.

О П Р Е Д Е Л Е Н И Е  Р Е Д У Ц И Р У Ю 1 Д И Х  САХАРОВ

Определение сахаров по методу Бертрана

Сушность метода заключается в следуюшем. Полученная при 
кипячении фелинговой жидкости с редуцируюшим сахаром закись 
меди при растворении в сернокислом растворе окисного сульфата 
железа дает сернокислую медь и закисннй сульфат железа; ко- 
личество последнего определяется титрованием перманганатом. 
Рассчитав по затраченному перманганату количество закиси ме- 
дп, находят по таблицам 11 и 12 соответствуювдее количество са- 
хара.

Т е х н и к а  о п р е д е л е н и я .  Точно отмереннне 20 мл нейт- 
ральной или слабокислой по лакмусу вьияжки, в которой долж- 
но содержаться от 10 до 100 мг  сахара, вливают в коническую 
колбу емкостью 150—200 мл,  куда приливают по 20 мл (можно 
из мерного цилиндра) фелинговмх растворов №  1 и 2. Смесь на- 
гревают до кипения (появления первнх пузьфьков) и кипятят 
3 мин. Слишком сильпо кипятить ие рекомендуется, так  как в ре- 
зультате испарения уменьшается объем жидкости и, следователь- 
но, иарушается одно из стандартнмх условий метода — постоян- 
ство концентрации раствора.

После трехминутного кипячения колбу снимают с огня, ставят 
в наклонном положении в фарфоровую чашечку для  лучшего 
оседания вьшавшей закиси меди и сливают с осадка жидкость 
через трубку с асбестовьш фильтром, вставленную в колбу 
Бунзена-. Последняя соединена с водоструйньш насосом (лучше 
через предохранительную склянку), так  что декантация все вре- 
мя ведется при отсасмвании.

Когда вся жидкость, находившаяся над осадком закиси ме- 
ди, будет слита, к осадку приливают 5— 10 мл  предварительно 
прокипяченной (для освобождения от кислорода) горячей водн, 
дают осадку енова осесть, а воду сливают через фильтр. Эту 
операцию повторяют 2— 3 раза , пока у промьшной водм не исчез- 
пет голубоватьш оттенок. Во время декантации надо стараться, 
чтобн частички закиси меди не попадали на фильтр во избежание 
нх окисления кислородом воздуха, по той же причине осадок все 
время должен находиться под слоем жидкости.

По окончании пром ьтания фильтрат собранньш в колбе для 
отсаснвания, внливаю т и колбу твдательно ополаскивают дистит-
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лированной водой. П ромнтмй осадок в конической колбе обли-
вают 10—20 мл  раствора сернокислого окисного ж елеза  (раст-
вор №  3). Закись меди окисляется за счет перехода окисной 
ф ормн ж елеза  в закисную

Cu20  +  Ғе2 (S 0 4)3 +  H-jSOi =  2C u S04 +  2Ғес.0 4 4  НаО,

прн этом образуется прозрачная светло-зеленая жидкость, кого- 
рую сливают на тот же фильтр для растворения задерж авш ихся 
на нем частичек СигО.

При попадании на фильтр большого количества осадка закн- 
си меди поверхность фильтра осторожно взмучивают тонкой 
стеклянной палочкой. Если при этом осадок не растворится, то 
можно прилить дополнительно 2—3 мл  раствора окисного железа. 
Затем коническую колбочку пром ьтаю т несколько раз  дистилли- 
рованной водой и промнвнме водм пропускают через фильтр в 
колбу для отсасьтания.

Фильтрат, содержаший в себе закисное сернокислое железо. 
(F e S 0 4), в количестве, эквивалентном бнвшей раньше в осадке 
закиси меди, оттитровьшается перманганатом до появления розо- 
вой окраски раствора.

Перманганат в кислой среде окисляет образовавшееся закис- 
ное железо в окисное по уравнению:

2K M n04 -+ 10F eS04 4  8 H ,S 0 4 =  5Ғе2 (S 0 4)3 +  2M nS04 +  KaS 0 4 SH20 .

Умножая число израсходованннх миллилитров перманганата 
на его титр, внраженньш  по меди, определяют число миллиграм- 
мов меди и по таблицам 11 и 12 (для глюкозн и иивертированно- 
го сахара) находят соответствуюшее количество сахара. Учитнвая 
разведение, вьшисляют содержание сахара в навеске, а затем 
вн р а ж аю т  его в процентах.

Часто случается, что найденного числа миллиграммов меди в 
таблицах нет, но есть близкие к этому значению величинн, не- 
сколько большие и несколько меньшие. Тогда прибегают к мето- 
ду разностного интерполирования, допуская, что в пределах де- 
сятмх долей миллиграмма сушествует прямая пропорциональность 
между количествами сахара и меди.

Предположим, что при определении инвертированного сахара 
найдено 85,3 мг  меди. В табл. 12 находим самие блнзкие зна- 
чения: это будет соответственно 84,8 и 86,5 мг меди, соответст- 
вуюш,ие 44 и 45 мг  сахара. Очевидно, что искомое количество са- 
хара, отвечаюшее 85,3 мг  меди, будет больше 44 мг, но меньше 
45 мг.  Находим разность между полученньш количеством медн
ii меньшим табличньш: 85,3—84,8 =  0,5 мг. Чтобн найти количест- 
во сахара, приходятееся  на это количество меди (0,5 м г ) , на- 
ходим табличную разность между приведенньши в таблице сосед-
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Т а б л и ц a 11

Определение глюкозм по Бертрану (в мг)

Г люкоза Медь Г ЛЮКОЗЗ М едь Глюкоэа Медь

10 20,4 41 79,3 71 131,4
11 22,4 42 81,1 72 133,1
12 24,3 43 82,9 73 134,7
13 26,3 44 84,7 74 136,3
14 28,3 45 86,4 75 137,9
15 30,2 46 88,2 76 139,6
16 32,2 47 90,0 77 141,2
17 34,2 48 91 ,8 78 142,8
18 36,2 49 93,6 79 144,5
19 38, 1 50 95,4 80 146, 1
20 40, 1 51 97,1 81 147,6
21 42,0 52 98,9 82 149,3
22 43,9 53 100,6 83 150,9
23 45,8 54 102,3 84 152,5
24 47,7 55 104, 1 85 154,0
25 49,6 56 105,8 86 155,6
26 51,5 57 107,6 87 157,2
27 53,4 53 109,3 88 158,8
28 55,3 59 111,1 89 160,4
29 57,2 60 112,8 90 162,0
30 59,1 61 114,5 91 163,6
31 60,9 62 116,2 92 165,2
32 62,8 63 117,9 93 166,7
33 64,6 64 119,6 94 168,3
34 66,5 65 121,3 95 169,9
35 68,3 66 123,0 96 171,5
36 70, 1 67 124,7 97 173,1
37 72,0 68 126,4 98 174,6
38 73,8 69 128, 1 99 176,2
39 75,7 70 129,8 100 177,8
40 77,5

ними значениями меди (86,5—84 ,8= 1 ,7  мг).  Этой разности ( l , 7 ) r 
согласно табл. 12, соответствует 1 мг  сахара (45—44). Отсюда

1,7:1  =  0 ,5 :  jc,

х  =  —  =  0,3 мг.
1,7

Далее, 84,8 мг  меди соответствует 44 мг  сахара, a 0,5 мг ме- 
ди — 0,3 мг  сахара, следовательно, 85,3 мг  меди соответствует 
44,3 мг  сахара.

Приготовление реактивов. Р а с т в о р  № 1. 40 г химическн 
чистой сернокислой меди (C u S 0 4 ■ 5НгО) растворяют в 1 л ди- 
стиллированной водн.
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Т а б л и ц а  12

Определение инвертированного сахара по Бертрану (в мг)

Сахар Медь Сахар Медь Сахар Медь Сахар Медь Сахар Медь

10 20,6 29 57,4 47 90,1 65 120,9 83 150,0
11 22,6 30 59,3 48 91,9 66 122,6 84 151,6
12 24,6 31 61,1 49 93,6 67 124,2 85 153,2
13 26,5 32 63,0 50 95,4 68 125,9 86 154,8
14 28,5 33 64,8 51 97,1 69 127,5 87 156,4
15 30,5 34 66,7 52 98,8 70 129,2 88 157,9
16 32,5 35 68,8 53 100,6 71 130,8 89 159,5
17 34,5 36 70,3 54 102,3 72 132,4 90 161,1
18 36,4 37 72,2 55 104,0 73 134,0 91 162,6
19 38,4 38 74,0 56 105,7 74 135,6 92 164,2
20 40,4 39 75,9 57 107,4 75 137,2 93 165,7
21 42,3 40 77,7 58 109,2 76 138,9 94 167,3
22 44,2 41 79,5 59 110,0 77 140,5 95 168,8
23 46,1 42 81,2 60 112,6 78 142,1 96 170,3
24 48,0 43 83,0 61 114,3 79 143,7 97 171,9
25 49,8 44 84,8 62 115,9 80 145,3 98 173,4
26 51,7 45 86,5 63 117,6 81 146,9 99 175,0
27 53,6 46 88,3 64 119,2 82 148,5 100 176,5
28 55,5

Р а с т в о р  №  2. 200 г сегнетовой соли и 150 г N aO H  раство- 
ряют в 1 л дистиллированной водн. Отдельно растворяют сегнето- 
вую соль в 500—600 мл водн, фильтруют и вливают раствор 
шелочи, доводя о б т и й  объем до 1 л. Оба раствора (№ 1 и 2) 
хранят отдельно; фелингову жидкость получают, смешивая рав- 
нне объемм их только при самом производстве анализа.

Р а с т в о р  №  3. 50 г Fe2(S(J4) 3 • УН2и  и 200 г серной кислоть! 
растворяют в 1 л дистиллированной водн.

Сернокислое железо заменяют иногда железо-аммонийньши 
квасцами F e2( S 0 4) 3(N H 4) 2S 0 4- 24Н20 .  К 250 мл насьиценного на 
холоде и профильтрованного раствора квасцов приливают 25 мл 
серной кислотм (удельньш вес 1,84) и доводят объем до 1 л. Pacr- 
вор проверяют на отсутствие закисного железа  при помоши пер- 
манганата: 1— 2 капли приготовленного перманганата, прибавлен- 
нне к 20 мл  раствора, долж нн  придать ему розовое окрашива- 
ние. Если раствор содержит закисное железо, то его окисляют 
перманганатом и пользуются этим раствором.

Р а с т в о р  №  4. Растворяют 5 г K M n 0 4 в 1 л дистиллирован-
НОЙ ВОДЬ1.

Полученньш раствор оставляют на несколько дней, а затем 
по Бертрану устанавливают ero титр: при помоши тав ел ево й  
кислотм С2Н 20 4-2 Н 20  (молекулярньш вес 126,05) или идавелево- 
кислого аммония (N H 4) 2C20 4- Н 20  (молекулярньш вес 142,1),
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или тавелевокислого  натрия, вм раж ая  титр в миллиграммах 
меди.

Д л я  этого на аналитических весах отвешивают н ав еск у —0,2 г 
химически чистой шавелевой кислотм или 0,25 г шавелевокислого 
аммония, растворяют в стакане в 100 мл водн и прибавляют 
10 мл серной кислоть! ( 1 : 4 ) ,  затем нагревают до 60—80° С и 
■^итруют приготовленньш перманганатом. На навеску 0,2 г шаве- 
левои кислотьг должно расходоваться около 20 мл  раствора 
перманганата. Внчисленне титра перманганата по медн произ- 
е о д я т  на основании приводимнх ниже уравнений.

На окисление одной молекулм вдавелевой кислотн расходуют 
один атом кислорода согласно уравнению:

5С2Н20 4 +  2КМПО, 3H2S 0 4 =  Ю С02 +  K2SO, +  2M n S 04 -  8Н20 .

Из уравнения окисления закиси железа  перманганатом 

lOFeSO, +  2 КМ п0 4 +  SHjSO, ^  5Ғе, (S 0 4)3 ^  K2SO, +  2M n S 0 4 +  8Н20

следует, что одип атом кислорода окисляет два атома железа, 
а уравнение окисления закиси меди показьтает, что двум члсти- 
цам железа соответствуют две частицьт меди

Cu20  +  Ғе2 (S 04)3 +  H2S 0 4 =  2CUSO* +  2F eS 0 4 +  Н20 .

Следовательно, одной молекуле вдавелевой кислотм соответст- 
вуют две частицм железа или, согласно уравнению окисления 
закиси меди, две частицьг меди. На основании этого составляем 
соотношение:

2Cu — CjH20 4 • 2HjO или (N H JA O ^  ■ Н ,0

2 -6 3 ,5 7 — 126,05 или 142,1 

х  — 1
2 -6 3 ,5 7

126,05
=  1,0086

или для вдавелевокислого аммония
2-63,57 : 0,895.

142,1

Умножая взятую навеску вдавелевой кислотм или шавелево- 
кислого аммония на соответствуюодие коэффициентн (1,0086 или 
0,895), находим количество меди, соответствуювдее объему пер- 
манганата, израсходованного на титрование навески. Разделив 
это количество на число миллилитров затраченного пермангана- 
та, получаем титр последнего по меди, то есть число миллиграм- 
мов меди, соответствуютее 1 мл перманганата. Это число должно 
бмть близко к 10 мг.
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Приготовление асбестового фильтра. Трубка для фильтрова- 
ния (рис. 30) долж на иметь длину 15— 16 см, диаметр верхней, 
широкой части — от 1,7 до 2 см, внсоту этой ч аст и — 10 см. Внут- 
ренннй диаметр суженной части трубки обнчно бмвает равен 

5—7 мм, причем промежуточная часть трубки между 
широкой и узкой частями имеет грушеобразную форму.

Фильтр тгриготовляют следуюицим образом. Отбира- 
ют немного длинноволокнистого асбеста и скатьгвают 
его в ко м о чек ', диаметр которого должен бмть несколь- 
ко больше диаметра суженной части трубки. Комочек 
вкладьгвают в широкую часть трубки и прижимают его 
к отверстию; узкую часть трубки пропускают через 
пробку, которую вставляют в колбу Бунзена, соединен- 
ную с водоструйньш насосом.

Насос шриводят в действие и на шарик асбеста ни- 
ливают небольшой слой взмученного в воде мелковолок- 
нистого асбеста. Затем сверху помешают более ттлогнне 
частички асбеста, осевшие на дно стакана, причем об- 
вдая вьгсота слоя над комочком должна бьиь около 
1 см. Этот слой заливают еше 5—6 мм взмученного в 
воде коротковолокнистого асбеста, которьш заполняег 
порн в ранее положенном слое.

Необходимо следить, чтобн отсасивание проходило 
слабо и равномерно и чгобм поверхность получалась 
горизонтальной. Обвдая толшина слоя асбеста не дол- 
жна превшшать 1,5 см, фильтр не должен бьггь pux- 
льш и 'в то же время очень ялотннм  во избежание за- 
труднения фильтрования.

Если нет готового чистого мелковолокнистого асбе- 
ста, его готовят из пучка длинноволокнистого, разн-имая на от- 
отдельньге золокна или соскабливая их ножом. Полученную мас- 
су о ч и таю т  от различнььх примесей, кипятят сначала с крепкол 
азогной кислотой, а потом с 20%-ннм едким натром, лромнваю т 
горячей водой, вьгсушивают и прокаливают. Перед употреблением 
массу растирают в ступке с небольигим количесрвом водьг

Приготовленньш асбестовьш фильтр при осторожном обраше- 
нии может бьггь использован для нескольких сот фильтрований.

Определение редуцируюших сахаров йодометрическим 
методом

Этот метод отличается тем, что вместо фелинговой жидкости 
применяется менее вделочной реактив. Он не восстанавливается 

другими альдегидами, и, поэтому, является специфическим 
окисляюшим средством для сахаров. Кроме того, благодаря

Puc. 30. 
Трубки 

для 
фильт- 

рования.

1 М ожно гтользсваться в этом случае и стеклянной ватой.
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уеньшей вделочности этот раствор не разрушает сахаров п"и ки- 
пячении, как фелингова жидкость. Это дает возможносгь приме- 
нять его прн анализе ветеств ,  содержаших продуктм расп:!да 
сахаров, например, после длительной инверсии или при опреде- 
лении инвертного сахара в присутствии большого количества са- 
харозьг. В последнем случае при определении по Бертрану может 
получиться некоторая погрешность вследствие частичного гидро- 
лиза сахарозм, вьгзьшаемого фелинговой жидкостью.

Отличие данного метода от метода Бертрана заключается еше 
в том, что в нем количество меди, соответствуюшее окисленному 
сахару, определяется йодометрически.

С о с т а в  р е а к т и в а .  25 г C u S 0 4-5 H 20 ,  не со д е р ж а т е г о  
железа, 50 г лимонной кислотн (C6Ha0 7 • Н 20 ) , 388 г содн 
(Na2C 0 3 ■ ЮН20 ) ; сернокислая медь растворяется в 100 мл водм, 
лимонная кислота — в 50 мл, сода — в 200—400 мл тсплой дистил- 
лированной водм.

Раствор лимонной кислотн вливают в раствор содм, к полу- 
ченной смеси добавляют раствор сернокислой меди, смесь охлаж- 
дают и доводят объем до 1 л дистиллированной водой.

Полученная жидкость долж на бьиь  прозрачной; если она по- 
лучается мутной, то ее фильтруют или декантируют после отстаи- 
вания.

Лимонная кислота играет ту ж е роль, что сегнетова соль в 
фелинговой жидкости; она дает растворимое медное комплексное 
соединение, являювдееся в дальнейшем источником окиси меди. 
Количество лимонной кислотн, необходимое для образования 
комплексного соединения с медной солью, берется в небольшом 
избнтке против уравнения

СООН

сн ,
I /О Н

2С< +  C uS04 4Na2C 0 3 —

(!оон

COON’a COONa
O------C u ------- O

. / \
CH, /
I /

+  4H..0 +  4CO, +  N aaS 0 4

\
COONa NaOi

COONa COONa
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По расчету требуется 42 г лимонной кислотн, в действитель- 
ности же, как указано, берется 50 г; сода в реактиве должна 
бьиь в значительном избнтке; для нейтрализации 50 г лимонной 
кислоть1 нужно 102 г содм. Избмток, таким образом, составляег 
286 г, то есть 1 грамм-молекулм содн или 2 грамм-эквивалента. 
[Делочность реактива, следовательно, 2н. по соде, но так как кри- 
сталлическая сода легко вьшетривается, то шелочность при при- 
готовлении раствора содм из продаваемого препарата может по- 
лучиться повншенной. Необходимо поэтому приготовленньш 
раствор проверять, так  как повьиленная шелочность значительно 
увеличивает восстановительную способность сахаров.

Реактив проверяют следую тим  образом. 10 мл жидкости раз- 
бавляют в колбочке на 100 мл, смешивают раствор с 25 мл 0,1 н. 
HC1 в открьгтой конической колбе, которую ставят на кипяшую 
водяную баню на час для удаления углекислотн, внделяю шейся 
при реакции нейтрализации, затем избьиок кислотн оттитрови- 
вают 0,1 н. ьцелочью при индикаторе фенолфталеине. Если реак- 
тив точно двунормален по соде, то на нейтрализацию всей сво- 
бодной вделочи, содержашейся в 10 мл разбавленного в 10 раз 
раствора, пошло бн  20 мл 0,1 н. кислотн; но так как при обра- 
зовании комплексной лимоннокислой соли меди вмделяется сво- 
бодная серная кислота, которая нейтрализует часть содн, то 
обнчно при обратном титровании 0,1 н. тел о ч и  уходит только 
6 мл,  то есть связнвается с содой только 19 мл 0,1 н. кислоти. 
При повьшенной шелочности прибавляют определекное количес;- 
во лимонной кислотн (по расчету).

Приготовленньш реактив сохраняется очень долго; титр его 
по меди (установленньш йодометрически) не изменяется, так как 
реактив не восстанавливается даж е  при кипячении.

Вследствие того, что реактив медленно воздействует на саха- 
ра, время кипячения необходимо бнло удлиннть до 10 мин для 
того, чтобн получить достаточно постояннме результатн.

Так как при такой продолжительности кипячения объем 
жидкости может заметно уменьшиться, а при этом измениться 
концентрация исходного раствора, необходимо применять обрат- 
ннй холодильник. Концентрация сахара в испмтуемой внтяж ке 
для непосредственного использования (см. табл. 13) долж на со- 
ставлять 0,20—0,02%.

Т е х н и к а  о п р е д е л е н и я .  В коническую колбу емкостью 
300 мл вливают пипеткой 25 мл приготовленного реактива, при- 
бавляют точно измеренньш объем анализируемой жидкости и до- 
водят дистиллированной водой до 50 мл (если прибавлено мень- 
ше 25 мл испмтуемого раствора). Смесь нагревают в течение 2—
3 мин до кипения, соединяют сейчас же колбу с обратньш  холо- 
дильником (можно воздушньш) и кипятят ровно 10 мин. Затем 
бнстро охлаждаю т колбу водон и определяют йодометрически 
нли избнток окиси меди, или внделившуюся закись меди.
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Определение окиси меди йодометрическим методом. Окисная 
медь при взаимодействии с ионом йода из йодистого калня пере- 
ходит в закисную форму (CU202), вмделяя эквивалентное количе- 
ство свободного йода, которое оттитровнвается тиосульфатом 
натрия,

Cu2+ +  J_  Cu+ + J .

Д ля уменьшепия расхода йодистого калия вводят одновременно 
роданистьш калий или аммоний; образовавш аяся закисная йоди- 
стая медь вступает в реакцшо по следуюшему уравнению:

Cu2J2 +  2KCNS Cu2 (CNS)2 +  2KJ ,

п освободившийся I\J снова вступает в реакцию с новнм количе- 
ством соли окиси меди.

Т е х н и к а  о п р е д е л е н и я .  К охлажденному раствору при- 
бавляют 5 мл 10%-пого раствора йодистого калия или 0,5 г сухой 
соли KJ, затем осторожно (во избежание сильного вспенивания), 
но все же возможно бмстрее, вливают 20 мл  25%-ной ссляной 
кислотм и 10 мл 20%-ного раствора роданистого калия. Смесь 
сильно взбалтьшают и титруют 0,1 н. раствором тиосульфата 
натрия.

В отдельной пробе проводят определение количества окиси 
меди в 25 мл реактива. По разности между количеством м и л л и -  
литров тиосульфата натрия, которое израсходовано на титрова- 
ние контрольного и рабочего раствора, находят в табл. 13 соог- 
ветствуюицее количество сахара.

Определение закиси меди йодометрическим методом. Реакцил 
проходит по уравнению:

C u ,0  -J- J2 -  4HC1 =  2CuCU +  H20  -f- 2 H J ,

Непрореагировавший избнток йода оттитровьшают тиосульфа- 
том натрия и таким образом по разности устанавливаю т количе- 
ство йода, пошедшего на окисление меди. Необходимнми усло- 
виями для количественного протекания реакции окисления таеди 
являются некоторьш избь1ток йода и слабокислая среда (pH 5).

Окислению меди способствует такж е присутствуюшая в раст- 
воре лимонная кислота, которая по мере появления двухвалент- 
ной меди виводит ее из реакции, образуя с ней комплексное сое- 
динение. Работу необходимо проводить так, чтобн окислитель 
(йод) подействовал на закисную медь до того, как она окислится 
под влиянием воздуха. Однако прибавлять йод к шелочной 
жидкости нельзя, так  как при этом образуются йодноватистокис- 
л н е  соли, которне могут окислять продуктьг неполного окисления 
сахаров. Поэтому шелочную жидкость исследуемого раствора не- 
обходимо слегка нейтрализовать уксусной кислотой (до pH 8) и 
лишь после прибавления йода можно подкислить раствор соляной 
кислотой.
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Т е х н и к а  о п р е д е л е н и я .  К охлажденному раствору при 
помоши измерительного цилиндра прибавляют 50 мл  0,4н. рас- 
твора уксусной кислотн, смесь перемешивают, прибавляют 25 мл 
0,1 н. раствора йода и после повторного перемешивания осторож- 
но (по стенке колбн) прилнвают 55 мл 0,75 н. HC1, встряхиваюг, 
пока не растворится вся закисная медь, а затем оттитровьшаюг 
0,1 н. раствором тиосульфата натрия до светло-зеленого цвета 
жидкости, прибавляют 1 мл  крахмала и дотитровьшают до пере- 
хода в светло-голубой цвет.

По количеству миллилитров тиосульфата натрия, соответст- 
вуюшего количеству йода, пошедшему на окисление меди, нахо- 
д ят  в табл. 13 количество сахара.

Т а б л и ц а  13

Определение содержания сахара в 25 мл раствора при десятиминутном 
кипячении по йодометрическому методу

0,1 н. раствор 
тиосульфата 
натрия в м.г

Глюкоза, 
фрукточа и л if 
иньертирован- 
нь1й сахар в мг

Разность 
по таблице

0,1 н. раствор 
тиосульфата 
натрия в м л

Глюкоэа, 
фруктоэа нли 
инвертирован- 

Hblii сахар в мг

Раэность 
по таблице

1 2 ,4 2 ,4 13 3 3 ,0 2 ,2
2 4 ,8 2 ,4 14 35 ,7 2 ,7
3 7 ,2 2 ,4 15 3 8 ,5 2 ,8
4 9 ,7 2 ,5 16 41, 3 2 , 8
5 12,2 2 ,5 17 4 4 ,2 2 ,9
6 14,7 2 ,5 18 47,1 2 ,9
7 17,2 2 ,5 19 5 0 ,0 2 ,9
8 19,8 2 ,6 20 5 3 ,0 3 ,0
9 2 2 ,4 2 ,6 21 5 6 ,0 3 ,0

10 2 5 ,0 2 ,6 22 59,1 3 ,1
11 2 7 ,6 2 ,6 23 62 2 3,1
12 3 0 ,8 3 ,2

Стандартньш метод определения редуцируюших сахаров

По этому методу определяют объем исследуемого раствора, 
необходимнй для полного восстановления 100 мл фелинговой 
жидкости, а затем по специально составленной табл. 14 находяг, 
сколько редуцируюшего сахара содержится в 10 мл этого раст- 
вора. Очевидно, что чем больше будет концентрация испнтуемой 
вмтяжки, тем меньший объем ее пойдет на обесцвечивание фелин- 
говой жидкости.

Однако здесь возможен случай, о котором упоминалось внше, 
когда из-за несоблюдения хотя бьг одного из стандартньгх условий 
одно и то ж е  количество закиси меди (при данном методе оно 
будет всегда постоянньш) может отвечать несколько отлнчаю- 
шимся количествам сахара.
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Т а б л и ц а  14
Определекие содержания сахара по стандартному методу

Испьггуемь1Й 
р а с т в о р  в mji

Ч и с л о  милли- 
гр ам м ов  ин* 
вертирован-  
ного  сахара 

в 100 мл раст-  
вора

И с п и т у е  м ий 
раствор  d мл

Число М11ЛЛИ- 
грам м ов  ин- 
вертирован-  
ного  са х ар а  

в 100 мл раст-  
вора

И с п и т у е м и й  
р э ств ор  в мл

Чнсло милли- 
грам м ов  нн- 
вертирован-  
ного  сахара  

в  100 мл рас т-  
вора

1 5 , 0 3 3 6 , 0 2 7 , 0 1 9 0 , 4 3 9 , 0 1 3 3 , 0
1 5 , 5 3 2 6 , 0 2 7 , 5 1 8 7 , 0 5 3 9 , 5 1 3 2 , 5
1 6 , 0 3 1 6 , 0 2 8 , 0 1 8 3 , 7 4 0 , 0 1 3 0 , 2
1 6 , 5 3 0 7 , 0 2 8 , 5 1 8 0 , 6 5 4 0 , 5 1 2 8 , 6 5
1 7 , 0 2 9 8 , 0 2 9 , 0 1 7 7 , 6 4 1 , 0 1 2 7  1
1 7 , 5 2 9 0 , 0 2 9 , 5 1 7 4 , 6 5 4 1 , 5 1 2 5 , 6 5
1 8 , 0 2 8 2 , 0 3 0 , 0 1 7 1 , 7 4 2 , 0 1 2 4 , 2
1 8 , 5 2 7 4 , 5 3 0 , 5 1 6 9 , 0 4 2 , 5 1 2 2 , 8
1 9 , 0 2 6 7 , 0 3 1 , 0 1 6 6 , 3 4 3 , 0 1 2 1 , 5
1 9 , 5 2 6 0 , 7 5 3 1 , 5 1 6 3 , 7 5 4 3 , 5 1 2 0 , 0
2 0 , 0 2 5 7 , 5 3 2 , 0 1 6 1 , 2 4 4 , 0 1 1 8 , 7
2 0 , 5 2 4 8 , 7 3 2 , 5 1 5 8 , 9 4 4 , 5 1 1 7 , 4 5
2 1 , 0 2 4 2 , 9 3 3 , 0 1 5 6 , 5 4 5 , 0 1 1 6 , 2
2 1 , 5 2 3 7 , 3 5 3 3 , 5 1 5 4 , 4 4 5 , 5 1 1 4 , 9 5
2 2 , 0 2 3 1 , 8 3 4 , 0 1 5 2 , 2 4 6 , 0 1 1 3 , 7
2 2 , 5 2 2 7 , 0 3 4 , 5 1 5 0 , 0 5 4 6 , 5 1 1 2 , 5 5
2 3 , 0 2 2 2 , 0 3 5 , 0 1 4 7 , 0 9 4 7 , 0 1 1 1 , 4
2 3 , 5 2 1 7 , 6 7 3 5 , 5 1 4 5  9 4 7 , 5 1 1 0 , 3
2 4 , 0 2 1 3 , 1 3 3 6 , 0 1 4 3 , 9 4 8 , 0 1 0 9 , 2
2 4 , 5 2 0 8 , 9 3 6 , 5 1 4 2  0 5 4 8 , 5 1 0 8 , 2
2 5 , 0 2 0 4 , 8 3 7 , 0 1 4 0 , 2 4 9 , 0 1 0 7 , 2
2 5 , 5 2 0 1 , 1 3 7 , 5 1 3 8 , 4 4 9 , 5 1 0 6 , 1
2 6 , 0 1 9 7 , 4 3 8 , 0 1 3 6 , 6 5 0  0 1 0 5 , 4
2 6 , 5 1 9 3 , 9 3 8 , 5 1 3 5 , 0

Особенно важно придерживаться всегда одинакового времеии 
взаимодействия сахара с фелинговой жидкостью при кипячении ti 
титровании.

Чтобн удобнее бнло заметить момент полного восстановлемия 
фелинговой жидкости, в раствор в качестве мндикатора прибав- 
ляю т метиленовьш синий, являюшнпся прекрасньш акцептором 
водорода.

В кипявдем вделочиом растворе малейший избмток са.хара в 
стсутствии окисной меди восстанавливает метиленовьш синий в 
бесцветное лейкосоединение по такой схеме:

СН,

CH N СН
н с ^ ' \ / \ ^ \ с н

\
N =  C

СН,

С—N
/ 2Н
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CH NH CH
HC,/ ^ ' / ^ ' ^ 4  CH

/  ч
/  V i  CH S CH

CH3

\
HSC Cl CH.

Лейкосоединение легко окисляется кислородом воздуха и сно- 
ва переходит в окрашенную форму метиленового синего.

Т е х н и к а  о п р е  д е л е н и я .  Исследуемую вьи яж ку  наливают 
в бюретку, a 10 мл фелинговой жидкости (по 5 мл точно отмерен- 
Hbix растворов № 1 и 2) — в коническую колбу емкостью 100 мл.

Из бюретки в колбу переливают 15 мл внтяж ки  и примерно в 
течение 2 мин нагревают смесь на проволочной асбестированной 
сетке до кипення. Когда жидкость закипит, нагрев несколько 
ослабляют, прибавляют 5 капель метиленового синего и кипятят 
точно 2 мин. После этого над колбой устанавливают ранее приго- 
товленную бюретку с испьиуемьш раствором и титруют, не пре- 
рн вая  кипячения до исчезновения синего окрашивания. Взмучи- 
ваемьш при кипячении жидкости осадок окрашивает при этом 
всю смесь в красньш цвет. Титровать нужно бнстро, чтоби рас- 
твор в обшей сложности кипел ровно 3 мин.

Это необходимое условие почти не вьгполнимо в ю м  случае, 
когда концентрация сахара в испнтуемом объекте совершенно 
неизвестна. Поэтому первое определение считают предваритель- 
ньш и проводят втрое, точное титрование, при котором нали- 
вают в колбу до нагревания почти все необходимое количество 
сахарсодержашего раствора и оставляют для дотитровьтания не 
более 1 мл.

Чтобм предохранить бюретку от ненужного нагревания пара- 
ми жидкости, целесообразпо снабдить ее дваждьг изогнутой n o t  
прямьш углом стеклянной отводной трубкой. Лучше употреблять 
бюретки с зажимом, так как стекляннне кранн  при нагревании 
иногда перестают действовать. Конические колбм для анализа 
нужно вмбирать с возможно более узкой шейкой, чтобн избежать 
окисляюшего действия кислорода воздуха.

Бьгвают случаи, когда после прибавления метиленового синего 
не происходит синего окрашивания, причем взято не больше 15 мл 
исследуемого раствора; это указнвает  на то, что приготовленная 
внтяж ка  слишком концентрированная и ее надо разбавить. Удоб- 
нее всего пользоваться раствором с содержанием редудируюших 
сахаров 0,2—0,25%. При меньшей концейтрации сахара, особен- 
но в присутствии сахарозн , точность метода снижается.

Следует такж е иметь в виду, что табл. 14 составлена для 
точно определенной концентрации раствора меди и описанннх 
эмпирических условий анализа. Так как практически невозможно 
нриготовить с достаточной точностью раствор сульфата меди тре-
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буемой концентрации, необходимо специальньш опмтом устанав- 
ливать  титр фелинговой жидкости. Обнчно находят коэффициент 
поправки, на которьш нужно умножить число миллилитров раст- 
вора сахара, пошедшего на титрование, до пользования таблицей 
и внчнсления содержания сахара.

Приготовление реактивов. Растнор №  1. 34,63 г химически чи- 
стого свежеперекристаллнзованного C u S 0 4-5 H 20  растворяют в 
500 мл дистиллированной водьг.

Р а с т в о р  №  2. 173 г химически чистой сегнетовой соли раст- 
воряют в 350 МА дистиллированной водн; отдельно приготовляют 
раствор 50 г едкого натра в 100 мл водьг, оба раствора смеши- 
вают и доводят о б т и й  объем до 500 мл.

Титр приготовленной фелинговой жндкости необходимо уста- 
новить по точной навеске химическн чистой глюкозн или сахаро- 
зь! (инвертируя последшою), и если он отлнчается от табличного. 
то майти коэффициент поправки.

Пример. Навеска глюкози в 0,2011 г растворепа в 100 м.г дистнллированном 
водь!. На впсстановлеине 10 m .i  фелинговон жидкости израсходова!Ю 25,6 m .i 
приготовленного раствора глюкозн. По таил. 14 маходим, что количсство ра- 
створа, пошедшего на васстамовлеиие, долж но составить 25,5 мл, следозательно. 
коэффициеит будет

Р а с т в о р  м е т и л е н о в о г о  с и н е г о .  Приготовляют 1%-ньш 
раствор метиленового синего в дистиллированной воде, нераство- 
рившиеся примеси отфильтровьшают.

Определение сахаров при помоши красной кровяной соли

Практическое значение имеют такж е методн, основанние на 
окпсленми сахаров в телочном  растворе железосинеродистьш ка- 
лием (красиой кровяной солью). Последний при этом воссганав- 
ливается до железистосинеродистого калия (желтой кровяной 
соли) по такой схеме:

2К3 [Ғе (CNc)] +  2КОН =  2К 4 [Ғе (CN),,] 4- Н 20  +  О

По данному методу количество железосинеродистого калия в 
контрольном опьие и оставшееся количество в анализируемом 
растворе определяются йодометрически в кислой среде. По разно- 
сти устанавливают количество К з[Ғе(СН )6], пошедшее на окисле- 
ние сахара, и по соответствуювдей таблице находят содержание 
сахаров в исследуемом растворе.

Ж елезосинеродистнй калий окисляет йодистьш калий по ураз- 
нению:

2Кз [Ғе (CN)0J +  2KJ ^  2К4 [Ғе (CN)e] +  J2.
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Внделившийся йод, однако, может вновь окислять желтую 
кровяную соль и переводить ее в красную кровяную соль. Чтобш 
сделать реакцию меобратимой и вмделение йода количественннм, 
необходимо вьшести из реакции вновь образуювдийся железистоси- 
неродистьш калий. Эту задачу  'вьтолняет прибавляемая соль 
цинка, которая образует с K4[F e (C N )6] осадок,

2Ki [Ғе (CN)u] -  3 ZnSO, =  K .Zn3 [r e  (CN)6]2 +  3K2SO,.

Первоначально данньш метод бнл разработан для определ^- 
пия малмх количеств (I — 15 мг) глюкозм. Поскольку условия 
окисления фруктозн инне, а п и те вм е  продуктм содержат почтп 
всегда смесь глюкозн и фруктозм, этот метод нуж дался в специ- 
альной модификацпи для применения в апализе п и т е в н х  про- 
дуктов. Такая работа б н л а  проведена Лнновским и Срогисом [181. 
Нижеприведенная методика проверена в лаборатории контроля 
производства ОТИПХП и дает  незначительнне отклонения отно- 
сительно метода Бертрана при большой экономин времени.

Т е х н и к а  о п р е д е л е н и я .  В коническую колбу вливают 5— 
10 мл исследуемого раствора (около 0,5% сахара) ,  добавляют 
50 мл дистиллированной водм и 30 мл 0,1 н. шелочного раствора 
ферроцианида калия.

Полученную смесь вмдерживают 20 мин на кипяшен водяной 
бане прн частом взбалтнвании, бнстро охлаждают, прибавляют 
к ней 24 мл второго реактива (Z n S 0 4 +  NaCl) и 6 х л  растворл 
'юдистого калия. Затем, приоткрьгв пробку, к смеси осторожно 
приливают 30 мл 9%-ной уксусной кислотн и через 1— 2 мин тит- 
руют вмделившийся йод тиосульфатом натрия в присутствии 
крахмала.

В момент приливания уксусной кислотн и внделения С 0 2 
улетучивается некоторое количество йода, учтенное при составле- 
нии таблицн. Однако проводят контрольньш опнт при тех же 
чсловиях, но без испьиуемого раствора.

Разность между опьиами дает количество ферроцианида ка- 
лия, восстановленного инвертньш сахаром; затем по табл. 15 на- 
ходят содержание сахара в миллиграммах в исследуемом объеме 
раствора и пересчитмвают найденное количество на процентное 
содержание.

Применяемие реактивьк 1. 0,1 н. раствор К3[Ғе(СГ4)б] готовят 
пастворением 33 г K3[Fe(CN)e] в литровой колбе, содержашей 
300 мл  дистиллированной водм; после полного растворения фер- 
роцианида калия в колбу добавляю т 70 г N a2C03 м доливают со- 
держимое до метки.

2. Раствор Z n S 0 4 и NaCl готовится растворением 120 
Z n S 0 4 (не содержашего железа) и 300 г NaCl в 1 л е о д м ;  рает- 
сорение облегчается подогреванием.

3. 25%-ньш раствор KJ (должен бьиь свежим, бесцветньш ).
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Т а б л и ц а  15

Определение содержания сахара при помоши красной кровяной соли 
(число миллилитров 0,1 н. раствора K3[F e(C N )6] и соответствую тее им количестио

ннвертного сахара)

Мисло M .I
Десятме долп мпллплнтра

0.1 н. p;icr-
BOpil

К э | Ғ е (С X )„ | 0 1 3 4 6 7 8 g

0 1,35 1,62 1,89 2,16 2 ,43
1 2,70 2,97 3,24 3,51 3,78 4,05 4 32 4,59 4,86 5,13
2 5,40 5,67 5,94 6,21 6,48 6,75 7i02 7,29 7,56 7,83
3 8,10 8,37 8 64 8,91 9,18 9,45 9,72 9.99 10,26 10,53
4 10,80 11,07 11,34 11 ,61 11,88 12,16 12,44 12,72 13,00 13,28
5 13,56 13,84 14,12 14, -10 14 68 14,96 15,24 15,52 15,80 16,08
6 16,36 16 64 16,92 17,20 17 48 17,76 18,04 18,32 18,60 18,08
7 19,16 19,44 19,72 20,00 20.28 20,56 20,84 21,12 21,40 21,88
8 21,95 22,24 22,52 22, 18 23,08 23,36 23,64 23,92 24,20 24,48
9 24,76 25,04 25,32 25,60 25,88 26 16 26,44 26 72 27 00 27,28

10 27,56 27,84 28,12 28 40 26,68 28,95 29,24 29 ,’5 29,80 30 08
11 30,36 30,64 30 92 31 '20 31,48 31,76 32,04 32,32 32 60 32 88
12 33, 16 33,44 33,72 34’00 34,28 34,56 34,84 35, 12 3 5 ,4ii 35 68
13 35,95 36,24 36,52 36 80 37,08 37,36 37,54 37 82 38, 38,48
14 38,76 39,04 39,32 39,60 39,88 40 16 40 44 40.72 41 20 41,28
15 41,57 41,86 42 15 42,44 42 73 43,02 43,31 43,60 4 3 ’,89 11,18
16 44,47 44,76 45’,05 45 34 45 63 45,92 46,21 46,50 46 79 47,08
17 47,37 45,66 57,95 48,24 48^53 48 82 49,11 49,40 49|б9 49,98
18 50,27 50,56 50,85 51,14 51,43 51,’72 52,01 52,30 52,59 52,88
19 53,17 53 46 53,75 54,04 54,33 54,62 54,91 55,20 55,-19 55,78
20 56,07 56 36 56 65 56 94 57,23 57 52 57,81 58, 10 58,39 58,68
21 58,97 59,26 59,55 59,84 60, 13 60,42 60,71 61,00 61,29 61,58
22 64,87 G 2,16 62,45 62,74 63 03 63,32 63,61 63 90 64, 19 64,48

4. 9%-нь1Й раствор уксусной кислотн.
5. 0,1 н. раствор тиосульфата натрия.
6. 1 %-нь1Й свежий раствор крахмала.
Стандартньш метод определения сахаров при пом оти красной 

кровяной соли. Сабуров и Коперина [53, 935, №  2 —3] предложили 
применить для определения сахаров в плодах, о в о т а х  и продук- 
тах их переработки ферроцианидньш метод, разработанньш для 
анализа крови. Этот метод зарекомендовал себя как достаточно 
точньш и бнстрнй и является стандартньш.

ПДелочной раствор ферроцианида калия установленной концен- 
трации оттитровивают испитуемим раствором сахара в присутст- 
вии метиленового синего в качестве индикатора.

Концентрация сахаров в испьггуемом растворе должна бнть 
не более 2 и не менее 0,1%.

Т е х н и к а  о п р е д е л е н и я .  Первое определенпе ориентиро- 
вочно. В коническую колбу на 100 мл наливают 20 мл  раствора 
Кз[Ғе(СМ)6] и 5 мл раствора NaOH. Если концентрация сахара 
менее 0,25%, то отмеривают 10 мл  раствора K3[F e (C N )6] и 2,5 мл 
раствора NaOH. После прибавления 1 капли метиленового синего
5 А. Т. Млрх, P. В. КржевоБа
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смесь нагреваю т на сетке до кипения и кипяший раствор титруюг 
испьггуемьш раствором.

Титрование проводят осторожно, no 1 капле через к а ж д и е  не- 
сколько секунд, и заканчивают в момент исчезновения окраски 
метиленового синего.

При окончательном титровании к смеси Кг[Ғе(С1М)б] и NaOH 
приливают из бюретки исгштуемьш раствор (на 0,2—0,3 мл 
меньше, чем нзрасходовано при ориентировочном опмте). Нагре- 
вают до кипения в течение 0,75— I мин, кипятят 1 мин, прибавляют 
1 каплю метиленового синего, уменьшают пламя горелки и до- 
титровьшают из бюретки до исчезновения окраски.

Вмчисление результатов определгния пронзводится по формуле:

_  Қ  (20 .12  -  0 .0 3 5 » )о 
~  6-10

где: х — содержание сахара в %;
b — объем добавленного при титровании раствора сахара; 

К  — поправка приготовленного раствора K3[F e (C N )6] по от- 
ношению к точно 1%-ному; 

a — фактор разведения.
Если отмеривают 10 мл красной кровяной соли, то формула 

расчета соответственно изменяется

_  Қ  (10 ,06  -1- 0 ,017й 6)д  

~  6-10

Приготовление реактивов. 1. 1%-ньш раствор K3[F e(C N )‘;j. 
Коэффициент поправки устанавливают йодометрическим методом. 
В склянку с прнтертой прпбкой наливают 50 мл 1%-ного раствора 
K3[F e(C N )6], прибавляют 3 г KJ и 1,5 г не содержавдего солей 
железа Z n S 0 4. Затем смесь взбалтьшают и титруют виделившийся 
йод 0,1 ii. раствором тиосульфата натрия; 1 мл 0,1 н. раствора 
йода соответствует 0,0328606 г K3[F e(C N )6].

При хранении в закупоренной склянке из темного стекла рас- 
твор длительное время не изменяет титра.

2. 2,5 н. раствор NaOH приготовляют из 45%-ного раствора 
NaOH. Образовавшейся мути дают осесть (в течение 10 дней) и 
из отстоявшегося раствора готовят точно 10%-ньш раствор. Кон- 
центрацию раствора устанавливают титрованием HC1 или H 2SO^ 
в присутствии индикатора метилового красного, для чего 10 мл 
10%-ного раствора NaOH титруют 1 н. HC1 или 1 н. H2S 0 4 так, 
чтобм точно бмло израсходовано 25 мл 1 н. раствора кислотн. 
Если раствора кислотм идет несколько больше или меньше, то 
крепость раствора NaOH соответственно увеличивают или умень- 
шают.

3. Индикатор — метиленовмй синий (1%-ньш раствор).
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Иодометрический метод определения глюкозм

Йодометрическое титрование при определении сахаров приме- 
няется не только для установления количества окиси или закиси 
меди, но и для непоередственного определения альдосахаров.

й о д  в шелочном растворе количественно окисляет альдосахара 
в соответствуюшие одноосновньге кислотм, тогда как кетози при 
этом не изменяются. Реакция протекает по уравнению:

СН2ОН — (СНОН)4 -  СНО + J2 +  3NaOH =
= СН2ОН — (CHOH), — COONa + 2NaJ -f 2Н20.

Эта реакция, д а ю т а я  возможиость определмть колнчество глю- 
козь1 в присутствии фруктозш, и положена в основу метода.

Большое влияние на результатн о казнвает  количественное со- 
стношение реагируюших компонентов: йода, шелочи и сахара. 
й о д а  должно бьгть прибавлено по весу в 2—3 раза  больше, чем 
требуется по уравнению, а раствора шелочи — в 1,5 раза  больше 
по объему, чем раствора йода. Этот расчет можно произвестн 
в том случае, если хотя бъл приблизительно известно содержание 
глюкозн в исследуемом продукте.

Погрешность метода обусловливается тем, что йод может 
окиелять несахара.

Т е х н и к а  о п р е д е л е н и я .  К Ю или 20 м.г испнтуемой 
внтяж ки  (содержашей не более 0,1 г глюкозн) прибавляют 25 мл 
0,1 н. раствора йода и при взбалтьшании из бюретки прибавляют 
35 мл  0,1 н. едкого натра. Смесь оставляют стоять 15 мин (при 
м алн х  количествах глюкозн — до 20 мин) , подкисляют разбав- 
ленной серной кислотой до слабокислой реакции и титруют 0,1 н. 
раствором тиосульфата натрия. По окончании титрования целе- 
сообразно проверить полпоту внделения йода, прибавляя допол- 
иительно несколько миллилнтров кислотм.

Из прибавлеинькх 25 мл  0,1 н. раствора йода внчитают число 
миллилнтров тпосульфата натрия, пошедшего на титрование и 
эквивалентпого йоду, не вступившему в реакцию. Содержание 
глюкозьг в растворе рассчитьтаю т на основании того, что каждьш 
прореагировавший миллилитр 0,1 н. раствора йода соответствует, 
согласно уравнемию, 0,009 г глюкозн.

Зн ая  о б т е е  количество восстанавливаюших сахаров, по раз- 
ности их находим содержание в продукте фруктозм.

Модификацмеп з/того метода является метод предварительного 
разрушения альдоз и других восстанавливаюших вешеств при 
п о м о ти  шелочного раствора йода и последуюшего определения 
по Бертрану фруктозьт, о стаю тейся  в этих условиях без измене- 
ния [33], В ряде случаев этот метод дает более точнне резуль- 
татм.

Если иеобходимо определить содержание сахара, находяше-
5*
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гося в очень малом количестве, следует пользоваться микромето- 
дами. Сабуров и Қоперина определяли микрометодами содержание 
сахаров в плодах и о в о тах .  Подробнме указания гш этому во- 
просу можно найти в их работе [68].

Д ля  раздсльного определения сахарозм, глюкозм и фруктозн 
в прнсутствии паю ки в плодово-ягоднмх кондитерских изделиях 
можно пользоваться методикой, проверепной Александровьш и 
Салпшевон [95].

ОПРЕДЕЛЕНИЕ НЕРЕДУЦИРУЮ1ДИХ САХАРОВ

Д ля определения иолнчества нередуцируюших сахаров, из 
которнх в продуктах комсервной промьпиленности встречается, 
главньш образом, сахароза, пользуготся отдельной пробой той же 
внтяжки, которая служит для определения восстамавливаю тих 
сахаров. Эта проба подвергается инверсии в условиях, при кото- 
ршх другие полнсахаридм (кроме сахарозн) не гидролизуются. 
В полученном растворе после нейтрализации определяется о б т е е  
количеств.о редуцируюших сахаров как бьтвших в первоначаль- 
ном продукте. так и вновь образовавшпхся в результате инверсии. 
Разиость между этим количеством и содержанием редуцируюших 
сахаров до инверсми дает количество редуцируюших сахаров. 
образовавшихся после инверсии сахарозм. Содержание сахарозм 
определяется на основе уравнения инверсии:

CioHooOn -f- Н20  -► Q H .A  — С|'М
С;!Хироза Водл Глюкоза Фрукгоза 

3-12.22 18,02 180,12 180,12

Из уравнения видно, что 0,95 г сахарозн  образует 1 г инверт- 
ниго сахара, то есть получгнное по разности количество инверт- 
ного сахара после умножеиия на 0,95 указьгвает содержание 
сахарозь! в анализируемом растЕоре.

Инверсию можно проводнть разннми способами.
По стандартному методу гидролиз осушествляется следуюшим 

образом. К 50 мл  фильтрата в мерной колбочке емкостью 100 мл 
прибавляют 5 мл соляной кислотн (удельньш вес 1,19) и смесь 
нагревают при частом взбалтьшании на водяной бане в течение 
8 мин при температуре вьияж ки 68—70° С. Затем смесь' охлаж- 
дают в течение 2 мин до 20° С и нейтрализуют содой или 10— 
20% -ннм раствором NaOH; объем смеси доводят до метки.

Бнстрое охлаждение и нейтрализация необходимн ввиду раз- 
рушаюшего денствия кислой средн на фруктозу.

Содержание обшего колнчества сахара находят как сумму 
количеств инвертного сахара и сахарозн  илн вьф аж аю т в ин- 
вертном сахаре в зависимости от указаний в соответствуюших 
стандартах.
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О П Р Е Д Е Л Е Н И Е  К Р А Х М А Л А

При полном анализе овошной продукции необходимо прово- 
дить определение крахмала. Д ля  этой цели наиболее пригоднм и 
достаточно точнь! методн, основаннше на гидролизе крахмала до 
глюкозм и определенпи количества последней одним из указан- 
Hbix Bbime химических способов. Напденное количество глюкози 
умножают на коэффмциент 0,9 для пересчета на крахмал. Коэф- 
фициент рассчитьшается на основе реакции гидролиза, которая 
может бьиь вьф аж ена такой схемой:

п (СцНцА) -f- лН 20  -*■ «C.2H120 G 

п 162,1 + п  18,02 =  п 180,12

Определение крахм ала после гидролиза можно проводить пря- 
мь1м млн косвенньш способом.

При прямом способе навеску вешества до гидролиза предва- 
рительно обрабатмваю т холодной водой для растворения всех 
редуцпруюших li нередуцируюших сахаров; остаток после от- 
фильтровнвания сахаров подвергают гидролизу, и количество 
полученной после гидролиза глюкозм пересчитьшают на количе- 
ство крахмала.

При косвенном методе исследуемнй объект подвергают гидро- 
лизу п таким образом определяют обшее количество углеводов 
(в пересчете на глюкозу), то есть в основном глюкозу, фруктозу, 
сахарозу и крахмал. Определяя по изложенньш уже способам 
количество только сахаров, по разности устанавливают количество 
глюкозн, полученной при гидролизе крахмала, а отсюда и содер- 
жание крахмала.

Более точннм является прямой метод определения крахм ала 
в остатке. потому что под действием кислот растворимие угле- 
водь1 могут частично разложиться. При вмборе способа гидролиза 
крахмала следует учесть, что относительно б нстрне способн кис- 
лотного гидролкза можно применять лишь в исключительннх 
случаях, если имеется уверенность, что нет других несахароподоб- 
Hbix полпсахаридов, главньш образом гемицеллюлоз, даюших 
в этпх условиях такж е моносахаридн.

Рациональнее провести предварительно ферментативннй гид- 
ролиз крахмала до мальтозь1 при помоши ам илази  (из солодовой 
внтяж ки) и затем п ревратение м альтозн  в глюкозу при посред- 
стве кпслот. Амплаза как всякий фермент обладает специфиче- 
ским действием н гидролизует только крахмал. Однако в этом 
случае можно получить результати, увелнченнме за счет пектино- 
Bbix вешеств, которне не растворились при обработке продукта 
холодной водой; при последней же стадии ги др о л и за— обработке 
кислотамн — они дадут мекоторое количество редуцируюших са- 
харов. Таким образом, для определення крахмала в консервпом
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сьфье и готовой продукции, бедннх пектином, следует остано- 
виться на смешанном методе гидролиза, а для вешеств, богатнх 
пектином, пользоваться другими методами.

Диастатическое расшепление крахмала

При определеиии крахм ала по этому методу в консервах, со- 
держаидих большое количество жиров, целесообразно навеску 
предварительно обезжирить эфиром или брать для анализа 
остаток после количественного определения жира по Сокслету; 
обезжиривание ускоряет гидролиз, так как действие амилолити- 
ческих ферментов угнетается жирами.

Д ля  бнстротн  работьг и получения постоянннх результатов 
важное значение имеет степень измельченности продукта, осо- 
бенно в тех случаях, когда исследуют продукт, богатьш клетчат- 
кой, заш иш аюшей крахмал от действия диастазм. Фермент скорее 
действует на измельченную однородную массу, поэтому продукт 
пдательно растирают в агатовой ступке. Целесообразно пзмель- 
чсннь1й продукт просеивать через частое шелковое сито и то, что 
задерживается на нем, повторно измельчать.

Д ля  богатнх крахмалом продуктов (мука, зерно кукурузм, 
картофель) навеску обично отмеривают в количестве I—3 г \  по 
мере понижения содержания крахмала навеску увеличивают до 
10 г и больше.

Чтобм создать более гомогенную среду и облегчпть р астепле-  
ние диастазой, крахмал переводят в клепстер. Д ля этого взятую 
навеску переносят в колбу емкостью 250—300 мл так, чтобн 
частички вешества не задержпвались на горлмшке колбьг, и на- 
ливают туда 20—30 м.г холодной дистиллированной водн. Хорошо 
перемешав гпдержимое колбьт, прилмвают к нему небольшими 
порциями 150 мл кипяшей дистиллированной водн при непрерьт- 
ном взбалтнвании, во избежанке образования комков, и нагре- 
вают на кипяшей еодяноп бане в течение часа. Затем содержимое 
колбн охлаж даю т до 55э С (термометр должен бьиь погружен 
в жидкость) и прибавляют точко огмереннне 10 мл водной или
3—8 капель глицериповой зьияж ки  диастазн . Вьгсокая темпера- 
тура ослабляет действие диастази  на крахмал, а кнпяченпе  совсем 
уничтожает его. Оптммальние условия расшепления получаются 
при температуре 45— 55° С.

Чтобь: поддержать ~акую температуру, колбу помешают на 
водяную баню и последнюю осторожпо иагревают.

Продолжительпость осахаривания диастазой различна (для 
картофеля, например, около 2 суток) и завпсит от силм диастазм, 
природн крахмала и других факторов. Окончание осахаривания 
определяют по отсутствию CHt i er o  окрашивания при смешивании 
с йоднь1м раствором одной капли содержнмогэ колбн.
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Д л я  этого стеклянной трубочкой отбирают небольшую пробу, 
стараясь  захватить и твердме частички вешества, и переносят ее 
на белую фарфоровую пластинку. К остьгвшей пробе прибавляют 
каплю раствора йода в йодистом калии. Синее окрашивание 
указьгвает на необходимость продолжения осахаривания; если 
осахаривание очень затягивается, то в конце его приходится до- 
бавлять еше некоторое количество внтяж ки  диастазн .

О ставлять раствор иа продолжительное время не следует, так 
как при этом может разрушиться значительная часть углеводов.

В случае особой необходимости вьияж ку хранят в закрнтой  
колбе в холодном месте и для консервирования добавляю т не- 
сколько капель толуола.

По окончании осахариваиип содержимое колбм охлаждаю т, 
затем переносят его количественно в мерную колбу на 500 мл , 
уровень доводят дистиллировапной водой до метки и перемеши- 
вают; после этого смеси дают отстояться и фильтруют через 
складчатьш cvxoii бумаж ннй фильтр в другую мерную колбу 
емкостью 250 м.г (до чертн). Это количество фильтрата инвер- 
тируют соляной кислотой, для чего пгреливают отфильтрованнне 
250 мл жидкости в обнкновенную колбу емкостью примерно 
500 мл и вливают туда же дистиллированную воду, которой опо- 
ласкивали колбу из-под фильтрата; на 250 мл водм приливают 
25 мл соляной кислоть! (удельньш вес 1,125) и нагревают в тече- 
ние 3 ч на кипяшей водяной бане. Декстринн и мальтоза при 
этом количественно образуют глюкозу.

Раствор после инверсии охлаждагат, осторожно доводят 
10%-нь1м раствором NaOH до иейтральной или слабокислой реак- 
ции, определяя это по лакмусовой бумажке, брошенной в колбу, 
и снова переносят количественно в мерную колбу емкостью 
500 мл, долизают содержимое дистиллированной водой до метки, 
перемешивают п в отмеренной части определяют обшее количе- 
ство редуцируюших сахаров по одному из вишеприведенннх ме- 
тодов.

Необходимо иметь в виду, что в случае применения водной 
вьияж кп диастазн  последняя всегда содержит в себе некоторое 
количество сахаров, которое необходимо заранее определить, 
чтобьг прянять это во внкмамие при расчете крахмала.

Пример расчета содержания крахмала в кукурузе. Для анализа отмеривают 
4 г размолотмх кукурузннх зерен, содерж аш их 38,2% сухих вешеств. Разбан- 
ление в процессе работн производят до 500 мл, затем отбирают для инверсии 
250 мл и разводят снова до 500 мл. В 20 мл последнего раствора по спосоиу 
Бертрана определено 21,4 мг глюкозм, следовательно, в 500 мл содержится  
535 мг или 0,535 г глюкозн. Так как эти 500 мл заключают в себе половину 
того объема, в котором бмла растворена навеска, то в 4 г  зерна будет, очевид- 
нс, 0 ,5 3 5 -2 = 1 ,0 7  г глюкозн. Из этого количества m w  должньг вачесть содер- 
жание сахара в 10 мл солодовой вштяжкн, прибазленной для осахаривания 
крахмала, и то колнчество редуцируюших и нередуцируюших сахаров, пересчм- 
танннх на глюкозу, которое определеио заранее в исследуемом зерне.
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Допустим, что в 10 мл солодовой внтяжки содержится 0,25 г глюкозм, a 
в 4 г зерна — 0,208 г. Тогда количество глюкозм, получившейся при ги д р о л т е  
крахмала, содержавш егося в навеске, составит

1 ,07  — (0 ,25  +  0,208) =  0 ,6 1 2  г.

Как уж е упоминалось више, каждой частице глюкозм соответствует 0,9 г 
кра.хмала, следовательно, в навеске зерна в 4 г содерж анне крахмала будет

0 ,9 -0 .6 1 2  =  0 ,5408  г

или, внражая в процентах по отношению к сьгрому вешеству,

0 ,5408-100  
— 1---------------- =  13,52% .

4

В пересчете на сухие вешества зерна количество крахмала составит: 

13,52-100

3 8 ,2
35,41 %.

Приготовление солодовой вмтяжки. В о д н а я .  100 г измель- 
ченного зеленого солода настаивают в 1 л водн в течение 6 я 
при частом взбалтьтании , фильтруют и пользуются свежеприго- 
товленной вьияжкон.

Г л и ц е р и н о в а я .  1 кг зеленого солода растирают в ступке, 
обливают 500 мл водм и 1 л глицерина и оставляют на 8 дней 
время от времени перемешивая; после 8 днен массу отжпмают 
через полотно и жидкость фильтруют через бумажньж фильтр.

Д ля  сухого солода применяют иное соотношение: 500 г моло- 
того солода всьшают в колбу, обливают 350 мл водн и 710 мл 
глицерина и оставляют на 8 дней (далее поступают так, как уже 
указлно для водпой вьттяжки)

Глицериновая вьгтяжка может храниться несколько лет.

Кислотное расшепление крахмала

5— -20 г подготовленной средней пробм продукта смешивают 
с 190 мл водьг и 17 мл соляной кислотн (уд. вес 1,125); с.месь 
кипятят в течение 3 ч с обратньш холодильником при перподи- 
ческом взбалтнвании. После охлаждения содержимое колбьг ней- 
трализуют до слабокислой реакции (по лакмусу) едким натром 
и дополняют до метки дистиллированной водой. Все операции 
производят в колбе емкостью примерно 500 мл, объем ее заме- 
ряется и на шейке наносится метка. При аналнзе продуктов, со- 
держаш их жир, колбу дополняют водой так, чтобн жир находился 
над меткой.

20 мл полученного раствора (при необходимости после фильтра- 
ции) берут для определения обшего количества восстанавливаю- 
ших сахаров по одному из описаннмх методов.
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Из полученнон величинм глюкозм, вьфаженной в процентах, 
вьшнтают обшее колпчество сахаров в исследуемом продукте и 
процептное содержанне в нем пентозапов, также гидролизован- 
Hbix 11 определеннмх вместе с продукта.ми гидролиза крахмала.

Определенне пентозанов производят в 200 мл  раствора по ме- 
тоду, описанному ниже. Если определение пентозанов не произ- 
водилось, делается соответствуюшая оговорка.

После вмчитания обшего сахара и пентозанов остаток глю- 
козь1 пересчитнвают на крахмал умножением на коэффициент 0,9.

Описанньш метод рекомендуется для определения крахмала 
в растительпом сирье.

Аналогичньш метод описан в ГОСТе на методн испнтания кон- 
сервов.

В случае определения крахмала в навеске, законсервированной 
спиртом, большую часть последнего (до % ) отгоняют на водяной 
бане (не допуская пригорания продукта к стенке перегонной 
колбь|) и далее производят аналнз, как при исследовании свежего
СЬфЬЯ.

Колориметрическое определение крахмала

Метод разработан применительно к богатьш пектином продук- 
там, в которь1х определение крах.мала методом гидролиза дает 
приувеличеннне результатн. Колориметрическое определение ос- 
новано на свойстве крахмала растворяться в концентрированннх 
растворах хлористого кальция. Последуюшая обработка получен- 
ного раствора йодом дает возможность колориметрически уста- 
иовить содержание крахмала в исследуемом продукте.

Д л я  анализа в мерную колбу на 100 мл  вносят 10 г  анализи- 
руемого продукта (с о д ер ж атего  около 0,01% крахм ала) и 80 мл 
пейтрального раствора хлористого кальция (1 часть безводного 
СаС12 на 2 части водн).  После десятимннутного нагревания на 
водяной бане и последую тего  охлаждения колбу доливают тем 
же раствором СаС12 до метки и фильтруют. В фильтрате после 
разбавления водой н прибавления разбавленного раствора йода 
(в йодпстом калии) определяют количество крахм ала  обнчньши 
прие.мами колорнметрирования, сравнивая с приготовленньши в 
хлористом кальции расгворами крахмала.

Д л я  определе.чия крахмала используют такж е поляриметриче- 
ский метод (в крахмало-паточном производстве [21]) и метод опре- 
делення уделького веса на специальньгх весах (при сушке кар- 
т о ф е л я ) .

ОПРЕДЕЛЕНИЕ КЛЕТЧАТКИ

Одним из показателей, характеризуюших качество плодоовот- 
ной продукцни, является количество клетчатки (целлю лозн) ,  со- 
держание которой составляет 0,2—0,3%, иногда несколько внше.
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Н аряду  с клетчаткой в состав растительного сьфья входят раз- 
личнме гемицеллюлозм (пентозанн, гексозанм и др.) и так на- 
змваемме инкрустируювдие вешества (лигнин и др.)- При опреде- 
лениях клетчатки ее полное отделение от всех сопровождаюших 
вешеств представляет большие трудности, а потому в лаборатор- 
ной практике большей частью определяют так  назнваемую  не- 
чистую, сьфую клетчатку, то есть клетчатку с некоторнм колн- 
чеством примесей (лигнин, пентозанн и др.).

Основнме методм определения клетчатки сводятся к переводу 
в растворимое состояние всех основнмх частей пшцевого продукта, 
кроме клетчатки. Проммтмй, вмсушенннй и взвешенньш остаток 
указьшает на содержание нечистой клетчатки. Такое отделение 
клетчатки от других соединений основано на ее значительной 
стойкости при действии обнчннх  гидролизуюших и д аж е  окисляю- 
1дих средств, которне основную массу сопровождаюших целл.ю- 
лозу вешеств разлагаю т и переводят в раствор, почти не нзменяя 
химичэского состава всей клетчатки.

Из этой группьг методов чаше всего применяется метод Генне- 
берга и Ш томана либо его несколько упрошеннне модификации.

По этому методу навеску продукта последовательно обрабатн- 
вают разбавленной серной кислотой и раствором едкой телочи, 
при этом растворяется значительное количество составнььх частей 
пишевого продукта. Однако полученньш продукт не является 
чистон клетчаткой.

Методом Кюршнера и Ермакова можно почти полностью уда- 
лить лигнинн и гемицеллюлозм и получить более чистую клет- 
чатку. *

Д л я  получения более точннх данньгх о содержании клетчатки 
полученную нечистую клетчатку (ранее взвешенную) озоляют и 
по разности определяют содержание целлюлозн. Д л я  дальней- 
шего уточнения в иечистой клетчатке определяют, кроме золм, 
евде количество пентозанов и обвдее количество азотистнх вешеств 
п эти показатели такж е внчитагат из количества нечистон клет- 
чатки.

Из методов, позволяюших непосредственно определять содер- 
жание целлюлозн, следует указать на метод гидролиза клетчатки 
и перевода ее в глюкозу при обработке серной кислотой.

Метод Геннеберга и Штомана

Навеску т тател ьп о  измельченного в етества  в 3— 5 г  переносят 
в стакан на 600 мл и обливают 200 мл 1,25%-ного раствора сер- 
ной кислотн.

Уровень жидкости отмечают восковнм карандаш ом или на- 
клеенной полоской бумаги, затем содержимое стакана кипятят 
30 мин.  Чтобн концснтрация раствора не увеличилась, по мере 
испарения к нему доливают кипявдую дистиллированную воду,
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поддерживая во все время кипячения постоянньш уровень жид- 
кости в стакане, чтобм вешество не пригорело, раствор помеши- 
вают стеклянной палочкой; через полчаса его снимают с огня, 
дают осесть и горячую жидкость фильтруют.

При фильтровании применяют прибор для отсасьшания жид- 
кости (рис. 31). В колбу Бунзена, соединенную через предохра

Piic. 31. Прибор для отсасшвапия жидкости.

пительную склянку с водоструйнмм насосом, вставляют пробку 
с изогнутой в виде буквн Г трубкой. К концу более длинного ко- 
лена трубки присоединяют воронку, обгянутую марлей или лучше 
шелковим полотном; удобно пользоваться воронкой с дмрчатьш  
дном. Насос приводят в действие; бумажному, смоченному горя- 
чей водой фильтру, совпадаюшему по диаметру с диаметром во- 
ронки, дают присосаться к марле и, поднимая стакан, подводят 
уровень жидкости к поверхности фильтра. Вводить фильтр глу- 
боко в жидкость не рекомендуется, так  как фильтрование при 
этом замедляется и нерастворимие частички пристают к стенкам 
воронки.

Фильтрование продолжаю т почти до полного удаления жид- 
кости из стакана. По окончании фильтрования воронку вьжимают, 
поворачивают ее фильтром вверх и з а к р ь т а ю т  насос. Фильтр сни- 
мают пинцетом и, поместив ма стенку стакана, тшательно смн- 
вают с него струей горячей водн все приставшие частички; про- 
мьшают также и стенки воронки. Фильтр удаляют, в стакан 
прибавляют до метки кипяшую воду и тшательно перемешивают 
палочкой, 3.1ТСМ даю т отстояться и воду вновь отсаснвают. Эту
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операцию промьлвания повторяют 2—3 раза для более полного 
отммвания остатков серной кислотн.

Нерастворившийся остаток обрабатнваю т затем раствором 
едкого кали такой же концентрации (1,25%); обмчно приливают 
200 мл такого раствора, но правильнее прибавлять 100 мл  
2,5%-ного едкого кали и объем доводить дистиллированпон водой 
до 200 мл, гак как после фильтрования остаток всегда смешан 
с некоторьш количеством водн. которая разбавляет раствор едкого 
кали. Если нет едкого кали, можно применять эквивалентное ко- 
личество едкого натра.

В етество  с едким кали доводят до кипения н кипятят 30 лин,  
подливая воду для сохранения постоянной концентрации, как и при 
обработке кислотой; фильтруют и проммвают водой так  же, как 
описано B b i u i e .  Осадок, отмьиьш от основной массм телочи , обли- 
вают в том ж е  стакане небольшим количеством водн, чтобн удоб- 
нее бнло перенести его на фильтр, и приливают 2—3 каплм соля- 
ной кислотн. Последнюю вводят с целью нентралнзации остатков 
шелочи, а такж е и потому, что ион С1 дает воз.можность проверить 
полноту отмивания от всех смачнваюгцих осадок посторонних рас- 
творенннх в етеств  (проба с A g N 0 3 в присутствии H N 0 3)

Остаток из стакана количественно переносят на предварнтель- 
но вь1сушеннь1Й и взвешеннмй фильтр и проммвают сначала го- 
рячей водоп (проба на полноту отммваиия), а затем спяртом и 
эфиром для лучшего обезвоживания. Фильтр с осадком вьгсушн- 
вают при 105° С до постоянного веса и, внчитая из этого обшего 
веса вес сухого фильтра. находят количество смрой клетчатки и 
внраж аю т его в процентах по отношению к снрому либо к сухому 
вешеству.

Видоизменение этого метода, предложенное Голубом, требует 
значигельно меньше времени для производства анализа. Видо- 
изменение заключается в том, что опускается отфильтровьжание 
серной кислотм. Мепосредственно после кипячения к раствору 
прибавляют такое количество крепкого раствора едкого калп, что- 
6u  избьиок его соответствовал концентрации 1,25%-ного раствора 
едкого кали, снова кипятят, осадок промнвают, фильтруют и 
сушат.

Д ля  вешеств с небольшим содержанием клетчатки результатм 
почти совпадают с методо.м Геннеберга и Штомана. По мере воз- 
растания количества клетчатки расхождения увелнчиваются и до- 
стигают (согласно указаниям Д емьянова) 1,5%.

Метод Кизеля и Семигановского

Навеску исследуемого материала в 5 г  обрабатнваю т 150 мл 
2%-ного раствора HC1 при кипячении в течение 5 ч в  колбе с об- 
ратньш холодильником.

Отфильтрованннй через тигель с асбестовнм фильтром или 
пористьш стеклянннй тигель 'и  тт ат е л ьн о  отмьгшй от кмслотн
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остатоқ внсушиваю т при невнсокой температуре (около 503С) до 
воздушно-сухого состояння. Подсушенньш материал вместе с тиг- 
лем переносят обратно в колбу, обливают прнблизительно деся- 
тикратньш количеством 80%-ной (уд. вес 1,74) и оставляют
в таком состоянии на 2,5 ч. Чтобн клет- 
чатка лучше итропиталась серной ки-сло- 
той, продукт расгирают стеклянной па- 
лочкой. По окончании настаивания к 
смеси лрибавляю т холодную дистилли- 
рованную воду из расчета 15 мл на 
1 мл кислотн и нагревают иа кипяшей 
водяной бане в течение 5 ч. После это- 
го вся б н вш ая  'в лродукте клетчатка пе- 
реходит в гндрол.изат в виде глюкозьк

После охлаждения ттолученннй гид- 
ролизат переносят количественно в мер- 
ную колбу, доливают водой до метки н 
отфильтрозьгвают оставшиеся нераство- 
римие частицн асбеста или другихпри- 
месей через тот же фнльтр. В фильтрате 
определяют количество глюкозн обнч- 
ньши методами и, умножая эту величи- 
ну на 0,9, находят содержашееся в на- 
ве-ске количесгво клетчатки.

Метод Кюршнера и Ганака

(модификация Қоган)

Навеску хорошо измельченного про- 
дукта в 1 г п о м етаю т  в колбочку яйце- 
видной или круглой формь1 емкостью 
75 мл, лучше с несколько оттянутьш до- 
нншком (рис. 32). В колбочку вливают 
16,5 мл кислотной смеси (15 мл 80%-нсш 
уксусной и 1,5 мл  концентрированнон 
азотной кислоть1 удельного веса 1,4), сммвая приставшие к стен- 
кам частицьг вешества, не взбалтьгвая при этом и не перемешквая. 
Колбочку за к р ь т а ю т  притертой холод.чльной трубкой длнкой 60— 
70 см, нагревают на асбесте с отверстием для колбочки и кипятят 
25—30 мин.

При исследовании овошей с внсокой влажностью навеску по- 
мешают непосредственно в колбочку, которую затем погружают 
на 1,5—2 ч в кипяшую водяную баню, в последней уровень водн 
должен бмть Bbime уровня продукта в колбочке. К подсушенному 
таким образом вешеству добавляют 16,5 мл кислотной смеси и 
продолжают анализ так, как описано вьш е.

Рис. 32. Прибор Кюршнера 
и Ганака для определения 

клетчаткн.
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Отставив горелку после 25—30 мин кипячения, дают прибору 
остнть и фильтруют в горячем виде через стеклянньгй фильтр 
Нутча или тигель Гуча с асбестовьш ф и л ь т р о м К о г д а  жидкость 
полностью стечет, ополаскивают колбочку 3—4 раза  горячей ди- 
счиллированной водой и переносят клетчатку на фильтр. Затем  
колбочку ополаскивают 3—4 мл горячей кислотной смеси, пере- 
носят еше горячую смесь на фильтр с клетчаткой и вновь ополас- 
кивают горячей водой до полного перевода клетчатки на фильтр.

Клетчатку на фильтре промнвают горячей водой до исчезно- 
вения запаха уксусной кислотм. Затем фильтр с клетчаткой сма- 
чивают 1—2 мл  спирта и заполняют эфиром. После стекания эфи- 
ра фильтр с клетчаткой подсушивагот при 60—80° С, вмсушивают 
до постоянного веса при 100— 105° С и рассчитмвают процентное 
содержание клетчатки.

О П Р Е Д Е Л Е Н И Е  П Е К Т И Н А

При контроле качества джема, пастилн и мармелада (изго- 
товляемнх в фруктоварочннх цехах), помимо указаннмх групп 
углеводов, необходимо определять количество пектиновнх вешеств, 
так  как ими обусловливается ж е л и р у ю т ая  способность плодов 
и овошей. П ектиновне вешества относятся к полисахаридам очень 
сложного стооения, близки по свойствам к гемицеллюлозам. При 
гидролизе они дают пектиновую кислоту и метиловьш спирт. Спирт 
и кислота соединенн по типу сложннх эфиров с карбоксильньши 
и спиртовьши группами галактуроновой кислотн.

Растворимьш пектин является метиловмм эфиром полигалак- 
туроновой кислотн. Ж елирую ш ая способность его при оптималь- 
ной кислотности и соответствуюшем содержании сахаров зависит 
от длинн цепи галактуроновмх кислот и частично от содержания 
метоксильннх групп.

Вмделить пектин из растительннх вешеств в природной форме 
(без продуктов частичного гидролиза) очень трудно, а потому 
методн количественного определения пектина основаньг на косвен- 
нмх определениях вешеств, образую тихся после гидролиза мети- 
лового спирта и пектиновой кислотн.

Метильнме группм определяют разньши способами [29], По- 
лученний из пектина после гидролиза вделочью метиловьш спирт 
отгоняют, окисляют перманганатом калия и эквивалентное коли- 
чество образовавшегося муравьиного альдегида определяют коло-

1 Можно такж е пользоваться беззольними фнльтрами, обработаннммн  
следуюшим образом. Фпльтрм ло одному помешают на воронку и залолняют 
горячей кислотной смесью. После стекания фильтрьг наполняют 5— 6 раз горячей 
дистиллированной водсн и снова обрабатмвают 3 —4 мл горячей кислотной 
смеси. Отмнвание проводят до полного исчезновения запаха уксусной кислотьк 
Отммтне фильтрь! обливагот 1—2 мл спирта и после стекания заполняют до 
краев эфиром. Затем фильтрьг подсушивают в течение 15—20 мин при 60— 70° С, 
снимают с воронок и досушипают в бюксах прн 100— 105° С до постоянного зеса.
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риметрически— по интенсивности окраски с фуксинсерлистой кис- 
лотой вследствие виделения свободного фуксина.

При других способах количество метильнмх групп в пектине 
определяют в специальннх приборах переводом этих групп при 
П0 М01ДИ йодистоводородной кислотн в C H 3J, а количество послед- 
него учитьшают либо по реакции с азотнокисльш серебром, то 
есть взвешиванием йодистого серебра, либо по реакции с бромом, 
при которой образуется йодистьш бром,

CH3J +  Br2 =  CH3Br +  BrJ.

Образовавшийся йодистнй бром окисляется далее бромом в 
йодноватую кислоту по уравнению:

BrJ +  2Br2 +  3H20  =  Н Ю 3 +  5HBr;

количество же йодповатоп кислотн определяется йодометрически 
по реакции:

I IJ03 -f 5HJ — 3J2 +  3H20 .

Д ругая  группа методов основана на определении пектиновой 
кислоть! по количеству виделяемой галактуроновнм комплексом 
(при кислотном расшепленин) угольной кислотм. Галактуроновая 
кислота разлагается по уравнению:

СНО -  (СНОН), — СООН -  СНО — C4H30  +  c o 2 +  3H 20 .
Фурфурол

Углекислоту п о глотает  раствор 0,1 н. В а (О Н )2, избнток ко- 
торого оттитровнвают.

Д л я  определения пектиновой кислотм ее осаж даю т солями 
кальция, полученньш пектат кальция внсушивают и взвешивают. 
На этом свойстве пектиновой кислотн и оспована большая часть 
методов определения о б т его  количества пектиновнх вевдеств. Эти 
методм различаются главньш образом по способам гидролиза про- 
топектина до пектин0 Е0 Й кислотш. Трудность этой операции заклю- 
чается в подьгскании таких условий, при которнх весь пектин 
перешел бц в пектиновую кислоту, но сама пектиновая кислота не 
подвергалась гидролитическому разложению. Р яд  исследований 
показал, что более полннй переход в раствор протопектина про- 
исходит из внсушенного при 95° С и тонко измельченного продук- 
та, причем экстрагирование лучше производить не водой, a 
0 ,5% - h u m  раствором шавелевой кислотш или шавелевокислого 
аммония.

ЬЦавелевая кислота и ее аммонийная соль способствуют луч- 
шему разъедипению клеток, между которнми находится пектин, 
м поэтому он извлекается более полно. При экстрагировании рас- 
твором шавелевокислого аммоння ягод с внсокой кислотностью 
(крнжовник, смородина) не получается повншенннх результатов.
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Проверка зольности пектата кальция, полученного экстрагиро- 
вачием моркови водой и 0,5%-ньш раствором шавелевокислого 
аммония, показала в обоих случаях одинаковне результатн. От- 
еюда можно сделать внвод, что рас.твор шавелевокислого аммо- 
ния не извлекает зольннх элемептов, которьге повнсили бн  вес 
осадка пектата кальция.

В методе определения пектина, модифицированном Сабуровьш 
и Черньниевой [94], учтенм основнне моментн определения пек- 
тина для получення более точних результатов.

Определение пектина по пектату кальция

Д ля  анализа отмеривают павеску внсушенного и тонко из- 
мельченного продукта с таким расчетом, чтобм вес полученного 
пектата кальция не превнш ал 0,02—0,05 г. Такие предель1 пектата 
кальция получаются, по исследованиям Сабурова, при анализе
10 г  вмсушенннх яблочннх внжимок, красной смородинь1 и крм- 
жовника, при исследовании же моркови меобходимо взять 1 г вь1- 
сушенного сьфья.

Д л я  свежих плодов, мякоти и снрнх  соков навеска должна 
составлять 2,5 г. Взятую пробу экстрагируют 200 мл водм в те- 
чение 24 ч при температуре внутри колбн около 85° С; для экстра- 
гирования лучше брать 0,5%-ннй раствор тавел ево й  кислотн или 
шавелевокислого аммония. Температура 85° С достигается при 
помешении колбм в кипяшей бане на 5 см внш е поверхности 
водн (Сабуров 24-часовое экстрагирование при 85° С заменяет ки- 
пячепием с обратимм холодильником в течение часа).

По окончании экстрагирования жидкость отфильтровьшают п 
осадок на фильтре промнвают жидкостью такого ж е состава, ка- 
кой производилось экстрагирование.

П тученньтй  фильтрат и проммвнме водн доводят дистиллиро- 
ванной водой до 250 мл, а в случае экстрагирования тавелевой  
кислотон раствор предварительно пентрализуют. Из полученнон 
жидкости отбирают 100 мл, осторожно вьтариваю т до объема 
около 25 мл и после охлаждения прибавляют подкисленннй соля- 
ной кнслотой спирт (95%) до получения концентрации спирта в 
растворе не менее 70%. Такую концентрацию достигают прибав- 
лением 3,5 объемов спирта 95%, причем это количество спирта 
подкисляют 5—6 каплями концентрированной соляной кислотм.

После нескольких часов отстаивания вьтавш ий  осадок отфиль- 
тровьшают через складчатий фильтр и промьшают подкисленньш 
спиртом; в случае же экстрагирования шавелевой кислотой или ее 
солью промьшание продолжают до исчезновения реакции на ша- 
велевую кислоту. В полном удалении последней убеждаются реак- 
цией с хлористьш кальцием после предварительной нейтрализации 
пробн фильтрата. Фильтр с осадком кипятят в стакане с 50 мл 
водь! и небольшим количеством аммиака.
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После фильтровапия для окоичательного растворения пектино- 
вой кнслотн измельченпьш фильтр вновь обрабатьшают при кипя- 
чении разбавленньш раствором аммиака и смесь отфильтро- 
вьшают. Окончательиое промивание производят горячей 
водой.

Аммиак при этпх операциях способствует переходу трудно  
растворимой свободной пектиновой кислотн (образовавшейся  
при обработке ее природной соли подкисленнмм спиртом) в ее 
легко растворнмую аммонийную соль, а кроме того, препятствует  
гидролизу, что уменьшает потери. Все фильтратн и промьтнме  
водн  собирают (обично получают около 100 м л ) \  после охлаж-  
дения к полученному раствору добавляют 100 мл  0,4%-ного рас- 
твора едкого натра и оставляют на ночь. Полученньш раствор 
пектата натрия переводят в осадок в виде пектата кальция. 
О саждение производят в кислом растворе; прибавляют 50 мл  1 н. 
уксусной кислотьг и таьсой ж е объем 2 н. раствора хлорисю го  
кальция, после чего жидкосгь кипятят в течение 5 мин.

Горячую жидкость отфильтровьтают через взвешенньш фильтр
ii осадок пектата кальция промьшают горячей водой до полного 
исчезповения в промнвннх водах реакции на хлор, а затем фильтр 
е осадком внсушивают до постоянпого веса при 100° С и взвеши- 
вают. Полученное количесгво пектата кальция, перечисленное на 
процентное его содержание, после умножения на 0,92 (так как в 
пектате кальция содержится 8 % кальция) характеризует содер-  
жание пектина в исследуемом продукте. r

В лаборатории, руководимой Сабуровьш (Сельскохозяйствен- ' 
ная академия им. Тимирязева), применяют следуюш ую  методику  
определения пектинових вешеств. Навеску в течение 30 мин  ви-  
шелачивают теплой водой при температуре 4 0 — 5 0 ° С и промн-  
ваюг на фмльтре такой же водой до исчезновения реакции 
на сахапа с фелинговой жидкостью Фильтрат и промнвнме  
водь1 собирают в мерную колбу емкостью 250 мл,  доводят до мет-j 
ки B o w f i  и фнльтруют. Из фильтрата отмеривают 50 мл  для on-j 
ределения растворимого пектина в виде пектата кальция. i

Д ля определенпя протопектина остаток на фильтре количест- 1 
венно переиосят в коническую колбу емкостью 300 мл,  заливают 
80 мл 1,2%-ного раствора HC1 и кипятят с обратньш холодиль- 
ником в течение 30 мин.  По прошествии этого времени жидкость 
сливают через фильтр, добавляют новую порцию указанного рас- 
твора HC1 и снова кипятят 30 мин.  Эту операцию повторяют 
5 раз. Кислне вьияжки собирают в мерную колбу емкостью  
500 мл,  нейтрализуюг 1 н. раствором шелочи, доводят до метки 
и фильтруют. Из фильтрата отмеривают 50 мл  и определяют пек- 
тиновую кислоту, полученную после гидролиза протопектина.

1 Практически било установлено, что к этому времени весь растворимий 
пектин также успевает отмьиься.



146 Методи определения углеводов

При длительном кипячении пектина в кислом растворе коли- 
чество его уменьшается. Во избеж ание этого нами и применяется  
метод многократиого удаления отшепляюшегося растворимого пек- 
тина.

В нерастворимом остатке могут бнть определенн пектиновая 
кислота и ее соли. Д ля извлечения их следует применять
0,5%-ньш раствор шавелевокислого аммония или лимоннокислого  
натрия.

В тех случаях, когда можно пренебречь некоторьши погреш- 
ностями при определении о б т е г о  количества пектиновмх вешеств, 
для расшепления протопектина навеску, залитую 150 мл  >/зо н. 
раствором HC1, кипятят в течение часа с обратньтм холодиль- 
ником.

При определении количества пектата кальдия внтяжку с до- 
бавленннм количеством ' / з о н .  раствора NaOH оставляют на ночь 
для омьгления, но, как показали исследования, результатн полу- 
чаются более правильньши, если омьгление вести в течение 30 мин.

Определение пектина в плодовмх и ягоднмх экстрактах

К 100 г  экстракта прибавляют 100 мл  дистиллированной води  
и после перемешивания при наличии мути фильтруют; 10 мл  по- 
лученного прозрачного раствора переносят в стакан емкостью  
примерно 400 мл\  прибавляют 100 мл  0,1 н. раствора едкого натра 
и оставляют при комнатной температуре на 5— 7 ч. Затем в ста- 
кан прибавляют 50 мл  1 н. раствора уксусной кислотн и через 
5 мин  50 мл  2 н. раствора хлористого кальция.

Полученную смесь оставлягат на 1 ч, после чего капятят
5 мин.  Полученньш осадок фильтруют через внсуш енннй до по- 
стоянного веса и взвешенннн беззольннй фильтр, промнвают  
пектат кальцпя нипяшей водой до исчезповения в стекаюшей  
жидк,ости реакции на хлор. Затем  фильтр с исадким neKiaxa каль- 
ция п о м е т а ю т  в бюксу и внсушивают при 100° С до  постоянного 
веса. Коэффициент пересчета величинн полученного осадка пек- 
тата кальция на п е к т и н о в у ю  кислоту принимается равньш 0,92.

Такой ynDomeiiHbni метод рекомендован ГОСТом.

Определение пектина осаждением спиртом

Бмстрее, но с большими погрешностями, можно определять  
пектин, осаж дая  его спиртом. Д ля этого 25 мл  какого-либо сока 
(или другои испнтуемой жидкости) обрабатнваю т в стакане  
125 м л  95%-ного спирта, подкисленного 5— 6 каплями концентри- 
рованной соляной кислотм. Полученнин осадок отфильтровьшают 
(лучше после отстаивания) через внсушенннй и взвешенньш  
фильтр и затем после промнвания спиртом внсушивают при 
100° С, взвешивают и по разности определяют количество пек- 
тина.
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Д ля учета вьтавш их с пектином минеральннх вешеств фильтр 
с осадком озоляют и полученное количество золм вьшитают из 
ранее установленнмх даннмх. Большей точности достигают, если  
учитьгвают путем определения в отдельной пробе по Кьельдалю  
количество вьтавш их от прибавления спирта белковнх вешеств; 
последняя операция, однако, удлиняет данньш метод.

Определение ж елеобразую ш ей способности пектинового 
препарата (сока, порошка)

Чтобьг проверить наличие в продукте достаточного количества 
пектина и его качество, производят практическую желейную  
пробу.

П еред исследованием продукта приготовляют 75%-ньш раствор  
сахарозь! и к нему прибавляют 1 % винной кислотн. Исследуе-  
мую жидкость — 20 мл  (или 5%-ньш раствор сухого препарата) 
тшательно смешивают с 80 г 75%-ного раствора сахар озн  с вин- 
ной кислотой. Полученную смесь вмдерживают 3 я. При доста-  
точном количестве хорошего пектииа через 2 — 3 ч образуется  
плотньш студень (мармелад, ж еле) При недостаточном количе- 
стве или плохом качестве пектина студепь получается очень 
слабнм.

Определение желируюш его свойства фруктового пюре

Из фруктового пюре (яблочное, абрикосовое, сливовое) при 
соответствуюшей технологической обработке внрабатмвают раз- 
личнне ж ел еобразни е продуктн. Эта способность пюре связана  
с наличием в нем достаточного количества и необходимого каче- 
ства пектина.

Контроль желеобразования производится при помоши желей- 
ной пробь! — для яблочного пюре, пробн на пат — для абрикосо- 
вого и сливового пюре или определением относительной вязкости. 
Приводим описание этих методов.

Проба на желе. В стандартную медную луж еную  кастрюлю  
отвешивают яблочное пюре и сахарннй песок (по 100 г ) .  Каст- 
рюля имеет вид усеченпого кс-пуса, обрашенного меньшим сече- 
нием книзу. Диаметр верхнего открьиого сечения е е  115 мм,  диа- 
метр дна 75 л м  н внсота 70 мм.  Вес кастрюли заранее известен.

Содержимое кастрюли тшательно перемешивают, подогревают  
на пламени горелки, доводят до  кипения и кипятят на сильном 
огне при непрернвном перемешивании в течение 15 мин  (от нача- 
ла кипения). После этого кастрюлю с содерж им нм  взвешивают 
на технических весах для проверки внхода. Момент окончания 
варки можно узнать по некоторнм внешним признакам — на по- 
верхности массн образуется тонкоскладчатая пленка, масса от- 
стает от стенок кастрюли.

В н ход  сваренной м асси  долж ен  бьиь равен 165 г  нетто. Если 
вес превмшает 165 г , варку продолжают еше некоторое время
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для дополнительного уваривания и достижения указанного веса. 
Если вес сваренной массн меньше 165 г, варку следует повторить.

Сваренную массу немедленно разливают в фарфоровме формь1 
для мармелада или на гладкую поверхность в виде круглнх ле- 
пешек диаметром 20— 30 мм.  Отсчет времени для установления  
продолжительности желирования ведут с момента розлива; каче- 
ство студня на упругость, на отлип, на легкость внемки его из 
формм и способность сохранять фор.му проверяют на овдупь бе- 
зьшянньш пальцем.

Нормальная способность желирования яблочного пюре при 
этих условиях характеризуется продолжительностью желирования  
15— 20 мин,  то есгь через 15— 20 мин  после розлива сваренная  
масса долж на давать студень, отвечаюший по физическим своп- 
ствам указанньш требованиям.

Если яблочное пюре густое и содержит сухнх вет ест в  больше  
13— 14%, то в начале варки для лучшего растворения сахара п 
устранения пригара (а также для ускорения гидролиза прото- 
пектина) добавляют небольшое количество ( 10— 12 мл)  водм н 
соответственно \длннягат время варки, чтобь1 конечннй внход  
сваренной масси составил 165 г.

Д ля сравнительнон оценки ж ел и р ую тей  способности пюре, 
кроме указанной пробьқ следует определить соотношение сахара  
и пюре, при котором уже не образуется студень. Для этого прн 
удачной нормальиом варке повторяют пробу, увеличив содержа-  
ние сахара (при навеске пюре в 100 г берут 110  г сахара)

При уваривании наблюдают, чтобь1 внход бмл на 35 г меньше 
веса взятого сьфья. Если и в этом случае получается желенная  
проба, то вновь увеличивают количество сахара (на 5— 10 г) 
до тех пор, пока сваренная масса не перестанет бнть студне- 
образной. После этого отмечают количество сахара в последнеп  
варке как характерное для желепной пробм данного пюре. На- 
пример, желейная проба при 110  г сахара означаег, что пюре  
дает пробу на ж еле при варке смеси 110  г сахара на 100 г пюре, 
но при более внсоком содержании сахара пробн на ж еле уж е  
не получается.

Желательно, чтобм при испнтании две последние пробьт 
(даюшая ж еле и не даюш ая желе) отличались по количеству 
сахара не более чем на 5 г. Если при варке по нормальной  
рецептуре (100  г сахара на 100 г  пюре) пробн на ж еле не полу- 
чается, то повторяют варку с уменьшенньш содерл<анием сахара, 
пока не получится удовлетворительная проба. В этом случае пюре  
дает желейную  пробу при меньшем, чем 100 г, количестве сахара,  
например желейная проба при 70 г  сахара.

При получении отрицательного результата пробьг на ж еле  
повторяют пробную варку, добавив лимонной или виннокаменной 
кислотм из расчета, чтобн обшая кислотность после варки со- 
ставляла 0,5— 0,7% в пересчете на соответствуюшую кислоту.
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П р м м е ч а н и е. При желейнмх проиах с вмсокмм содержамием сахара, 
например 1 2 0  г  и више, увар следует рассчнтмвать, ис.ходя из требования по- 
лучить уваренную массу с той же влажиостио, что и нормальиая. Для этого* 
следует пользоваться формулой:

л _ /j
165,

100-1-6
1де: х — вес уваренном массьг в г;

a  — вес сахара, взятого для варкп, в г;  
b — процент сухого вешества в пюре.

Проба на пат. В стандартную кастрюлю, такую ж е  как rrpvf 
пробе на желе, отвешивают 100 <3 пюре ii 125 г сахара. Вес 
ьастрюли определяют заранее.

Содержимое кастрюли тшательпо перемешпвают, подогревают  
на пламени горелки или на электрической плптке (с сильньш  
нагревом), при перемешиванин доводят до кнпения н кипятят до 
тех пор, пока температура не подпимется до Юв^С. Затем ка- 
стрюлю с содержи.мьш бшстро в*звешивают иа технохимических  
весах (с точностью до i г) лля проверкп внхода. Термометр  
предварительно вьпшмаюг, очии1ая с него приставшую массу

Вььход сваренпон массн должен составлять 170 г нетто. Если 
вес нетто превьинаст 170 г, варку ведут еше некоторое время 
для дополнительного увариванпя и достижепия указанного веса. 
При получении меньшего веса опьи повторяют, не допуская пере- 
варивания.

Сваренную массу вшливают на гладкую, чистую и сухую по- 
верхность в внде круглих лепешек диаметром 20— 30 мм.

Проба считается удовлетворительной, если кружки сваренпого  
пата не будут заметно темнеть по сравненига с исходннм мате- 
риалом, легко сниматься, сохраняя свою форму, и если они не 
тягучи и не липки.

П р и м е ч а н и с. При получении отрицательного реэультата пробную варку 
следует повторить, добавив столько .шмонноп п винпокаменном кислотн, чтобм  
обш ая  кислотность пата составляла 0,9— 1 , 1% в пересчете на соответствуюшуо 
кислоту.

Определение относительной вязкости фруктового пюре. Для
определения относительной вязкости применяется вискозиметр 
Оствальда (рис. 33).

Д ля каждого вискозиметра необходимо предварительно уста- 
новить продолжительность истеченпя водм при 20° С и постоян- 
Hbifl объем наполнения. Д л я  этого наливают в трубку 1 вискози- 
метра, поставленного в водяной термостат, точно отмеренньш  
объем водм так, чтобн заполнить расширение трубки 2. Затем  
при помо1ди резиновой груши вдувают эту воду во второе колено 
несколько вьш е отметки а и отнимают грушу. При этом в расшм- 
рении 2  должно остаться небольшое количество водьг, а второе 
колено должно бмть наполнено без всяких просветов. Когда вода
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опустится до отметки а, фиксируют время начала истечения. 
Когда вода дойдет до отметки б, фиксируют время окончания 
истечения.

Необходимо отметить, что некоторне вискозиметрн имеют 
большой дефект — чересчур большое расширение 3. Вследствие  

этого может наступить момент, когда м еж ду  
уровнями а  и б  разность в висоте столбов  
жидкости в обоих коленах будет очень малой, 
что приведет к резкому замедлению времени 
нстечения. В аж на также правильность раз- 
меров расширения трубки 2.

Аналогично проводится определение вре- 
мени истечения 25%-ного раствора фильт- 
рата пюре при постоянном объеме наполне- 
ния.

Отношение времени истечения 25%-ного  
фильтрата пюре ко времени истечения води  
при 20° С, умноженное на плотность 25%-ного  
фильтрата, дает относительную вязкость.

Что касается внбора вискозиметра для 
определения времени истечения водм, то пос- 
ле экспериментальной проверки оказалось  

возможнмм применять вискозиметри с большим диапазоном вр^- 
мени истечения — от 30 сек  до  3 мин.  Удобнее всего вибрать вис- 
козиметр с временем истечения в о д н  1 — 2 мин,  тогда можно при- 
менить вместо секундомера часн с секундной стрелкой.

Д ля поддержания необходимой температурн при определеник  
времени истечения вискозиметр долж ен находиться 'в водяном 
термостате. Д л я  этого удобнее приспособить литровьш стакан, 
заполненньш водой, с деревянннм кружком в качестве крншки. 
В кружке просверленм три отверстия для обоих колен вискизи- 
метра и для термометра.

П оддерж ивать точно температуру 20° С трудно; обнчно при 
определении времени истечения фильтрата пюре разрешается  
поддерживать постоянную температуру в пределах 15— 25° С, при 
этом можно вводить поправку в размере ± 3 %  от относительной 
вязкости на каждьж градус отклонения от 20° С.

Фильтрат пюре, разбавленньш водой до 25% (для краткости 
назовем его 25% - h u m  раствором пюре) для определения относи- 
тельной вязкости, готовится следуюшим образом. Навеску пюре  
в 25 г  смешивают с 75 мл  водм, нагретой до кипения, 
и немедленно фильтруют через частое шелковое сито №  7, 8 
или 9.

Ч тоби крупние частички не попали в фильтрат, его вторично 
пропускают через сито. Затем фильтрат охлаждают под краном, 
тшательно перемешивают и определяют в нем относительную  
вязкость.

Рис. 33. Вискози- 
метр Оствальда.
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Пример расчета относительной вяэкости. Время нстечения водм при 20° С 
в данном вискозиметре— 100 сек\ время истечения 25%-ного раствора люрепрп 
22° С — 290 сек.

Если принять плотность 25%-ного фильтрата пюре за единицу, то ошибха 
будет меньше 0 ,0 2 %. Между тем в условиях цехового контроля отклонение вяз- 
кости в 2% находится в пределах допускаемой ошибки. Следовательно, при 
определении вязкости раствора пюре можно не принимать в расчет его плот- 
ность.

Относительная вязкость данного 25%-ного раствора пюре без температур- 
290

иой поправки составляет —  сек. Температурная поправка при отклонении в 2°:

2,9 0 ,03-2=0,17, тогда относительная вязкость 25%-ного раствора пюре будет 
равна 2 ,9+0,17=3,07 или, округляя, 3,1.

Ж елируюш ая способность яблочного, абрикосового и сливового 
mope, определяемая по относнтельной вязкости, оценивается сле- 
д у ю т и м  образом:

1. Относительная вязқость пюре, равная 2 и меньше, указьь  
вает на то, что пюре непригодно для варки мармеладннх масс. 
Такое пюре можно применягь только в смеси с хорошо желирую-  
шим пюре или при условии добавления пектина в конце 
варки.

2. Пюре с относнтельной вязкостью 3— 4 и спиртовмм осадком  
(5 мл  50%-ного фильтрата пюре) не больше 2 г образует марме-  
ладную массу удовлетворительного качества. При спиртовом 
осадке внше 2 г из пюре получается хорошая мармеладная  
масса.

3. Пюре с относительной вязкостью 4— 5 и больше дает мар-  
меладную массу хорошего качества.

4. Д ля яблочного пюре с относительной вязкостью 6 и внш е и 
с разрнвной крепостью холодной желейной пробм 20  г  и вьнпе 
рекомендуется изменить рецептуру варки мармелада, увеличив 
количество сахара (на 100 частей пюре требуется 115 частей  
сахара вместо 100).

Во всех варках пюре pH долж но бмть ке внше 3,2. Если pH  
Bbime 3,2, надо добавить в конце варки кислоту.

О П РЕ Д Е Л Е Н И Е  ПЕНТОЗАНОВ

В специальннх случаях rio ходу контроля производства весьма  
важньш является количественное оиределение пентозанов, осо- 
бенно в отходах производства.

Значение пентозанов обусловлено возможностью получения из 
них фурфурола, весьма ценного продукта для разннх отраслей  
промншленности, в частности для производства консервннх лаков.  
На получении фурфурола основьшается метод количественного 
определения пентозанов в различних продуктах. Образованная
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после гидролиза пентоза дальше разлагается с внделением фур- 
фурола по уравнепию:

Количество фурфурола, эквпвалентное содержанию  пентоз, 
•определяется различньши колорнметрическими методами или по 
реакции с флороглюцином:

C;,H40 2 +  Q H 3 (ОН) 3 =  Cn H60 3 +  2Н 30 .
Ф у р ф у р о л  Фл о рогл юцим Ф л о р о г л ю ц и д

Для определения пентозанов 5 г  вет ест в а  (для продуктов, 
богатмх пентозанами, можно брать 2— 3 г) помешают в колбу 1 
(рис. 34) емкостью 300— 400 м.г и обливают 100 мл  12%-нон 
соляной кислоть! (удельньп'[ вес 1,06). Колбу закрнвают пробкой  
с двумя отверстия.мн, из которьгх одно стеклянной трубкой со- 
единяется с холодильником 2, а в другое вставляется воронка 3 
с краном. Содерж имое перегонной колбн нагревают до  кипения, 
температуру кипения поддержнвают во все время перегонки. 
После отгонки из колбм 30 мл  раствора в перегонную колбу вли- 
вают из вставленной воронки 30 мл  соляной кислотн такой же  
концентрацим. Такое количество кислотн добавляют после отгона
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к аж дн х 30 мл\  перегонку продолжают до  нсчезновения в дистнл- 
ляте реакции на фурфурол с уксуснокисльш анилином. При от- 
сутствии фурфурола красного окрашпвания не наблюдается.

Фурфурол осаж даю т двойннм, по сравнению с теоретически  
необходимьш, количеством флороглюцина, которнй предвари- 
тельно растворяюг в соляной кислоте (удельньш вес 1,06). Затем  
жидкость в стакане доводят до метки, обозначаювдей объем  
400 мл.

После перемешивания жидкость для полного осаждения флоро-  
глюцида вьгдерживают 15— 18 ч, прпчем через 3 ч по бумажке,  
смоченной уксуснокисльш анилпном, проверяют отсутствие фур- 
фурола и, следовательно, достаточное количество флороглюцнна. 
При положительной реакцни на фурфурол добавляют новое ко- 
личество флороглюцина и через 3 ч производят повторную про- 
зерку.

После 15— 18 ч зеленовато-черньш осадок флороглюцида от- 
фильтровьшают через внсушенньш и взвешеннмй фильтр (лучше

Т а б л и ц a 16

О пределение пентоэанов no флороглюциду (в г)

Фл о р о г л юц и д Ф у р ф у р о л Пеитозани
i
| Ф л о р и г л ю ц п д Фу р ф у р о л Пептозлпь!

0 , 0 3 0 0 , 0 1 8 2 0 , 0 3 1 5 0 , 1 7 0 0 , 0 9 0 9 0 , 1 5 5 !
0 , 0 3 5 0 , 0 2 0 9 0 , 0 3 5 9 1 , 1 7 5 0 . 0 9 3 5 0 , 1 5 9 8
0 , 0 4 0 0 , 0 2 3 5 0 , 0 4 0 4 0 , 1 8 0 0 , 0 9 6 1 0 , 1 6 4 2
0 , 0 4 5 0 , 0 2 6 0 0 , 0 4 4 8 0 , 1 8 5 0 , 0 9 8 7 0 , 1 6 8 6
0 , 0 b 0 0 , 0 2 8 6 0 , 0 4 9 2 0 ,  1 9 0 0 , 1 0 1 3 0 , 1 7 2 9
0 , 0 5 5 0 , 0 3 1 2 0 , 0 5 3 7 0 , 1 9 5 0 , 1 0 3 9 0 , 1 7 7 3
0 , 0 6 0 0 , 0 3 3 8 0 , 0 5 8 1 0 , 2 0 0 0 , 1 0 6 5 0 , 1 8 1 7
0 , 0 6 5 0 , 0 3 6 4 0 , 0 6 2 5 0 , 2 0 5 0 , 1 0 9 0 0 , 1 8 6 1
0 , 0 7 0 0 , 0 3 9 0 0 , 0 6 7 0 0 , 2 1 0 0 , 1 1 1 6 0 , 1 9 0 4
0 , 0 7 5 0 , 0 4 1 6 0 , 0 7 1 4 0 , 2 1 5 0 , 1 1 4 2 0 , 1 9 4 8
0 , 0 8 0 0 , 0 4 4 2 0 , 0 7 5 8 0 . 2 2 0 0 , 1 1 6 8 0 , 1 9 9 2
0 , 0 8 5 0 , 0 4 6 8 0 , 0 8 0 3 0 , 2 2 5 0 , 1 1 9 4 0 , 2 0 3 7
0 , 0 9 0 0 , 0 4 9 4 0 , 0 8 4 7 0 , 2 3 0 0 , 1 2 2 0 0 , 2 0 8 1
0 , 0 9 5 0 , 0 5 2 0 0 , 0 8 9 1 0 , 2 3 5 0 , 1 2 4 5 0 , 2 1 2 4
0 , 1 0 0 0 , 0 5 4 6 0 , 0 9 3 5 0 . 2 4 0 0 , 1 2 7 1 0 , 2 1 6 8
0 , 1 0 5 0 , 0 5 7 2 0 , 0 9 7 9 0 , 2 4 5 0 , 1 2 9 7 0 , 2 2 1 2
0 , 1 1 0 0 , 0 5 9 8 0 , 1 0 2 3 0 , 2 5 0 0 , 1 3 2 3 0 , 2 2 5 6
0 , 1 1 5 0 , 0 6 2 4 0 , 1 0 5 7 0 , 2 5 5 0 , 1 3 4 9 0 , 2 2 9 9
0 , 1 2 0 0 , 0 6 5 0 0 , 1 1 1 1 0 . 2 6 0 0 , 1 3 7 4 0 , 2 3 4 3
0 , 1 2 5 0 , 0 6 7 6 0 , 1 1 5 6 0 . 2 6 5 0 , 1 4 0 0 0 , 2 3 8 5
0 , 1 3 0 0 , 0 7 0 2 0 , 1 2 0 1 0 , 2 7 0 0 , 1 4 2 6 0 , 2 4 2 9
0 , 1 3 5 0 , 0 7 2 8 0 , 1 2 4 4 0 , 2 7 5 0 , 1 1 5 2 0 , 2 4 7 3
0 , 1 4 0 0 , 0 7 5 4 0 , 1 2 8 8 0 , 2 8 0 0 , 1 4 7 3 0 , 2 5 1 7

0 , 1 4 5 0 , 0 7 8 0 0 , 1 3 3 3 0  2 8 5 0 , 1 5 ' ' 4 0 , 2 5 6 1
0 , 1 5 0 0 , 0 8 0 5 0 , 1 3 7 7 0 , 2 9 0 0 , 1 5 2 9 0 , 2 6 0 5
0 , 1 5 5 0 , 0 8 3 1 0 , 1 4 2 1 0 , 2 9 5 0 , 1 5 5 5 0 , 2 6 4 ! )
0 , 1 6 0 0 , 0 8 5 7 0 , 1 4 6 5 0 , 3 0 0 0 , 1 5 8 1 0 , 2 0 9 3
0 , 1 6 5 0 , 0 8 8 3 0 , 1 5 1 0
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применять тигель Гуча или стеклянньш тигель с фильтром) и 
промнвают осадок  на фильтре 150 мл  водн. Проммтьш осадок  
(с фильтром) сушат при 98— 100° С д о  постоянного веса и взвеши- 
вают в закрнтом тигле или в бкжсе, так как осадок флороглюцида  
весьма гигроскопичен. Внсчитав по разности вес осадка, по спе- 
циальной таблице (табл. 16) маходят содержание пентоз в на- 
веске продукга.

Таблица 16 составлена для количеств флороглюцида от 30 
до 300 мг.  Эмпирическ.и определено соответствую тее им количе- 
ство арабинозм, ксилозн и пентозм вообше, а также арабана, 
ксилана и других пентозанов. Навеску подбирают с таким рас- 
четом, чтобм получилось количество флороглюцида, соответствую- 
шее указанньш пределам.

При наличии в исследуемом объекте метилпентозанов по ходу  
реакции образуется метилфурфурол, когорнй также осаждается  
флороглюцином.

Расчетнме упражнения

1. При опрсделении сахара по методу Бертрана на титрование израсходо- 
вано 15 м л  0,1 н. раствора пермаиганата калия. Сколько миллиграммов сахара 
содержнтся в 2 0  мл  исследуемого раствора?

О т в е т: 50 мг.

2. При определенмм сахара цианидннм методом нзрасходовано 5 м л  ра- 
створа сахара на 20 м л  1 %-ного раствора Кз [Fe(CN)6j с коэффициентом 1,1. 
Сколько миллиграммов сахара содержится в 100 м л  исследуемого раствора?

О т в е т: 446,5 мг.

3. Для установки титра перманганата в серной кислоте било растворено
0,06 г  железа. На титрование полученного раствора сернокислого железа нэ- 
расходовано 10 м л  перманганата. Вьшислить титр перманганата по меди.

О т в е т: 6,83 мг.

4. На 20 м л  1 %-ного раствора Кз [Fe(CN)6] израсходовано 5 м л  раствора 
сахара. Определить концеитрацию сахара в растворе, которим применялся для 
гитрования.

О т в е т: 0,4059 г  в 100 мл.

5. При определенин сахара в пекотором растворе по циаиидному метоау 
нзрасходовано на 20 м л  1%-ного раствора К3 [Fe(CN)6] 2 м л  раствора сахара. 
Можно ли в этом растворе определить сахар по Бертрану беэ предварительного 
раэбавлеипя?

О т в е т: нет.

6 . При определении сахара по цианиднсму методу на 20 мл  1%-ного раство- 
ра Кэ [Fe(CN)6] израсходовано 7 м л  исследуемого раствора сахара. Можно лн 
в этом растворе определмть сахар по Бертрану без предварительного разбаи- 
ления?

О т в е т :  да.

7. 1 м л  раствора KMnO* соответствует 9 м г  железа. При определении сахара 
по Бертрану израсходовано 10 мл  KMnO^. Определить концентрацию сахара в 
ксследуемом растворе.

О т в е т :  0,271 г  на 100 мл.
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8 . Рассчитать поправочньш коэффициент раствора красной кровяиой соли, 
если концентрация сахара бьгла 0 ,6 % и на титрование 2 0  м л  Кз [Fe(CN)6] из- 
расходовано 3,4 м л  этого раствора сахара.

О т в е т :  1,008.
9. Найти содержание сахарози в повидле при количестве редуцируюшнх 

сахаров до гидролиза 32% и после гидролиза 62,6%.
О т в е т :  28,4%.

10. Какую иавеску повидла нужпо взять для определения обшего сахара 
по стандартному методу (фелингова жидкость с метиленовьш синнм) при сле- 
дуюших исходннх данннх: концентрация сахара в повидле около 60%, вьияжка 
готовится в мерноп колбе на 500 мл, инвертнруется 50 мл  и доводится до 100 мл,  
концентрация сахара в исследуемом растворе около 0 ,2 %.

О т в е т: 3,3 г.



Г ЛА В Л С Е Д Ь МА Я

МЕТ0ДБ1 О П Р Е Д Е Л Е Н И Я  ОБ1ЦЕГО КОЛИЧЕСТВА Ж И Р А  
И И С С Л ЕДО ВАН И Я Ж И Р О В

О П Р Е Д Е Л Е Н И Е  ОБ1ДЕГО КОЛИЧЕСТВА ЖИРА

Содержание жира нормнруется стандартами, в связи с чем 
этот показатель систематически контролируется не только в го- 
товон продукцпи, но и в полуфабрикатах: обжареннмх овошах  
(сгепень впитнваемости масла), замесе икрм перед расфасовкой  
в банки и др.

В консервах « О в о т и  фаршнрованпне» содержание жира дол- 
жно бнть не менее 6 % (перец, голубцн, томатм) и 8 % (бакла-  
ж а н н ) ,  а в овошах, нарезанннх кружочками, не менее 8 % 
\ кабачков п 1 2 % у баклажанов; в овошной икре содержание  
жира должно составлять 9% ( ± 1  %).

При определении жира в сирье, полуфабрикатах и готових  
продуктах пользуются разнимн методами. Из сложнон смеси 
разнохарактерних составнмх частен пишевого продукта жир вн- 
деляют экстракцией или центрифугированием. Первмй способ  
основан на свойстве растительнььх и животнмх жиров не рас- 
творяться в воде, но легко извлекаться серннм эфиром (темпе- 
ратура кипепия 35,6° С), сероуглеродом (46° С), петролейннм  
эфиром (50—60СС), бензином (80— 110° С ) , дихлорэтаном и неко- 
торь!.ми другими органическпми растворителями.

Все применяюшиеся растворптели должньг иметь малнй удель- 
iibiii вес и низкую температуру кнпения. что ускоряет извлечение 
жнра и последуюшее удаленне растворителя. В качестве такого 
растворителя жиров в лабораторной практике большей частью 
пользуются cepnbiM эфиром, остальнне органические растворители  
хотя и извлекают из продуктов меньше посторонних вешеств, при- 
меняются все ж е очень редко, так как некоторне из них обладаю т  
малой хнмнческой стопкостью (четьфеххлористьгй углерод), дру- 
гие не растворяют всех трнглицеридов (петролейньж эфир не 
растворяет глпцеридов оксикислот), наконец, многие из них не 
всегда удается получить е  хи.мнчески чистом виде.

Получемньи'! после отгоиа эфпра висушенньш остаток показн-  
вает содержамне так назьжаемого с н р о г о  ж и р а  в анализи- 
руемом продукте.
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Помимо разлнчннх триглицеридов, в эфирную вмтяжку, осо- 
бенно если в эфире содержится некоторое количество влаги и 
спирта, переходят и многие сопутствуютие природнмм жирам  
вешества, а также другне составние части консервов. Сюда от- 
носятся свободнне жирнме кислотн, в заметном количестве 
встречаютиеся нередко в растительннх жирах, такие органиче 
ские кислотн, как яблочная, випная, лимонная, янтарная и другие, 
разлпчнне воскообразнме вешества, являюшиеся сложннми эфи- 
рами вь!сших одпоатомннх спиртов, а также и свободнне слож- 
ного состава ароматическме алкоголи — фитостерин в раститель- 
iibix жирах и холестерин в животннх жирах. В серном эфире  
такж е растворимь! весьма близкие по строению к жирам раз- 
личньге фосфатидьг; из них наиболее распространена группа 
лецитннов.

В эфирную вьпяжку могут переходить и различнне красяшие 
ьетест в а  животнькх г, растительннх продуктов, в частностн каро- 
тиноидм (каротиньг, криптоксантин, ликопин, ксантофилл), обус-  
ловливаюшие окраску моркови, томатов и пр., а также хлорофилл. 
Cbipoii жир может содержать еш.е смолн, эфирнне масла, сер- 
nncT b ie  соединенпя. альдегидь!, кетопн и другие вешества. Зна-  
чительно увеличивает количество примесей в сьфом и<ире влага, 
попадаюшая с эфиром (эфир может растворять до 2 % водн) и 
с анализнруемнм продуктом. Объясняется это тем, что некоторне, 
не растворяюшнеся в эфире составние части пишевнх продуктов, 
напрп.мер сахара, легко растворяясь в воде, переходят в эфирную  
внтяжку ii тем самнм увеличивают количество смрого жира; 
увеличивает его и часто содержашийся в продаваемом эфире 
спирт, хорошо растворяюшин многие органические соединения. 
Ввиду этого, если в качестве растворителя применяют серннй  
эфир, его необходимо предварительно очистить от примесей спирта 
и от водн; жир определяют в заранее измельченном и висушен- 
ном продукте.

Очистка эфира. Д ля удаления спирта в делительнои воронке 
смешивают эфир с тройммм объемом водьг или 5%-ного раствора 
едкого натра. Закршв пробкой воронку, ее энергично взбалтн-  
вают. бистро переворачивают трубкой вверх и во избежание  
возможного разршва воронки приоткрьтают кран, чтобн вмпу- 
стить napbi эфира. П осле нескольких взбалтьгваиин и расслаива- 
ний смеси нижний водяной слой, со д е р ж а т и й  спирт, сливают. 
Такое промьтание повторяют 2 — 3 раза; эфирньш слой сливают 
через горло воронки в колбу или склянку.

К эфнру небольшими порииями прибавляют прокаленинй мел- 
козернистьж хлористнй кальций до тех пор, пока он не перестаиет 
распльшаться. После добавления некоторого избнтка хлооистого  
кальцня склянку закрнваю т корковой пробкой, взбалтшвают и 
оставляют стоять до следуюшего дня или, что лучше, на двое  
суток. Освобожденннй таким образом от большей части водн
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эфир отфильтровнвают через складчатьш фильтр в перегонную  
колбу, в которую для полного обезвоживания эфира прибавляют  
нескольқо кусочков металлического натрия, очшденного от верх- 
него слоя окислов и тадательно отжатого от керосина фильтро- 
вальной бумагой; затем колбу закрнваю т пробкой с хлоркаль- 
циевой трубкой.

Когда вмделение пузьфьков водорода прекратится, колбу от- 
крнвают, соединяют с заранее собранньш холодильником Либиха  
и на горячей водяной бане (но при отсутствии огня, так как парьг 
эфира взрьшчать1) герегоняют в сухую склянку. Чтобм предохра- 
нить отогнапньш безводньш эфир от обводнения его парами води  
из воздуха, склянку во время дистилляции закрьшают пробкой 
с двумя отверстиями, через одно из котормх проходит форштосс  
от холодильннка, а через другое — хлоркальциевая трубка.

Нами уж е отмечалось, что наряду с обезвоживанием эфира  
необходимо внсушить и анализируемьш продукт. Однако в ряде  
случаев, когда продукт особенно богат сахарамн, крахмалом или 
белками, которне после вшсушивания могут обволакивать частицн  
жира и тем самьш затруднять его извлечение, целесообразно после 
измельчения и до внсушивания предварительно обработать про- 
дукт холодной водой для удаления сахаров или ж е  разбавленной  
соляной кислотой, частично гидролизуюшей другие углеводм п 
белки и разрььхляюшей стенки клеток.

П иш евне продуктн можно сушить при температуре около 
100° С (в сушильном шкафу) в течение 3 ч. Обнчно продукт не 
внсушивают до постоянного веса, так как на это уходнт ммого 
времени; кроме того, большие погрешности могут получиться 
вследствие окислепия жиров. Остаюшееся после трехчасового вм- 
сушивания незначительное количество влаги заметного влияння на 
результатм анализа не оказнвает.

Вешества, богатне жирами, особенно если последние содержат  
много непредельннх кислот, как например, рмбное сьфье и кон- 
сервм из него, рациональнее внсушивать в вакуум-аппарате и 
в атмосфере индифферентного газа. Для обезвоживания анали- 
зируемого продукта можно также растирать навеску этого про- 
дукта в ступке с внсушеннмм при 120° С гипсом.

ЭКСТРАКЦИОННЬ1Е СПОСОББ1 ИЗВЛЕЧЕНИЯ ЖИРА

Ж ир экстрагируют в аппарате Сокслета (рис. 35) главннм  
образом  серпнм или петролейннм эфиром, в особн х  с л у ч а я х -  
другими указанннми внше органичесиими растворителями. На- 
гревание удобпее всего производить при помоши электрических  
ламп или на водяной электрической бане.

Величина навескн продуктов колеблется в зависи.мости от 
содержания жира в консервах или сьфье. В овотном  сьфье коли- 
чество ж ира составляет десятме доли процента, в овош ннх ж е
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консервах вследствие введения растительного масла с заливкой  
и при обж арке о в о т е й  и фарша количество жира достигает  
6— 8 % и более. Соответствепно этому и навеску для сьфья берут  
около 10 г, а для консервов — около 5 г. В животном и рнбном  
сьфье жир определяют обнчно в навеске ве- 
личиной от 5 до 10 г, опять-таки в зависимо- 
сти от содержания жира. Если сьфье богато  
жиром, то рекомендуется навеску до вьгсуши- 
вання растереть в ступке с 10— 12  г прокален- 
ного песка. При отборе навески следят, что- 
бм жир не отслоился.

По ГОСТу исследуемьш оир^зец обезво- 
живают гипсом. Навеску продукта переносят  
в фарфоровую ступку с гипсом на дне и туда 
ж е добавляют отвешепньш ма техпических 
весах ж ж еннн  гипс из расчета 4 г на 1 г на- 
вески при 75%-ном содержании влаги в на- 
веске. Чтобьг на часовом стекле или фарфоро- 
вой чашке не осталось частиц навески, на нее 
наснпают немного ж женого гипса и всю мас- 
су ттательно  переносят в ступку. Навеску  
перемешивают в ступке с гнпсом. 1 г  гипса 
связьгвает 0,2 г водн. Ж женьш гипс получают 
вьгсушиванием'при 120° С.

Вмсушенную навеску помешают в специ- 
альную гильзу экстракционного аппарата и 
прикрнвают слоем обезжиренной ватн для 
того, чтобн частички вешества не уносились 
растворителем из гильзн. Если навеска не 
обезвожена гипсом, ее можно внсушить в са- 
мой гильзе, поместив ее с навеской продукта 
в сушильнмй шкаф на 3 ч. Д ля обезвожива-  
ния можно также применять безводньш суль- 
фат натрия или двуметаллический фосфат натрия, получаемне  
после прокаливания.

Если нет готовон гильзн, ее можно приготовить из фильтро- 
вальной бумаги; для этого бумагой обертмвают цилиндрический  
предмет (стеклянннй цилиндр, пестик от ступки или круглую  
деревянную палочку) диаметром на 4— 5 мм  меньше диаметра  
экстрактора, в которьш помешается гильза. Края полученного 
бумажного цилиндра плотно загибают внутрь так, чтобн полу- 
чилось дно без шелей; затем это дно вьгстилают обезжиренной  
'^фиром ватой, чтобн навеска ме вьгсьшалась. Навеску в гильзе  
закрмвают сверху слоем обезжиренной ватьг, верхние края гильзн  
плотно загибают внутрь.

Внсота гильзьг долж на бнть на несколько мнллиметров меньше 
BbicOTbi сифонной трубки аппарата Сокслета. П еред началом

Рис. 35. Аппарат 
Сокслета.
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экстрагирования необходкмо проверить, хорошо ли пришлифованм  
части аппарата; при отсутствии шлифа можно соединить их плотно 
пригнанньши корковьшн пробками.

Экстрактор— основная часть аппарата С о к сл ет а — представ- 
ляет собой цилиндрический сосуд, соединеннмй с приемной колбой 
двумя трубками: сифоннон изогнутой, по которой переливается  
растворитель в приемную колбу, и широкой, по которой подни- 
маются из приемной колбн парш растворителя. П опадая в холо- 
дильник, napu сгушаются, и жидкий эфир стекает в экстрактор, 
в которнй предварительно помешают навеску исследуемого про- 
дукта. Растворитель, накапливаясь, извлекает жир из ветества ,  
и, как только уровень жидкости в экстракторе достигнет уровня 
верхнего колена сифонной трубки, раствор перельется по ней 
в приемную колбу, при нагревании последней napbi чистого рас- 
творителя снова поднимаются в холодильник и весь дикл повто- 
ряется.

Таким образом, одним и тем ж е небольшим количеством 
растворителя можно перевести в приемную колбу весь жир, со- 
держашийся во взятой навеске. Обшчно для полного экстрагиро- 
вания необходимо, чтобь1 прошло 35— 40 переливаний по (7— 10 
в час), причем предварительно вешеству дают настояться в тече- 
ние 6— 8 ч с растворителем (в экстракторе, наполненном ниже 
BbicoTbi сифонной трубки). При вьшолнении этого указания прием- 
ную колбу перед началом нагревания наполняют растворителем  
не на 2/3 объема, как обмчно, а соответственно меньшим коли- 
чеством.

Реш аюш ее значение при экстрагировании жира имеет не 
время, а частота переливаний. Так, лля соевнх бобов полнота 
определения жира достигается при 24 переливаниях незавнсимо 
от температурн нагрева и скорости переливания. По данньш на- 
шей лаборатории, для полнотн извлечения жира эфиром из мно- 
гих р н б н н х  и о в о т н н х  консервов необходимо произвести 33— 
36 переливаний.

Бнстроту наполнения экстрактора можно регулировать, так как 
она зависит от температурн нагрева (при пользовании водяной 
баней температура водн не долж на бьиь внше 50— 55° С); при 
низкой температуре переливание замедляется, прн b w c o k o h  тем- 
пературе наблюдается слишком интенсивное парообразование,  
при котором парм растворителя, не успевая конденсироваться, 
будут уходить в воздух (значительное увеличение потерь), при 
угом наполнение также замедляется.

Коиец извлечения жира определяют либо вьтариваннем на 
часовом стекле последних капель эфирной внтяжки, либо смачи- 
ванием полоски фильтровальной бумаги. Остаюшийся жирннй  
след у-казнвает на необходимость продолжения экстрагирования. 
Когда извлечение жира закончено, эфир последний раз перели- 
вают в приемную колбу, прекрашают нагревание, разнимают
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прибор и вьши.чают гильзь! с вешеством из экстрактора; затем  
снова собирают прибор' и отгоняют растворитель из приемнок 
колбм в пустой экстрактор, не давая ему уж е переливаться по 
сифонной трубке.

Когда большая часть растворителя отогпана из колбн, аппа- 
рат разбирают, растворитель из экстрактора сливают в склянку. 
а колбу ставят па кнпяшую водяную баню для окончательного 
удалепия растворителя п затем сушат в шкафу при 100— 105° С 
в течение 1,5— 2 ч. Чтобм избежать окисления жира (что особенно  
возможно при сушке рнбьего ж ира), колбу рекомендуется время 
ст времени наполпять углекпсльш газом из аппарата Киппа. Кол- 
бу с внсушенньш жиром охлаж дают 30— 35 мин  в экснкаторе, 
оставшпнся углекисльш газ удаляют продуваннем воздуха и за- 
тем колбу взвешнвают на аиалитических весах; по разности весов 
находят колпчество извлеченного жира. Окончательнмй резуль- 
тат внраж аю т в процентах по отношению к навеске.

Д ругие методм экстрагирования

Хрупкость аппарата Сокслета, длительность экстракции, свя- 
занная с конструкцией аппарата (действие на продукт холодногг  
эф ира),  значительнме потери растворнтеля (50— 60% от взятого 
количества) и другие недостатки побудили многих исследовате- 
лей работать в направлении совершенствовапия аппарата Соксле- 
та и изискания других, более совершенннх приборов.

В литературе можно найти описание новььх экстракционнь1> 
гппаратов. Простой прибор, coKpamaioLUHii время анализа v 
уменьш аю тий потери, предложен в 1934 r. Зайченко. О со б ен н о  
стью прибора, позволяюшей увеличить бмстроту эксгракцип, яв- 
ляется возможность экстрагирования горячим эфиром, причем 
через анализируеммй продукт непрерьтно протекают новме пор- 
ции эфира. Этот аппарат изготовляется Союзлаборреакти-  
вом [37],

Аппарат Зайчекко состоит из трех частей: подвесного экстрак- 
тора, колбм и вертикального холодильника. Экстрактор за прово- 
лочнме ушки подвешнвают на стекляннне крючки, припаяннме 
к пробке холодильника. П еред тем как собрать прибор, на плоское 
дно экстрактора, имеюшее посередине отверстие, кладут два кру- 
жочка фильтровальной бумаги, что способствует получению проз- 
рачного эфирного раствора. Поверх фильтруюшего слоя бумаги 
помешают патрон с исследуемьш вевдеством. Патрон готовится 
обнчннм способом из фильтровальной бумаги, нарезанной на 
прямоугольники размером примерно 1 8 5 x 7 5  мм.

Загруженннй экстрактор подвешивают к холодильнику, при- 
соединяют колбу, вливают через холодильник 25— 30 м л  эфира и 
начинают экстрагирование на электрической водяной бане. Необ- 
ходимо следить, чтобн нижний край экстрактора не касался по-
б  А. Т.  Марх ,  P.  В. К р ж е в о в а
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верхности эфира, так как в противном случае часть жира может  
остаться на стенках экстрактора. Порядок окончания анализа та- 
кой же, как по методу Сокслета.

К аппаратам такого же типа относятся экстракционньш аппа- 
рат Присса, модифицированньш в лаборатории О ТИПХП [90] и 
;1спь1таннь1й на разннх видах консервов.

Аппарат состоит из конической колбн, холодильника и экст- 
рактора. Колбу закрнваю т пробкой, в которую входит холодиль- 
ник; кроме того, в пробке имеются два крючка, на которме под- 
вешивают экстрактор. Последний представляет собой металличе- 
скую цилиндрической формн сеточку, сделанную из тонкой 
меднйй проволоки. Подвешенная на крючках сеточка находится, 
таким образом , под нижним концом трубки холодильника. Усло- 
вия проведения анализа аналогичнн описанньш.

Қосвеннме методм определения ж ира

Большого внимания заслуживают более бмстрме и экономи- 
чески более внгоднне косвеннме методм определения жира (Руш-  
ковский), основаннне на определении потери в весе внсушенной  
навески продукта после экстракции жира. Эти методн прежде  
всего избавляют от необходимости внсушивать жир в токе индиф- 
ферентного газа (экономия во времени), так как обезжиренньш  
остаток продукта можно сушить в обмкновенннх условиях. Кроме 
того, в одном аппарате можно экстрагировать несколько навесок 
в отдельннх пакетиках, что особенно удобно для контроля произ- 
водства.

Согласно ГОСТу навеску консервов в 5 г вмсушивают 3— 4 ч. 
при 98— 100° С и количественно переносят на заранее внсушен- 
ньш прямоугольньш листок фильтровальной бумаги (размером  
6 x 7  см) и завертнвают в виде пакетика. Д л я  предотвратсиня  
возмож ннх потерь пакетик, в свою очередь, завертнвают в не- 
сколько больший лист бумаги (размером 7 X 8  см)  так, чтобм ли- 
нии загиба обоих пакетиков не совпадали. Листики фпльтроваль- 
ной бумаги, в которне завертьшают исследуемьш продукт, также  
предварительно внсушивают и взвешивают.

Д ля определекия жира часто используют имеюодийся измель- 
ченньш и внсушенннй продукт. В этих случаях величину навески 
лучше всего определить по разности м еж ду весом пробирки с 
исследуемьш вевдеством и весом пустой пробирки. Суммарньш вес 
двух листиков фильтровальной бумаги и навески продукта со- 
ставляет вес пакетика до экстракции. Несколько приготовленннх  
таким образом пакетиков, пронумерованнмх графитннм каранда- 
шом, помевдают в экстрактор аппарата Сокслета и подвергаюг 
экстрагированию.

Пакетики в склянке или экстракторе обливают эфиром и остав- 
ляют на ночь, после чего экстрагирование продолжается 5 ч.
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Когда будет достигнуто полное извлечение жира, в н н утн е  из 
?кстрактора пакетики вмсушивают, чтобн удалить эфир, затем  
перекладнвают во взвешеннме бюксьг, сушат в течение 1,5— 2 ч 
в сушильном шкафу при 100° С и после охлаждения в эксикаторе  
взвешивают. По разности м еж ду  первоначальньш весом пакети- 
ков (до экстракции) и весом их ттосле 
эксгракции и вьгсушивания определяют  
содержание жира в продукте.

Применяя косвенньш метод, жир 
можно определять в пишевнх продуктах  
при 'помоши алпаратов Сокслета, 3aii- 
ченко, Присса и др. В лаборатории  
О ТИПХП на модифицированном аппа- 
рате Присса проведенн анализм различ- 
Hbix ововднмх и р н бн н х  консервов.

Навеску средней пробн консервов 
около 3 г  вьгсушивали шри 95— 100° С » 
течение часа. Внсушенную навеску по- 
мешали в маленькую гильзу из фильтро- 
вальной бумаги, сушили при тех ж е ус- 
ловиях еше 30 мин  и после охлаждения  
взвешивали на аналитических веса.х.
Взвешенную гильзу помевдали в сеточ- 
ку, которую подвешивали на крючкп 
пробки холодильника. Затем в кониче- 
скую колбу наливали 100 м л  серного Рис- 36- АппаРат Реутова. 
эфира, закрнвали ее пробкой и соеди-
няли с холодильником и экстрактором, в котором находилась на- 
веска консервов. Экстракцию проводили на водяной бане (элек- 
трической) ттри 70° С в течение 1,5 ч. По окончании экстракции 
прибор осторожно разнимали, бнстро извлекали из него гильзу, 
помешали ее в стаканчик и сушили при 95— 100° С в течение часа. 
Количество жира определяли по разности веса гильзн до и после 
экстракции.

Результатн параллельннх анализов близко совпадали между  
собой, а отклоненке от метода Сокслета в большинстве случаев 
не превншало ±0 ,15%  от веса жира.

С помошью такого ж е косвенного метода можно определить  
количество жира в простом по конструкции аппарате Реутова без  
нагревания растворителя.

Аппарат (рис. 36) состоит из толстостенной конической колбн, 
закрнтоп пробкой, в которую вставляется делительная воронка 1 
на 250— 300 мл.  В месте затворов колбьг и делительной воронки 
ммеются отверстия для вььхода воздуха. К воронке прикрепляется 
короткая пробирка 2  с маленьким отверстием на дне, служавдая 
зкстрактором. На дно экстрактора помевдают слой обезвоженного  
асбеста, а поверх него — навеску вьгсушенного вет ест в а  ( 1— 5 г)

6*
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4 продукт прикрьшают обезжиренной ватой. Беличину навески 
шределяют следуюшим образом. В бюксе взвешивают экстрактор

фильтруюшим слоем асбеста и ватой; затем, вьшув вату, всьь 
тают исследуемое вешество, поверх него кладут вату, и экстрак- 
гор снова взвешпвают. По разности меж ду вторнм н первнм  
взвешнванием определяют величину навески.

Когда прибор собран, делительную воронку наполняют эфиром  
'-[ кран BopoHKi i  приоткрмвают так, чтобн в мннуту стекало 2—
5 капли. Эфир таким образом проходит через всю толшу иссле- 
дуемого продукта и стекает в колбу. Окончание экстрагпрования  
устанавливают пробньш испарением на стекле капли жидкостн. 
зь иек аю тен  из экстрактора. Обмчно экстрагнрование продол- 
;-кается в течение ночи; после окончания экстрагировання вмтал- 
кивают проволокон нз экстрактора все содержимое в t v  ж е бюксу, 
вмсушнвают и взвешивают. По разностн между о б т и м  весом до  
л после экстрагкрования определяют содержанне жира в навеске 
лродукта.

Экстракционно-весовой метод определения жира в о в о т н и х  
и закусочнмх консервах и обжареннмх овошах (В Н И И К О П )

В тарированную, свернутую в виде кармана фильтровальную  
оумагу ( 4 0 x 1 0 0  мм)  отвешивают на техиохимичсских весах 10 г 
тшательно подготовленной растертой среднен пробн консервов 
или 5 г обжарениь!х овошей. Навеску продукта опускают на дно 
специальноп металлической пробирки (рис. 37) емкостью 300— 
350 мл,  в которую добавляют автоматом-меркой или заранее  
взвешеннме 7,5 г (для овошей 5 г)  безводной кальцинированной 
содн ii 20 мл  бензина (температура кипения 90— 120° С), или 
дихлорэтапа. После зтого содержимое пробирки тт ател ьн о  пере- 
мешивают металлическим пестиком в течение 4 — 5 мин  до полу- 
чения однородной массн. Сода, виделяя при поглошении влаги 
некоторое количество тепла, способствует бмстрому растворению  
жира. Н еобходимо следить. чтобн температура внутри пробирки 
не поднпмалась внше 323 С, так как при более внсокой темпе- 
ратуре понижается водозадерживаю ш ее свойство содн .

По окончанин размешиваиия раствор фильтруют. Д ля этого 
в пробирку вставляют пробку с двумя трубками: короткой, со- 
гнутой — для нагнетания воздуха при помоши резиновой грушн, 
и длинкой, достигаюшей дна пробирки, с расширением на конце —  
для помешения фильтра.

К длинной трубке присоединена градуированная калиброван- 
ная пипетка. Под давлением воздуха фильтрованннй бензиновьш  
раствор поднимается в пипетку. 2 мл  раствора жира (при ра- 
боте с торзионньши весами) или 5 мл  (при работе с аналитиче- 
скими или техническими весами) тшательно, по каплям, переводят
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в предварительпо внсушенньш и взвешенньш алюминиевьш ста- 
канчик илн чашсчку.

Прн весах с нагрузкой до 500 мг  вес стаканчика не долж ен  
превшшать 350 мг.  Для удалення растворителя стаканчик поме-

шают в водо-глицериновую баню или сушильньш шкаф с термо-  
регулятором, температура которнх на 10— 16° С в ьш е температурн  
кипения растворителя.

После удаления растворителя (около 15 мин)  стаканчик 
вмнимают и через 1— 2 мин,  после охлаж дения, взвешивают на 
тех ж е  весах.

Расчет процентного содержания жира производится по сле- 
дуювдей формуле:

где: х  — содержание жира в %;
Б — число миллилитров растворителя, предназначенного  

для извлечения жира;

9

Рис. 37. Аппарат ВНИИКОП.
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В  — вес жира в стаканчике в мг\
Г — число миллилитров раствора, внесенного в стаканчик; 
a  — навеска продукта в г;

0 ,9 2 — удельньш вес жира.
С 1958 r. этот метод является стандартньш.

Ускореннмй экстракционно-весовой метод определения жира  
| (О Т И П Х П ) [62]

Аппарат (рис. 38) состоит из перегонной колбьг 1, двух  прием- 
ников 2  и 3, делительной воронки 4,  сифонной трубки 5, верти- 
кального холодильника 6, двух электрических песочннх бань 7 
и двух термометров 8, погруженннх в масло.

Перед составлением прибора в перегонную колбу помеадают 
5— 10 г  продукта и закрнваю т кружочком фнльтровальной бу- 
маги. Когда температура достигнет 50° С, через делительную  
воронку приливают 2,5 мл  бензнна и начииают отгонку паров 
водь! и бензина в предварительно взвешенньш первнй приемник. 
Температуру песочной бапи поддержнвают на уровне 150° С. 
В течение 8— 10 мин  после шести-восьмиразовнх прибавлений  
бензина по 2,5 мл  большая часть влаги продукта удаляется, и 
после этого начинают экстракцшо жира. Д ля этого приливают
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в перегоннуго колбу 15 мл  бензина, экстрагируют жир при бур- 
ном кипении смеси (температура 80— 90° С) и по истечении ми- 
нутн раствор жира в бензине сифонируют в первьж приемник, 
открнвая краник 9.

В зависимости от исследуемого материала обработку бензином  
проводят 8— 10 раз (по 10 мл) .  Процесс экстракции и сифониро- 
вания продолжается 12— 15 мин. Одновременно подогревается  
первьш приемник, и поэтому параллельно с экстракцией жира  
происходит отгонка бензина из первого во второй приемник.

Установив окончание процесса извлечения жира при помовди 
фильтровальной бумаги, отгоняют весь бензин, прекравдают на- 
гревание, разбирагат прибор, и для полного удаления остатков  
бензина первьш приемник с жиром нагревают 8— 10 мин  при 
130— 140° С. После охлаждення и взвешивания колбм находят  
количество жира и вьфажаю т его в процентах. Продолжитель-  
пость аналнза составляет 40— 60 мин.

Проверка метода на овошнмх, мяснмх и мясо-растительнмх  
консервах показала удовлетворительную точность, воспроизводи-  
мость и незначительнне отклонения от стандартного метода, что 
делает возможньш использование этого метода в цеховом конт- 
роле.

Определение ж ира можно также проводить методом настаива- 
ния. Но так как эти методм менее точнн и в практике анализа  
консервов не применяются, то описание их мн не приводим.

Определение ж ира центрифугированием

Многочисленнме модификации методов последовательного из- 
влечения жира н методов настаивания длительньг; для прове- 
дения их в большинстве случаев необходима специальная и 
хрупкая аппаратура. К числу бмстрмх методов определения жира  
отмосится метод, разработанньш для молока и молочннх продук- 
тов. Он основан на том, что исследуемьш продукт после соответ- 
ствуюшей обработки, облегчаюшей отделенн^ жира, центрифуги- 
руют в специалькььх стекляннмх сосудах — жиромерах (рис. 39).  
П од влиянием центробежноп силн жир скопляется сплошннм слоем  
в верхнем конце жиромера, нмеюшем деления, и количество жира  
определяют непосредственнььм отсчетом.

В кгчестве химических реагентов, с которнми до центрифуги- 
рования смешивается анализируемнй продукт, употребляют сер- 
ную кислоту .(удельнин вес 1,82) и амиловьш спирт. Научно-  
теоретическос о б о с н о в а п н е  дсйствия этих реактмвов дал Перов.

Непосредственному отделению жира в виде сплошного слоя прн 
центрифугированин препятствует абсорбдия жировьши шариками 
других составнь!х частсй продуқт- и адгезпя, то есть сила при- 
тяження между жирс-внми шарикамк и остальнмми составньши  
частями жидкой ф а зн  продукта. Прибавляемая серная кислота 
(при прнменении других методов — шелочь и соли органических
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кислот), растворяя белки, ослабляет адгезию, а амиловнй спирт 
способствует слипанию ж ировнх шариков, которое усиливается  
eme нагреванием смеси. Последуюадее центрифугирование приво- 
дит к образованию  в верхней части ж иромера сплошного, ясно 

отделенного от остальной массн  слоя жира из слипших- 
ся шариков.

Перов отрицает предположение об отделении прп 
центрифугировании вместе с жиром и трудно раствори- 
мого в воде амилового спирта; по его мнению, амило- 
Bbiii спирт, реагируя с серной кислотой, образует слож-  
ннй амилосерньш эфир, растворяю тийся в остальной  
части жидкости и также способствую тий слипанию жи-  
ровнх шарйков. Эта реакция, однако, не проходит  
количественно — небольшая часть амилового спирта 
окисляется до  изовалериановой кислотн, другая, также  
незначительная часть (около 3% от количества ж ир а),  
внделяется вместе с жировьш слоем.

Таким образом, в ж иромере собираегся не чистьш 
жир. Қроме того, следует учесть, что небольшое количе- 
ство жира остается в нижней части жиромера в серно- 
кислотном растворе, так как часть жира разлагается  
серной кислотой и продуктн разложения растворяются. 
Переходом части жира в кислотньш раствор объясняет- 

Рис 39^ ся полУчение большей частью кесколько приуменьшен- 
Жиромер. НЬ1Х> сравнительно с методом Сокслета, результатов, но 

параллельнме анализн из одной средней пр обн  доволь-  
но близко совпадают между собой. Такие результатм полученм 
после некоторнх уточнений метода и при исследовании ряда пред- 
приятий консервной промншленности научно-исследовательскими  
институтами консервной промьтшленности и заводскими лаборато-  
риями. Результатм сравнительннх анализов (отклонения от дан-  
ннх, no Сокслету, в среднем на 0,5%) показали возможность при- 
менения этого метода в условиях заводского контроля при опре-  
делении жира в булйЬнах и соусах.

Эти жидкие полуфабрикатн после тшательного размешивания  
представляют собой среду, в которой жир до некоторой степенн, 
как и в молочннх продуктах, эмульгирован и в виде маленьких 
жировнх шариков распределен по всей массе исследуемого об- 
разца. Следовательно, и тут. растворяя белковне в ет ест в а  реак- 
тивами, ослаблягошими адгезшо, осторожньш нагреванием и 
центрифугированием можно полностью отделить жир.

Т е х н и к а  о п р е д е л е н и я .  В жиромер вводят сначала 10 мл  
серной кислотн (удельньш вес 1 ,82),затем  11  мл  хорошо взболтан-  
ной средней пробм образца и 1 мл  амилового спирта. Ж иромер.  
закрнтьш резиновой пробкой, в течение 2 — 3 мин  сильно и бнстро  
взбалтнвают и ставят на 5 мин  в водяную баню, нагретую  
до 65ЭС.
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П осле центрифугирования жиромер снова помегцают на 5 мин  
в водяную баню, вьшимают и отсчитнвают число делений, зани- 
м аем нх жиром. П еред отсчетом нижнюю границу жирового стол- 
бнка устанавливают точно на каком-нибудь делении, в р а т а я  
пробку вверх или вниз. Қ аж дое деление соответствует 0 , 1 % жира  
при навеске, равной 11,33 г (вес 11 мл  молока при удельном  
весе 1,03).

Процентное содержание жира в продукте рассчитьшают по 
формуле:

£ • 0 , 1  1 1 , 3 3  jc - ---------------- ,
С

где: х  — содержание жира в °ii;
В  — показание жиромера;
С — навеска;

0,1 — цена одного деления жнромера в %.
Опнсанньш метод определения жира, однако, по точности 

уступает методам экстрагирования и не вполне удовлетворяет  
тем требованиям, какие предъявляются к стандартньш методам.

К числу методов, пригодннх лишь для целей цехового кон- 
троля, по степени получаемой точности относится бнстрьш метод  
определения количества жира при п о м о т и  рефрактометра.

Определение ж ира при помоши рефрактометра

Метод разработан ВН И И К О П ом  для определения жира в 
овош ннх консервах и для контроля обжарки ововдей.

Метод основан на извлеченни жира из анализируемого про- 
дукта а-монобромнафталином (СюН7Вг) и последуювдем опреде- 
лении количества растворенного жира по коэффициентам пре- 
ломления монобромнафталинового раствора жира и чистого 
растворителя. При растворении жпра в монобромнафталине его 
вмсокий показатель преломления понижается на величину, про- 
порциональную количеству растворенного масла. Расчет произво- 
дится по формуле или спеииальнмм таблицам.

Ввиду внсокого коэффицкента преломления а-бромнафталина  
(1,6582) вместо обнчного лабораторного рефрактометра (PJI) 
следует применять универсальньш рефрактометр.

Навеску в 3 г  подготовленной средней пробн (однородной, без  
крупнмх частиц и кожицм) продукта, взвешенной на часовом 
стекле, переносят в ступку, снимая со стекла остатки при помоши 
3 г  безводного сернокислого натрия. В ступку добавляют 2 г 
промнтого песка и вновь растирают пестиком в течение минутн, 
затем отмеривают точно 3 мл  монобромнафталина (для обж а-  
ренннх ововдей — 5 мл)  и вновь все растирают пестиком в течение 
3 мин.
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Смесь переносят из ступки на маленький фильтр, собирая  
фильтрат в небольшой химический стаканчиқ.

Фильтрат перемешивают стеклянной палочкой, и 2— 3 капли 
наносят на призму универсального рефрактометра (описан на 
стр. 49) ,  градуированного при 20° С, и определяют коэффициент  
преломления. Определение рефракции проводят 3 раза  и берут  
для расчета среднее арифметическое.

Показатель преломления растворителя (а-бромнафталина)  
долж ен бьиь определен заранее при той ж е  температуре.

Точньш объем монобромнафталина устанавливают путем деле-  
ния его веса на удельньш вес, которнй определяют обнчньтм 
гшкнометрическим методом.

Процентное содержание жира в исследуемом объекте внчис- 
ляется по формуле:

е  П р . ж  — Н ж

где: х  — содерж ание жира в исследуемом продукте в %;
Vp — объем монобромнафталина, предназначенньш для  

извлечения жира, в мл\  
dx  — удельньш вес жира при 20° С; 
g  — навеска анализируемого продукта;

/7р — коэффициент рефракции монобромнафталина; при 
20° С Я р=  1,6582;

Пр.к — коэффициент рефракции монобромнафталинового  
раствора жира;

П .м — коэффициент рефракции жира; для подсолнечного  
масла при 20° С Я ж=  1,4736, для кунжутного масла  
П т=  1,4747.

В случае отсутствия устройства для поддержания r рефракто- 
метре постоянной температурм 20ЭС ее поддерживаю т близкой  
к 20° С и на каждьш градус температурн внше или ниже 20° С 
вносят поправку: для масла ±0 ,00035 , для а-монобромнафталина  
±0 ,00046 ,  Для смеси ± 0 ,0 0 0 4 .

Н еобходимо иметь в виду, что рефрактометрический метод  
дает  приемлемне для цехового контроля результатн лишь в усло- 
виях строго определенной температурм при измерении коэффи- 
циента рефракции, что позволяет его применять лишь в хорошо  
организованннх и оборудованнььх заводских лабораториях. При 
соблюдении этих условий расхождение со стандартньш методом  
не превьш ает ± 0 ,5 % . Р азработанн  таблицн температурннх по- 
правок в пределах от 5 до  35° С и установлена возможность взя- 
тия навески на технохимических весах [97, вьш. II, ч. 1, 1959],

Рефрактометрический метод применяется в кондитерской про- 
мншленности [12, 1949, №  4], в частности в цеховом контроле 
халвичного производства.
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Метод неприменим при исследовании продуктов, природа жира  
которнх не установлспа.

МЕТОДБ1 ИССЛЕДОВАНИЯ Ж И Р О В

В практике контроля производства заводским лабораториям  
приходится давать заключения о доброкачественности и соответ- 
ствии стандартнь:м требованиям различньгх жиров. Такое заклю-  
чение большей частью приходнтся делать на основе комплекса 
органолептических, физических и химических показателей средней  
пробм исследуемого жира.

При анализе обнчно ограничнваются определением вкуса, за-  
паха, цвета, прозрачности, количества отстоя, удельного веса и 
некоторнх химических показателен — степени кислотности, числа 
омнления и йодного числа. К более детальному исследованию и 
определеншо остальнььх физическпх и химических показателей, 
иапример вязкости, ацетильного числа, числа Поленске и др.,  
прибегают лишь в псключигельннх случаях, когда предполагают  
фальсификацию жира.

Вкус масла определяют при 20° С; для определения запаха  
масло при той ж е  температуре наносят тоиким слоем на стек- 
лянную пластинку или, что лучше, растирают на руке; более  
отчетливо запах масла ошушается при предварительном подогреве  
его на водяной бане до 50° С. При определении цвета часть 
среднего образца наливают в чистьш стакан из прозрачного  
бесцветного стекла диаметром около 5 см (при бледной окраске  
паливают слой масла в 10 см, при темной — в 5 см)  и определяют  
цвет при 20° С в п р о х о д я т ем  и отраженном свете. Оттенок масла, 
а также толшину слоя, при котором производилось наблюдение, 
отмечают в журнале. Д л я  сравнения целесообразно рядом, в та- 
ких ж е  условиях ставить образец  масла нормального качества.

При необходимости установить интенсивность окраски цвет 
масла сравнивают с цветной шкалой растворов нода в йодистом  
калии в условиях, указаннмх ГОСТом. При установлении коли- 
чества отстоя 100 м л  тшательно перемешанной средней пробн  
масла вносят в мерньш цилиндр с притертой пробкой емкостью  
100 мл  и с делением 0,5 си.  После 48-часового стояния при 
15— 20° С отмечают количество отстоя, которое не долж но пре- 
вмшать 2% по объему. В этой ж е пробе определяют прозрачность  
масла, рассматривая его в проходяадем и отраженном свете.

Определение удельного веса

Удельньш вес различньтх жиров м ож ет несколько изменяться 
в зависимости от условий и времени хранения, способа получения 
и других факторов. Однако, песмотря на некоторую изменчивость, 
удельньш вес при обязательном сопоставлении с другими пока- 
зателями является одной из важньгх величин при определении
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различннх жиров или установлении характера и количества за-  
грязнений.

Удельньш вес жиров определяют ареометром, пикнометром, на 
весах Вестфаля и другими способами.

Ареометром определяют удельньш вес жидких и не очень 
густнх жиров. Ареометр медленно погружают в масло, налитое  
в достаточно широкий стеклянньш цилиндр. Отсчет производят  
через 10— 15 мин,  когда ареометр примет температуру масла 20° С.

Более точно удельньш вес можно определить пикнометром. 
Д ля определения уделького веса твердмх жиров применяют спе- 
циальнне пикнометрн или пользуются способами, основанннми  
на погружении кусочков жира в нерастворяютуго нх жндкость  
(вода, спирт) и на п осл ед ую т ем  измереиии объема вьиесненной  
водн или спирта [29],

Определение кислотного числа

Кислотннм числом назнвают число миллиграммов едкого калн, 
необходимое для нейтрализацип свободннх жирннх кислот, со- 
державдихся в 1 г жира. Этот показатель не относится к числу 
констант, так как он мало зависит от природн жира и сильно 
изменяется от времени и условий хранения масла. Свежие ж ирн  
обнчно имеют весьма незначительную кислотность, причем у рас- 
тительннх жиров она несколько больше, чем у животннх.

В пивдевнх ж ирах кислотное число не должно превншать 3,5. 
В условиях консервного производства коэффициент кислотности  
жира имеет значение не только при оценке качества принимаемого  
на завод жира, но и в иеховом контроле как показатель степенн 
прогорклости масла в обжарочнььх печах.

Д л я  определения кислотного чпсла в коническую колбу отве- 
шивают около 5 г  (для слабокислмх 7— 10 г, для снльнокислнх  
1— 3 г)  предварительно фильтрсванного и внсушенного жира и 
растворяют его в 50— 60 m ,i  нентральной .смеси серного эфира и 
этилового спирта (обнчно 2 1). Смесь нейтрализуют в присут- 
ствии нескольких капель соответствуюшего индикатора 0,1 н. рас- 
твором вделочи до получения заметного окрашивання. Если при 
взбалтмвании жир не растворяется; то всю смесь слегка нагре- 
вают на водяной бане. Полученньш раствор после охлаж дения  
приблизительно до комнатной температурн бнстро титруют при 
постоянном взбалтнвании 0,1 н. раствором едкого кали (м ожно  
раствором едкого натра) в присутствии фенолфталеина (5 капель 
1 %-ного спиртового раствора) при светлоокрашеннмх ж ирах и 
в присутствии тимолфталеина (1 мл  1 %-ного спиртового раствора) 
или алкалиблау 6В (1 мл  0,75%-ного спиртового раствора) при 
темноокрашеннь1х жирах.

Нейтрализация свободннх ж ирннх кислот более четко прово- 
д и т р я  со спиртовьш раствором вделочи. Если для титрования
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применяют водннй раствор шелочи, необходимо следить, чтобъ: 
количество спирта, прибавленного для растворения жира, превь)- 
шало не менее чем в 5 раз число миллилитров израсходованной  
шелочи. При несоблюдении этого соотношения возмож нн погреш- 
ностн вследствке гидролиза образую ш ихся солей жирнмх кислот 
(раствора м н л а) .

Кислотное чпсло К  внчнсляют по формуле:

д  _5,6116
a

где: 5,611 —- титр 0,1 н. КОН в мг\
a —  велмчина навески жира в г;
b — число миллилитров шелочн, израсходованнон на

титрование, в пересчете на точно децинормальную.
Кислотность жнра вьгражают иногда в градусах. Число гра- 

дусов кислотности измеряется числом мнллилитров 1 н. шелочк. 
необходимой для нентрализации кислот, находяшихся в 100 г 
жира. Кислотность темноокрашенннх жпров лучше определять  
в специальншх колбах с боковнмн полмми трубками в виде ручки. 
облегчаюшей при титровании наблюдение за изменением окраски 
жира и установленне момента нейтрализации всех кислот. Если 
окончанне титрования ме удается четко определить и в этих кол- 
бах, то жирнме кислотм извлекают 90% -ннм этиловмм спиртом 
и полученннй спиртовой раствор кислот титруют шелочью.

Определение числа омнления

Числом омнления назьгвается число миллиграммов едкого калк. 
необходимое для нейтралнзации кислот как свободнмх, так и 
связаннььх глицерином, содержавдихся в 1 г  жира. Гидролити- 
ческий распад жиров как сл ож н н х  эфиров, например (3-олеоди- 
стеарина, в шелочной среде проходит по уравнению:

CH„0—СО— (CH„)1(i—CHS
I
СНО—CO—(СН,)7—С Н =  CH— (СН»): -  СНз-Ь з к о н  =
I

CH20  - C O —(CH2)1G—СН3 

СН2ОН 

= C H O H + 2 C 1-H3iCOOK4 С1;Н33СООК
I
CH2OH

Из приведенного уравнеиия видно, что одно и то ж е весовое  
количество едкого кали будет оммлять различнме весовне коли- 
чества жиров в зависимости от молекулярного веса в ходя ти х  
в их состав кислот. С другой сторонн, для полного омнления  
одинакових весовнх количеств различннх жиров требуются раз-
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личнне весовне количества телочи , так как они содержат раз-  
личнме триглицеридн в неодинаковмх количествах. Это число 
будет большим у того жира, у которого больше жирнмх кислот 
с мальш молекулярньш весом, и меньшим у того, у которого 
больше кислот с внсоким молекулярннм весом. Таким образом,  
число оммления, являюшееся одной из констант жира, характе- 
ризует в известной степени молекулярньш вес кислот жира.

Д ля анализа в қоническую колбу емкостью 150— 200 мл  отве- 
шивают на аналитических весах около 2 г  жира, приливают 25 мл 
0,5 н. раствора едкого кали в спирту (9 5 °С ) ,  закрьшают колбу 
обратньш воздушньш холодильником (стеклянная трубка дли- 
ной 75 см) и нагревают 40— 50 мин  на кипяшей водяной бане  
при частом взбалтнвании. При этом смесь не дол ж на  вспени- 
ваться и попадать иа иробку.

Окончание омнлепия определяют по исчезновению в жидкости  
капелек жира. По окончании омнления еше тепльш раствор 
оставшейся шелочи при постоянном помешивании оттитровмвают 
0,5 н. раствором соляной кислотн в присутствии тех ж е  индика- 
торов, что и при определении кислотного числа. Разница между  
числом миллилитров прнбавляемой тел оч и  и оставшейся после 
омнления ж ира указнвает объем шйлочи, пошедшей на нейтра- 
лизацию всех кислот жира. Это число, умноженное на 28,055 
(титр 0,5 н. шелочи) и затем деленное на величину взятой на- 
вески жира, дает  число омнления исследуемого образца.

Ввиду того, что титр спиртового раствора вделочи с течением 
времени. изменяется д а ж е  в зависимости от качества стекла, не- 
обходимо параллельно с анализом масла в таких же точно 
условиях провести контрольное определение числа омнления  
в посуде того ж е  стекла без жира. Этим определением устанав- 
ливается действительннй объем точно 0,5 н. раствора шелочи. 
KoiupbiH взяг длн имь1лення жира.

Следует отметить, что спирт, применяемьш для приготовления 
0,5 н. шелочи, долж еп бьпъ свободен от примесей альдегидов и 
сивушннх масел. Д ля очистки спирта достаточно обработать его 
животньш или древесннм углем при встряхивании. Д л я  этих ж е  
целей применяют обработку спирта небольшим количеством кри- 
сталлического К М п 0 4 и последуюшую отгопку его после прибав- 
ления СаСОз для нейтрализации кислот. Спиртовой раствор  
шелочи, приготовленннй из неочшценного спирта, бмстро буреет  
и делается негодньш для апалитических определений.

Число омиления важнейшнх пишевмх жиров
Подсолнечное масло 
Согвое масло 
Горчичног масло 
Оливковое масло 
Хлопковое масло 
Говяжий жир 
Бараний жир . .

188— 194
192— 194
1 7 2 — 1 8 0

174,5—203
191— 198
191—200
192— 196
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Если известно число омнления жира и его кислотное число, 
можно определить эфирное число жира. Под эфирннм числом 
ж ира понимают число миллиграммов едкого кали, необходимое  
для нейтрализации только связанннх жирнмх кислот в 1 г жира. 
Эта величина определяется разностью между числом омнления и 
кислотньш числом.

Определение йодного числа

й о д н н м  числом назьтается  количество галоида в граммах  
(в пересчете на йод), гтрисоединяемое к 100 г  жира, то есть коли- 
чество йода в процснтах от веса исследуемого жира.

й о д  (и другие галоидн) присоединяется ненасьиденньши жир- 
ньши кислотамн триглицерндов по месту двойнмх и тройнмх 
связей. Такнм образом, йодное число характеризует степень не- 
иасьиденности жира, то есть наличие в нем большего или мень- 
шего количества непредельннх кислот.

Непредельнне кислоть1 способнь! присоединять другие группн, 
мапрнмер, кислород, по месту кратннх связей, то есть окисляться. 
что обусловливает процесс прогоркания и внсмхания жиров. По- 
вмшенное содержанне ненасьпценннх кислот такж е снижает  
степень усвояемости жира. Этот показатель относится к числу 
ж ировнх констант, тақ как отдельнме ж ири отличаются один 
от другого разньш составом ненасьнденннх кислот.

У различннх жиров йодное число колеблется в широких пре- 
делах и наряду с другими показателями является важньш  
критерием для суждения о чистоте и натуральности жира или 
фальсификации его. При определении йодного числа на жир, 
растворенньш в индифферентном реактиве, действуют избнтком  
титрованного раствора галоида в условиях, при которнх галоид  
долж ен присоединяться только по месту непредельнмх связей. 
Қоличество непрореагировавшего галоида определяют обратннм  
титрованием тиосульфатом натрия после прибавлемия йодистого 
калия, внделяюшего эквивалентпое пеизрасходованному галоиду  
количество йода.

Д л я  установления степени ненасьнденмости жира большей 
частью применяют методн, в которнх основньш действуюшим  
началом является йод, так как другие галоидн (хлор, бром)  
не только прмсосдиняются по месту непредельньгх связей, но и 
вьгтесняют водород из предельннх радикалов. В таких условиях  
результат анализа будет неверно характеризовать степень нена- 
смшенности жира. Однако раствори свободного йода такж е мало- 
пригоднн; при обьш ю венной температуре йод действует на ж ирн  
слишком медленно и неполностью насьндает непредельнме связи, 
а при повшшенной температуре частично з а м е т а е т  водород. Более  
точнме результати получаются при действии на жир соединений
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галоидов между собой (хлор-йод, бром-йод) и их кислороднмх  
кислот типа йодноватистой кислотм.

Среди разнообразнмх методов этой группн наибольшее рас- 
пространение получил следуюший метод, принятьш в СССР как 
стандартннй. Основннм реактивом является спиртовой йодно- 
ртутньш раствор, которьш получают смешиванием за 48 ч до  
начала исследования раствора 25 г  йода в 500 мл  95%-ного  
спирта (свободного от альдегидов) и 30 г  двухлорной ртути 
в 500 мл  такого ж е спнрта. Титр этого раствора устанавливают  
каждьш раз контрольнмм опьиом параллельно с исследованием  
.кира. Такая установка титра прп каждом определении необхо-  
дима ввиду ero нзменчивости. Основпая реакция, происходяшая  
между йодом н сулемон, внраж ается сл ед у ю т и м  уравнением:

HgCl2 -b 2 J3 =  H g J 2 +  2JCI.

Образуювдийся хлористнй йод переводнт непредельнне кис- 
лотн в предельнне. Так, например, насьндение олеиновой кислотн  
в основном проходит по схеме:

СН3 — (СН2)- — СН =  СН — (СН2); — COOH +  JC1 -  
-  СН3 — (СНг); — CHC1 — CHJ -  (CH,); — COOH.

Однако наряду c этими реакциями происходят и другие хими- 
ческие процессн, заметно влияюшие па титр раствора, особенно  
в течение первмх двух суток после его приготовления. Так, вн-  
деляюшийся по первой реакции хлористьш йод, реагируя с водой, 
всегда содержашейся в спирте, даст

JCI +  Н20  =  HJO +  HC1.

Образуюшаяся йодноватистая кислота также может присоеди- 
няться к жиру по месту двойпой связп, согласпо схеме:

R - C H  R - C H J
II -t H JO =  |

Rx—СН R !-C H O H

Кроме того, йодноватистая кислота, как соединенне нестойкое, 
частично распадается с образованием йода (снова начипаюшего  
иикл превратемий) и йодноватой кислотн, которая с имеюадимися 
в растворе йодом и соляной кислотой может вновь образовать  
хлористнй йод. Эти последние реақции внраж аю тся уравне- 
ниями:

5HJO =  H J 0 3 +  2Н20  +  2J2;

HJOa +  2J2 +  5HC1 ^  5JC1 +  3H20 .

Следует отметить, что часть йода в виде йодноватистой кис- 
лотм расходуется на окисление самого спирта. При установке
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тнтра или титровании оставшегося йода после реакции с жиром  
вмделение пода пронсходит по уравнениям:

KJ +  JC1 =  KCI +  J2;

HJO +  KJ +  HC! =  KCI +  J2 -f- H20;

HJO, -f- 5KJ + 5 H C 1  =  5KC1 +  3J2 -f 3H20 .

Следовательпо, определяя количество йода в контрольном 
опьие и после реакции с жиром, находят то количество его, 
которое теоретически связьшается с жиром. Применение для  
аналнза жиров йодно-ртутного раствора после 48-часового  
стояния внзвано не только тем, что к этому времени титр его 
более постоянен, а, главньш образом , TeiM, что действие реактива 
на ж и р н  зависит от его состава, и лишь после такого стояния 
получаются удовлетворительнне результатьк

Переходя к изложению техники анализа, необходимо отме- 
тнть, что основной действуюший на ж ирн  реагент —  хлористьш 
»од, кроме присоединения по месту непредельнмх связей, спо- 
собен в незначительной степени также внтеснить водород, а по- 
тому точное соблюдение всех условий метода для получения 
сравнимнх результатов является крайне важньш.

Т е х н и к а  о п р е д е л е н и я .  Д л я  анализа, в зависимости от 
степени ненасьнценности жира, берут различнне навески: для  
вмсмхаюших жиров 0,15— 0,18 г,  полувнсьтхаюших 0,2—0,3 г, 
невнснхаю ш их 0,3— 0,4 г и твердмх 0,5— 1 г.

Взвешивание рекомендуют проводить в специальннх стакан- 
чиках емкостью около 1 мл,  легко приготовляемнх из тонко- 
стенной стеклянной трубки. Навеску масла можно взять сле- 
дуювдим образом. Взвешивают небольшой стаканчик с палочкой 
и м алнм колнчеством исследуемого масла, затем подносят ста- 
канчик к горлншку склянки и спускают при помовди палочки 
5 — 7 капель масла. Повторное взвешивание стаканчика дает  
возможность по разносги весов рассчитать величину взятой на- 
вески. При недостаточнон величине навески отбирают еше не- 
сколько капель жира и повторно взвешивают стаканчик.

Навеску жира помеадают в банку с притертой пробкой 
емкостью 300— 350 мл,  куда для растворения ж ира приливают 
10— 15 мл  хлороформа и осторож но взбалтнвают. В этот раствор 
ж ира добавляют точно 25 м л  йодно-ртутного раствора, банку  
закрнваю т смоченной раствором нодистого калия пробкой (чтобм  
предотвратить улетучивание й ода) ,  вновь осторожно взбалтм-  
вают и оставляют в темном месте при комнатной температуре.

Срок сохранения в темном месте вмснхаювдих масел — 18 ч, 
полувнснхаклцих —  8 ч, а невнснхаю ш их масел и тверднх жи-  
ров — 6 ч. Одновременно с исследуемьш раствором в течение 
такого ж е времени сохраняется и контрольньш, которьж состоит
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из равннх испнтуемому количеств хлороформа и йодно-ртутного 
раствора.

Склянки с испьиуемьш и контрольньш растворами время от 
времени взбалтмвают и наблюдаю т за окраской раствора. Если 
после перемешивания замечают помутнение от неполностью  
растворившегося жира, то добавляют еше 5— 10 мл  хлороформа  
(в обе склянки); в случае ж е заметного ослабления окраски 
исгштуемой смеси во время стояния необходимо добавить новое, 
точно отмеренкое количество йодно-ртутного раствора (также  
в обе склянки).

Вообш е количество йода в реагируюшей смеси при каждом  
определении долж но бьпь приблизительпо в 2 раза больше коли- 
чества, необходимого для связмвания непредельнмх кислот жира. 
Только в этом случае двойнне связи полностью насьндаются  
галоидом.

После окончания реакдни насьицения в обе склянки (опнтную  
н контрольную) приливают по 15 мл  10%-ного раствора йоди- 
стого калия н 100 мл  дистиллированной води, вмделившийся йод 
оттитровьшают 0,1 н. раствором тиосульфата натрия в присутствии 
1 мл  1 %-ного раствора крахмала, причем крахмал добавляют  
после появления светло-желтой окраски. Если после добавления  
йодистого калия и водм вьшадает қрасннй осадок йодистой ртути 
(H g C l2 +  2KJ =  HgJ2 +  2 K C l) , то в обе склянки добавляют одина- 
ковое количество (5— 10 мл)  раствора йодистого калия до  полного 
растворения осадка. й о д н о е  число рассчитьтают по формуле:

j  _  1 , 2 6 9  (a  —  b) 

с

где: a — число миллилитров тиосульфата натрия, пошедшего на 
титрование контрольной пробн; 

b — объем того же тиосульфата натрия, израсходованного ма 
титрование исследуемого раствора с жиром, в мл\  

с — навеска л<ира в г.
Титр 0,1 н. раствора тиосульфата натрия (24,8 г на 1 л)  уста- 

навливают обнчннм способом при п ом от и  двухромовокислого  
калия (3,8634 г на 1 л).

В склянку с хорошо притертой пробкой вливают 10 мл 
10%-ного раствора йодистого калия, 50 мл  соляной кислоть! 
(удельньш вес 1 , 1 2 ) ,  100 м л  водн и 20 мл  приготовленного 
раствора бихромата калия. После взбалтьгвания вмделившийся  
йод титруют тиосульфатом натрия до светло-желтой окраски, 
а затем приливают 10— 20  капель крахмалистого раствора и до- 
титровнвают тиосульфатом натрия до  исчезновения синего цвета 
жидкости.

1 м л  взятого раствора бихромата калия вьгделяет точно 10 мг  
йода по уравнению:

К 2Сг20 7 +  6KJ +  14HC1 8 K C l- f  2СгС1э -Ь 7Н 20  +  3J2.
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1 мл  точно 0,1 н. раствора N a2S2 0 3 отвечает 12,693 мг  йода 
или 1,2693 мл  предписанного ОСТом раствора К2СГ2О 7.

Иоднме числа важнейших пишевих жиров

Прогоркапие жира происходит от саммх разнообразнь1х прн- 
чин [29, 58, 66], На ухудш ение качества жира влияют свет, кисло- 
род воздуха, Блажность, повмшение температурм, соприкосновемие 
с металлом (железо, медь) и, кроме того, наличие в жире ряда 
микроорганизмов.

Харақтер химических изменений жира при прогоркании разно- 
образен и зависит, по-вндимому, от комплекса факторов в их 
качественном и количественном сочетании. Наблю дения многих 
авторов указшвают на важную роль реакции окисления при про- 
горкании. Окислению могут подвергнуться непредельнме кислот- 
iibie остатки триглицеридов жира и свободннх қислот, образую -  
1дихся в результате гидролиза. При прогоркании очень часто 
возникают в первую очередь перекиснме соединения, эпигидри- 
новь1Й альдегид, другие карбонильнне соединения (альдегидн,  
кетонь]), оксикислотн, низкомолекулярнме ж ирнне кислотн, их 
'^фирн и другие продуктьк

Кислотное число прогорклого жира почти всегда довольно 
вмсокое, но только внсокая кислотность еше не указнвает на 
ирогорклость жира. Нередко появление значительного количества 
свободннх кислот предшествует процессу прогоркания. При про- 
горкании происходит умеиьшение йодного числа и увеличение 
числа омнления, ацетильного числа, температурь1 плавления и 
коэффициента рефракцим.

Основними объективньши показателями степени прогоркания 
жира являются перекисное число, качественная и количественная  
пробм на эпигидринальдегид, содержание альдегидов, кетонов.

Качественное определение перекисей основано на реакциях 
изменения окраски отдельннх реактивов при их окислении под  
действием перекисей. Н аиболее надежной является реакция 
с пероксидазой, специфичность действия которой исключает влия- 
ние на субстрат (гваяковая смола) других окислителей, кроме  
перекисей.

Т е х н и к а  о п р е д е л е н и я  (в модификации Д роздова и 
Стариковой). 5 г  жира растворяют 5 мл хлороформа, к раствору

Подсолнечное масло 
Соевое масло 
Хлопковое масло 
Горчичное масло 
Оливковое масло 
Свиной жир 
Говяжий жир 
Бараний жир 
Рнбий жир 1 5 4 , 5 — 1 8 4 , 3

1 1 9 — 134 
1 1 4 — 1 3 7  
1 0 2 — 1 1 7  
1 0 2 — 1 0 8

7 5 — 8 5  
5 0 — 7 0  
3 2 — 5 7  
3 1 — 4 6

Определение прогорклости ж ира
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добавляют 0,5 мл  5%-ного водного раствора сухой крови (источ- 
ник пероксидазм) и 0,5 мл  свежеприготовленного раствора гваяко- 
вой смольк Затем добавляют 5 мл  водн и встряхивают. При 
наличии перекисей через минуту появляется голубая окраска, 
интенсивность которой дает ориентировочнне даннне о количестве 
перекисей.

Қоличество перекисей в жире вьгражается перекисньш числом, 
то есть числом граммов йода, вмделяемого в кислой среде из 
йодистого калия под действием перекисей, содержаш ихся в 1 г 
жира. Описанная качественная реакция положительна при пере- 
кисном числе в пределах 0 ,25— 0,35.

При количественном определении около 1 г  жира растворяют  
в конической колбе в смеси 7,5 мл  ледяной уксусной кислотн  
и 5 мл  хлороформа. К раствору добавляют 1 мл  свежеприготов- 
ленного насьиденного раствора йодистого калия и встряхивают 
содержимое колбн 5 мин.  Затем добавляют 50 мл  водьг и внде-  
лившийся йод оттитровнвают 0,01 н. раствором тиосульфата нат- 
рия в присутствии крахмала. Чтобьг избежать погрешностен, 
вьгзваннмх недостаточной чистотой реактивов, ставят слепой опьи  
со всеми реактивами, но без жира. Результатн титрования вьши- 
тают из результатов титрования основного огшта, в е д у т ег о с я  
в двух параллельннх пробах.

Из других объективннх методов определения прогоркания жир& 
довольно часто применяется специальная проба.

К 1 мл  жидкого или растопленного твердого жира добавляют
1 мл  концентрированной соляной кислотн (удельньп"! вес 1,19) 
и сильно встряхивают в течение минутн. К полученной смеси при- 
ливают 1 мл  0 , 1 %-ного эфирного раствора флороглюцина  
СбН3 (О Н )3 и снова встряхивают. В зависимости от степени про- 
горклости жира отстоявшийся кислотньш слой окрашнвается в 
розовин нлн npaciiLin цвст. Окраска обусловливается продуктом  
конденсации флороглюцина главннм образом с эпигпдринальде-  
гидом

СН.

ОН СН; OH

/ °  f 4
+ CH + 2Н20

Н О ^ О Н НО^^ОН НЧ / \ А ^ 0Н
oс

o
Эпигндриналь-

д е г и д
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Часто обнаруживаемме в прогорклнх ж ирах другие карбо- 
нпльнне соединения (кроме эпигидринальдегида) даю т с флоро- 
глюцином мало окрашеннме и неокрашеннме труднорастворимне  
продуктм конденсации. В таких случаях количество флороглю- 
цпна может оказаться недостаточньш для реакции со всем при- 
сутствуюшим количеством эпигидринальдегида, а интенсивность 
окраски продукта конденсации не будет соответствовать наличию  
эпигидринальдегида; в отдельннх случаях реакция ошибочно мо- 
жет бнть отрицательной.

Ч тобн сделать пробу более надежной и избежать большей  
части ошибок, бьши предложенн другие методн (качественнне  
и количествекньге). по которьш эпигидринальдегид внделяют нз 
жира. Приводим одну из качественннх проб по этим мето- 
дам.

В внсоком фарфоровом тигле смешивают одинаковие объемн  
жира и концентрированной соляной кислотьг. Тигель накрнвают  
кружком фильтровальной бумаги, середина которой смочена 1 мл  
0 , 1 %-ного спиртового раствора флороглюдина и несколькими кап- 
лями крепкой соляной кислотм. При значительннх количествах 
эпигидринальдегида на фильтровальной бумаге появляется отчет- 
ливое красное окрашивание. При отсутствии окраски тигель 
осторожно нагревают на водяной бане (приблизительно до 40° С ),  
благодаря чему эпигидринальдегид улетучивается и реагирует  
с флороглюципом.

Необходимо следить, чтобн фильтровальная бумага на про- 
тяжении опьпа оставалась влажной. В случае необходимости  
повторно смачивают ее соляной кислотой. Во внимание принн- 
мается лишь окраска, которая появляется на фильтровальной 
бумаге внутри круга, образованного краями тигля.

Эпигидриновьш альдегид можно количественно определить по 
методу Д роздова и Матеранской.

Д ля о б т е г о  открнтия альдегидов применяют реакцию вос- 
становления окраски бесцветной фуксинсернистой кислотм. По- 
следнюю готовят растворением 5 г фуксина в 100 м л  водн и 
обработкой этого раствора 12 г сульфита натрия в небольшом  
объеме водн и 100 мл  1 н. соляной кислотн. Реактив, доведеннмн  
до 1 л, готов к употреблению через сутки.

Для открьттня альдегидов 5 г  ж ира смешивают в колбе  
емкостью 50 мл  с 20 мл  насьнценного раствора хлористого натрия. 
добавляют кусочек пем зн  и отгоняют 10 м л  жидкости. К дистил- 
ляту добавляют 2  мл  фуксинсернистой кислотн, которая при 
каличии альдегидов дает красноватое окрашивание. Реакция до- 
статочно чувствительна, чтобм обнаружить альдегидн значи- 
тельно раньше появления органолептических признаков порчи 
жира.

В последнее время для определения степени прогоркания раз- 
ннх жиров успешно применяется цветная реакция, которую даю т
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продуктн окисления жира с 2 -тиобарбитуровой кислотой 
(малонилтиомочевина).

HN-----CO
I I

SC CHj
I I

HN---- CO

Возможность использования этой пробн при исследовании  
качества пивдевьгх продуктов непосредственно на образце про- 
дукта без вмделения из него жира является весьма ценной.

Приводим описание методики, применяемой при исследовании  
жнров. 3 г  масла или расплавленного жнра помевдагот в про- 
бирку с притертой стеклянной пробкой и растворяют жир в 10 мл  
бензола, свободного от тиофена или четьфеххлористого углерода.  
В пробирку вносят пипеткой 10 мл  реактива 2-тиобарбитуровой  
кислотн и, поместив пробирку в горизонтальном положении в бол- 
тушку, встряхивают в течение 4 мин', производя в минуту около  
125 колебаний. Затем содержимое пробирки переносят в дели-  
тельную воронку и водньш слой сливают в пробирку размером  
2 5 x 2 0 0  мм.  Пробирку погружают в кипяицую водяную баню на 
30 мин,  охлаж даю т и содержимое переносят в кювету спектро-  
фотометра. Поглошение окрашенного в красньш цвет раствора  
измеряют при длине волнм 530 ммк  при сравнении с дистилли- 
рованной водой. Результатн анализа вьфажают в величинах  
оптической плотности.

При приготовлении реактива 0,67 г  чистой 2 -тиобарбитуровой  
кислотм растворяют в дистиллированной воде при нагревании на 
водяной бане. Раствор в мерной колбе на 100 мл  доводят до  
метки. Один объем этого раствора смешивают с одним объемом  
ледяной уксусной кислотм.

С различннми модификациями этого и других методов иссле- 
дования окислительной порчи жиров и пишевнх продуктов можно  
познакомиться по работе Ю. Н. Лясковской и В. И. Пиульскон  
и др. [58, 75].

Расчетнне упражнения
1. Для определенпя кислотиого числа жира взята навеска в 5 г. На титро- 

вание израсходовано 5 мл  1/8 н. NaOH. Определить кислотное число жира.
О т в е т :  7,01.

2. На сколько увеличится число оммления тристеарина, если в молекуле его 
один остаток стеариновой кислотн заменить на один остаток масляной?

О т в е т :  53,4.
3. Чему равно йодное число триолеина?

О т в е т :  86,2.

4. В триолеине некоторое количество олеиновой кислотн заменено таким 
количеством масляной, что йодное число понизилось на 28,7. На сколько единиц 
при ЭТОМ ПОВЬ1СКЛОСЬ число омнления?

О т в е т :  53,5.



Г Л А В А  В ОС ЬМ А Я

М ЕТ0ДЬ1 О П Р Е Д Е Л Е Н И Я  АЗОТИСТБ1Х С О Е Д И Н Е Н И Й  
И С Е Р О В О Д О Р О Д А

При установлении пшцевой ценности как растительного и 
животного сьфья, так и готовой продукции необходимо в числе 
химических показателей дать качественную и количествениую  
характеристику азотистнх составнььх частей продукта. Особенно  
важно определять азотистме в етества  при исследовании продук- 
тов животного происхождения и некоторих растений, например  
групгш бобовнх, богатььх белками.

Азотистая часть пшцевмх продуктов состоит, главннм образом.  
из белковнх вешеств. Кроме того, в зависимости от степени рас- 
пада белков, происшедшего под действием протеолитических  
ферментов, изменений, наступивших при переработке- (обжарке,  
стерилизации и пр.), в продуктах содержатся аминокислотн, кис- 
лотнме амидн, свободньш и связанньш аммиак и пр.

В таких случаях необходимо исследовать отдельнне формн  
азота в продуқте. Но так как в свежем продукте среди азотистнх  
соединений преобладают белки, то при анализе часто ограничи- 
ваются определением о б т е г о  количества азота и пересчитмвают  
его на белок. Д л я  этого найденное количество азота умножают  
на 6,25, исходя из того, что в белках в среднем содержится 16% 
азота. Такой пересчет приводит к погрешностям преж де всего 
потому, что не весь азот пивдевого продукта находится в форме  
белка. Вторая погрешность обусловливается применением для  
расчета постоянного коэффициента 6,25, так как процентное со- 
держ ание азота в белках подвержено довольно широким коле- 
баниям как в сторону повншения, так и в сторону понижения  
(от 16%).

Д л я  получения более точннх результатов необходимо белко- 
вьш азот определять отдельно, специальньши методами, причем 
в зависимости от процентного содержания азота в белках отдель- 
нмх видов сьфья следует применять соответствуювдие коэффи-  
ииентн для перерасчета найденного количества азота на 
белок.
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О П Р Е Д Е Л  ЕНИЕ ОБ1ЦЕГО АЗОТА 

Определение азота по Кьельдалю

В пшцевнх продуктах обшее количество азота почти всегда 
определяют по способу Кьельдаля. Сушность этого способа сво- 
дится к нагреванию навески продукта в специальной тугоплавкой 
колбе с концентрированпой серной кислотой при слабом кипяче- 
нии, при этом углерод и водород органических соединений пол- 
ностью окисляготся до СОг и Н20  кислородом, получаю тим ся 
в результате разложения серного ангидрида; азот же, освобож- 
даемьш в виде аммиака, дает с серной кислотой сульфат аммония; 
последний з перегонной колбе обрабатьшается избьгтком едкой 
шелочи с особнми предосторожностями (чтобм избеж ать улету- 
чивания аммиака в воздух), и образуюшийся аммиак при нагре- 
вании перегоняется в титрованньш раствор кислотн. Количество 
связанной аммиаком кислотм, определенное обратньш  титрова- 
нием телочью , дает возможность рассчитать количество азота 
в навеске анализируемого продукта.

Метод К ьельдаля применяется в лабораторной практике в не- 
скольких модификациях. Цель этих видоизменений — ускорить 
процесс сжигания органического ветества  прибавлением различ- 
нььх катализаторов — ртути. медного купороса, окиси меди, селена 
и др. Д ля повншения температурм кипения серной кислотм, что 
так ж е  ускоряет процессс (чистая серная кислота кипит при 330° С), 
прибавляют соли — сернокисльш калий и натрий, хлористьгй ка- 
лий и др. Д л я  большего ускорения процесса сжигания обнчно 
сочетают добавление катализатора и соли; кроме того, применяют 
различнне окислители, в частности перекись водорода.

Каталиткческое действие металлической меди, ртути и других 
соединений можно объяснить способностью этих металлов легко 
окисляться н раскисляться и служить, таким образом, передат- 
чиком кислорода от серной кислотм к углероду органического 
вешества. Это можно представить следуюшей схемой:

Cu - f  H2S 0 4 CuO +  Н20  -f S 0 2;

2CuO Cu20  +  O;

Cu20  +  H 2S 0 4 -»■ C uS 0 4 +  Cu -f H 20 .

Применяя в качестве катализатора ртуть, следует помнить, 
что образуюшиеся после сжигания и прибавления гделочи ртутно- 
ам иднне соедикення, находясь в осадке, не полностью разлага- 
ются при нагревании со шелочью. В этом случае для освобож- 
дения аммиака добавляю т немного цинковой пнли, даюшей со 
вделочью водород, восстанавливаюш.ий ртутно-амиднме соеди- 
кения,

Zn +  2NaOH -  Zn (ONa) 2 + "H2;
(N H 2H g )2 SO* +  2H j -  (N H J , S 0 4 -  2H g.
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Применяют такж е сернистнй калий, образуюадий осадок сер- 
нистой ртутп.

Чтобн  ускорить анализ, применяют одновременное сжигание 
яескольких проб и параллельную отгонку аммиака на специальнмх 
приборах или сжигание и перегонку в одной-и той же колбе. Про- 
водят отгонку в аппаратах без холодильника или вообше исклю- 
чают отгонку аммиака после сжигания.

Последнее можно осушествить, если применить колориметри- 
ческое определенке аммонийкой соли, или формольньш метод.

Сушность формольного метода заключается в том, что азот 
аммонийной соли связьшается формалимом в гексаметилентетрамин 
и при этом вмделяется эквиваленгное количество соответствуюадей 
кислотм

2 (N HJ2 SO, +  6 НСОН -* N.. (CH2)U -  6Н20  - f  2H2S 0 4.

Д л я  более точного измерения количества внделившейся кис- 
лотц  необходимо до прибавления формалина полностью нейтра- 
лизовать крепкую серную кислоту, оставшуюся в избнтке  после 
сжигания навески и, кроме того, определить, сколько 0,1 н. ше- 
лочи потребуется, чтобн иейтрализовать прибавленньш формалин.

И збьиок кислотн нентрализуют вначале крепким (15% -ньш) 
раствором NaOH при индикаторе фенолфталеине, а под конец 
0,1 н. раствором NaOH до розового окрашивания, имея в виду, 
что окраска проявляется только после охлаждения содержимого 
колбн. Количество вделочи, израсходованной при этом, не учи- 
тьтается .

В отдельной пробе определяют кислотность формалина (в мил- 
лилитрах 0,1 н. вделочи). Затем оттитровьшают 0,1 н. тел о ч ью  
свободную кислоту, внделившуюся при обработке формалином 
аликвотной части раствора. Из полученного числа миллилитров 
0.1 н. шелочи внчитают то колнчество ее, которое пошло на 
нейтрализацию формалина. Титр 0,1 н. шелочи, вмраж еннмй 
в граммах азота (0,0014 г), умножаю т на полученную разность и 
иаходят таким образом число граммов азота. Учитмвая разбав- 
ление, вьф аж аю т результат по отношению к взятой навеске в про- 
центах азота.

В некоторнх модификациях изменяют применяемьш для по- 
гловдения ам миака реагент. 'Гак, предлагают перегонять аммиак 
в нетитрованннй раствор борной кислотн. По окончании пере- 
гонки аммиак титруют раствором кислотм в присутствии индика- 
торов метилового оранжевого (переходит из желтого в розовьш 
цвет) или конго (переходит из красного в синий цвет). Возмож- 
ность непосредственного титрования аммиака, находявдегося в 
форме борнокислого аммония, обусловливается тем, что борная 
кислота, как очень слабая, почти не изменяет нейтральной окрас- 
ки этих сильннх индикаторов. Д л я  большей точности рекомендуют 
вливать в приемник 100 мл насьиценного раствора борной кислотм 
с 1 каплей аммиака и после прибавления индикатора (конго) до-
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бавлять 0,1 н. серной кислотн до  едва кислой реакции. В приго- 
товленньш таким образом  раствор перегоняют аммиак.

Другие видоизменения метода Кьельдаля отличаются также  
вьшором индикатора для конечного титрования избнтка кислотн. 
Следует при этом учесть, что титрование избнтка сильной кис- 
лотьг сильнон ш,елочью происходит в присутствии сернокислого  
аммония, то есть соли сильной кислоти и слабого основания, 
имеювдей кислую реакцию.

Показатель концентрации водороднмх ионов (pH) сульфата  
аммония (от 1 до  0,1 н.) колеблется в пределах 4 ,69— 5,19; подхо- 
дяшими являются следуюшие индикаторьп

Ниже приводим наиболее часто применяю тую ся модификацию  
метода Кьельдаля для определения о б т е г о  количества азотистмх  
вевдеств в консервах.

Т е х н и к а  о п р е д е л е н и я .  Величина навески определяется  
содержанием азота в исследуемом вешестве и, кроме того, его 
консистенцией и однородностью. Обшчно для макрометода реко- 
мендуется брать такое количество вешества, в котором содержа-  
лось бм минимум 30— 40 мг  и максимум 70 м г  азота.

Если средняя проба состоит из неоднородннх крупннх кусков 
(мясо, ововди и т. п.), целесообразно предварительно гомогени- 
зировать большую навеску средней пробм вевдества и взять для  
анализа определенную часть ее. Д ля этого 10— 20 г вешества 
помешают в фарфоровую чашку, обливают 150 мл  крепкой 
(удельний вес 1,84) и пагревают на водяной бане, помешивая 
стеклянной палочкой, до получения однородной жидкой кашицн. 
Затем массу вмливглот в мерную колбу емкостью 200 мл,  смм- 
вают остатки с чашкц в ту ж е колбу дополнительньши 50 мл  
H2SO 4, дают сидержимому колбн остмть и доливают серной кис- 
лотой той ж е  концснтрации до метки. Отсюда после ттательного  
перемешивания отбирают пипеткой с предохранительнмм шари- 
ком 20 мл  (соответствуюших 1— 2 г  в ет ес т в а ) ,  переносят их в 
колбу Қьельдаля и сжигают.

При исследовании жидкости (бульон, заливка и т. п.) точно 
отмеряют 50— 100 мл  отобранной средней пробн и помешают  
в колбу Кьельдаля, прибавляют небольшое количество серной 
кпслотн (5— 10 м л ) ,  вьшаривают до сиропообразной консистенции, 
прибавляют eiue серной кислотн (15— 20 мл)  и сжигают как 
обнчно. Д л я  воздушно-сухого, богатого белками вегцества берут  
навеску в 0,5— 0,8 г, для растительнмх ветеств , более бедн нх  азо- 
том, навеску соответственно увеличивают.

Индика тор p H  Измененне окра ски

Метиловьш оранжевмй 
Метиловнй крзсиьи") 
Лгкмоид 
Конго

4 ,0 —4 ,4  От красногодооранжевого
3.4—6,2  От красного до желтого
4 .4 —6,4 От красного до синего
3 ,0—5,2  От синего до красного
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Чтобн избежать потерь при леренесении вешества в колбу, 
обмчно берут навеску по разности, то есть грубо взвешпвают  
в пробирке на технических весах меобходимое количество в е т е -  
ства, затем определяют обший вес пробирки с вешеством уж е  
на аналитических весах, виосят пробирку глубоко в шейку колбьг 
Кьельдаля и устанавливают ее в такое положение, при котором 
содержимое пробирки внсьшается в колбу.

Пробирку с остатками взвешивают на аналитических весах и 
по разности между первьгм и вторьш весом иаходят величину 
навески; вешество в колбе обливают 15— 20 мл  крепкой серной 
кислотн (удельньш вес 1,84), прибавляют в качестве катализатора  
0,1 г  окиси меди, медного купороса или медной проволоки. Если 
вет ест в о  богато белками или жирами, то лучше оставить смесь 
в колбе примерно на 6 ч (обязательно закрнв пробкой), что 
уменьшит пенообразование; прибавка небольшого количества чи- 
стого парафина также уменьшает пенообразование.

При проведении анализа колбу с содержимьш укрепляют  
в наклонном положении и осторожно подогревают. Усиленное 
подогревание, помимо возможности потери вевдества вследствие  
внбраснвания пенм, может привести к улетучиванию азота в виде 
его окислов, так как интенсивное вмделение кислорода при рас- 
паде серной кислотм будет препятствовать образованию аммиака. 
По окончании пепообразования для повшшения температурь1 
кипения в колбу добавляют около 6 г сернокислого калия илм 
безводного сернокислого натрия, свободнмх от аммиачннх со- 
лей. При этом надо иметь в виду, что большой избьггок серно- 
кислого калия иногда может оказьтать отрицательное влияние, 
так как большое количество серной кислотм будет затрачиваться  
ка образование кислого сернокислого калия; при анализе богатнх  
жиром вешеств, требуювдих для своего окисления большого коли- 
чества H2S 0 4, последней может бнть недостаточно, чтобм связать  
образовавшипся аммиак.

Нагревание постепенно усиливают, доводят жидкость до кипе- 
ния и кнпятят до тех пор, пока раствор не примет совершенно  
прозрачную, чисто голубую окраску от соли меди.

Сжигамие при пормальншх условиях продолжают 2 — 3 ч, но 
часто в зависимости от природьь ветества  требуется больше  
времени. Для окончательного разрушения жирннх кислот, кото- 
рн е  могут внзвать в дальнейшем вспенивание и, следовательно, 
потери при последуюшем процессе перегонки, рекомендуется про- 
зрачннй уж е раствор кипятить еше 0,5— 1 ч.

По окончании сжигания колбу охлаж даю т и содерж им ое ее 
иереносят в перегонную колбу емкостью 800 м л —-1 л. Колбу  
Кьельдаля тадательно 4— 5 раз промнвают 130— 150 мл  водн,  
сливая жидкость в ту ж е  перегонную колбу. Чтобм уменьшить 
толчки при кипении, прибавляют немного крупной пемзн  или 
стекляннмх капилляров. Заран ее  приготовляют холодильник Ли-
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биха и приемник для улавливания аммиака; в коническую колбу 
емкостью около 300 мл  приливают из бюретки от 30 до  50 мл  
(в зависимости от предполагаемого количества аммиака в от- 
гоне) 0Д н. серной кислотм и добавляют 1— 2 капли индикатора 
метилового оранжевого, метилового красного и др. (указания
о внборе индикатора см. внш е). При этом обнчно пользуются 
установкой, изображенной на рис. 40.

В перегонную колбу 1 осторожно по стенке наливают свобод- 
ннй от аммиака 33% -ннй раствор едкой шелочи до  вьгпадения 
черного осадка оциси меди или посинения лакмусовон бумажки. 
брошенной в колбу; обнчно для этого достаточно 80— 100 мл 
шелочи. Во избежание возможного улетучивания аммиака целе- 
сообразно вводить тел о ч ь  через делительную воронку 2  при уж е  
смонтированном приборе. К колбе через дистилляционную на- 
садку присоединяют холодильник, на нижнин конец которого 
надевают форштосс или шариковую трубочку и погружаю т в 
приемник 3 с титрованной кислотой. Содержихмое перегонной 
колбн перемешивают и нагревают вначале осторожно, а затем  
более сильно до  кипения.

Необходимо следить за тём, чтобн нагревание не ослабевало, 
так как это может привести к втягиванию кислотн из приемника 
в перегонную колбу; если все ж е начинается довольно сильное 
засаснвание (кислота поднимается до трубки холодильника), то 
погруженную в кислоту трубку вьшимают на минуту из жидкости, 
даю т возможность воздуху пройти через трубку в перегонную  
колбу и таким образом уравнивают давление в приборе, а затем  
снова погружают трубку в кислоту и отгоняют примерно 2/з объема  
жидкости (около 150 мл) .

После этого проверяют реактивом Несслера или красной лак- 
мусовой бумажкой полноту отгонки аммиака. Лакмусовую
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б у м а ж к \’ смачмвают дистиллироваиной водой, отнимают форштосс 
от трубкп холодильника и дают капле отгона стечь на лакмусо- 
вую бум аж к у или на каплю реактива Несслера, нанесенную на 
часовое стекло. Изменение цвета указмвает на необходимость  
продолженпя перегонки; если цвет не изменяется, то вмнимают 
форштосс нз кислотн, сммвают его дистиллированной водой над  
приемноп колбой п тогда уж е удаляют огонь из-под перегонной  
колбм. Если потушить горелку раньшс, чем отнять приемник, то 
отгон попадает в перегонную колбу вслсдствие охлаж дения по- 
следней.

И збьиок 0,1 н. серной кислоти, не ссязавшейся с отогнанмьш 
аммиаком, оттитровнвают 0,1 н. едкой телоч ью  (при индикаторе  
метиловом оранжевом или метиловом красном до появления жел-  
той окраски, при конго — синей).

Число мпллилитров связанной с аммиаком кислотн находят по 
разности м еж ду  количеством взятой в приемник и обратно оттит- 
рованной кнслотн.

Умможая найденное число на титр азота (для 1 мл  0,1 н. рас- 
твора 0,0014 г), находят содержание азота в навеске продукта. 
Ч тобн  внчислить, кақое количество белка отвечает найденному  
количеству азота, умножают, как уж е бмло указано, на- коэф- 
фициент 6,25. Обшая формула для вшчисления имеет следую- 
вий вид:

/ 1 - 0 . 0 0 1 4 - 6 , 2 5 - 1 0 0J C = ------------------------ ,
a

где: -v — содержание белков в %;
п — число миллилитров 0,1 ii. серной кислоти, вступившей 

в соединение с аммиаком; 
a — навеска вешества в г.

П р н м е ч а н и е. Употребляюшаяся для сжигания серная кислота должна 
<5ьиь проверена на содержание в ней азота. Для этого 30 мл кислотьт вливают 
в 1 0 0  м л  водм, прибавляют 3 г цинковой пшли и смесь оставляют при частом 
взбалтнвании, пока не прекратится виделепие водорода. Затем прибавлягот 
33%-ньш раствор едкого натра, свободньш от аммиака, до сильношелочнсш реак- 
цим и перегоняют, собирая достиллят в приемник с 10  мл  водн и 2 —3 мл  0 ,2  н. 
соляной кислотн.

Оставшуюся свободную кислоту титруют 0,2 н. едкой шелочью в присутст- 
пии 2— 3 капель индикатора метилового оранжевого. В реакцию с аммиаком, ко- 
торнй мог внделится из испнтуемой кислоти, должно вступить не больш е0 ,2 л!л 
0,2 н. соляной кнслотн. Едкнй натр предварительно жипятят, чтобн удалить из 
него аммиак.

Вместо обнчной перегонки аммиака целесообразно вести от- 
гонку с водяньш паром при помоши прибора Широкова — Паль- 
мина (рис. 41) .  Д л я  этого после окончания сжигания содерж имое  
колбн охлаждают, осторожно разбавляют 25 мл  дистиллирован- 
ной водь1, переливают в мерную колбу на 100 мл  и доводят водой



190 M erodbi определения азотистих соединений и сероводорода

до метки; 10 м л  жидкости через воронку 1 переливают в отгон- 
ную колбу 2, промьш при этом воронку дистиллированной водой.

Д ля поглошения аммиака в коническую колбу емкостью 100—  
150 мл  наливают 10 мл  0,01 н. серной кислотн и в нее опускают  
тонкий конец холодильника. Закрнв  нижнее отверстие предохра-  
нительного сосуда 3, пускают из паровика 4 пар через колбу 2.

Рис. 41. Прнбор Широкова—1 l.i.;L.:.;iiiij.

Одновременно через воронку 1 наливают в колбу 2 для полной 
нейтрализацин кислотм необходимое количество едкого натра, 
после чего воромку 1 заменяют стеклянной палочкой.

Отгонка аммиака водяньш паром придолжается до  тех пор, 
пока в прнемннке не соберется около 50 мл  жидкости, с о д е р ж а т е й  
обнчно весь имеюшкйся аммиак. Обмьш конец холодильника ди- 
ст:тл,и!рова!п:о1! водоп, титруют избьиок кислотм 0,01 н. раствором  
едкого натра. Расчст проводится по обвдей формуле, приведенной  
вмше, но при этом нужно соответственко изменить величину титра 
для 0,01 н. раствора.

Д ля освобождения колбн 2 от остатков жидкости открнвают  
нижнее отверстие сосуда 3  и, присоединив к концу холодильника  
резиновую грушу, вьиесняют воздухом жидкость из колбм 2. 
После этого колбу 2  можно промнть через воронку 1.

Определение обшего азота микрометодом

Приведеннне модификации требуют большой затр атн  времени 
и, кроме того, при малом содержании азота могут давать значи- 
тельнне погрешности. Этими моментами в основном обусловли-
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иается применение для определения азота микрометодов, которие 
отличаются от обьшного определения азота по Кьельдалю  формой 
ii размерами аппаратури, величиной навески и количеством за- 
трачиваем нх  реактивов.

Химические процессь1 микрометодов в основном соответствуюг 
процессам прн макроопределениях. Одним из условнп получения

точншх результатов является максимальная однородность (гомо- 
генность) продукта. Внедрение микрометодов для определения 
азота в консервах затрудняется тем, что консервн большей частью 
представляют собой смесь разнородннх продуктов, то есть гетеро- 
генную систему, и потому взятая малая навеска в е т е с т в а  может 
неправильно представить средний химический состав продукта.

П о  п е р в о й  м о д и ф и к а ц и и  (Зайченко и Федорович [91, 
1932, т. II, B2] для уменьшения погрешности навеску влажного 
продукта берут в пределах 0,4—0,7 г, причем в колбу Қьельдаля 
пробу переносят завернутой в фильтровальную бумагу.

Навеску сжигают 8  мл H 2S 0 4 (удельньш вес 1,84) в присут- 
ствии 0,1 г CuSO j и 2,5 г K2S O 4. Процесс сжигания заканчивается 
в течение 45 мин— 1 ч, в зависимости от химического состава 
продукта. Отгонка ам миака (рис. 42) в 0,1 н. раствор серной кис- 
лотьт пронзводится из той же қолбн. при всасшвании воздуха прн 
помоши аспиратора или насоса. Перегонка продолжается 15 мин 
и за это время просасьшается 4—5 л воздуха.
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В т о р а я  м о д и ф и к а ц и я  (Котляр [41]) представляет со- 
бой видоиздменение метода Кьельдаля — Прегля, разработанного  
автором для однороднмх ветеств .

По этому методу навеску консервов в 0,2— 0,3 г  (в 100 раз  
больше, чем по Преглю) в стеклянной капсюле вносят в неболь- 
шую колбочку (диаметром в широкой части около 2,5 см)  для  
сжигания. Қолбочки вндуваю т нз тугоплавкого стекла. Навеску  
сжигают серной кислотой в присутствии C u S 0 4 и K2S O 4, причем 
во время сжигания трудносж игаем нх вевдеств (при охлаждении  
содержимого) вносят небольшое количество пергидроля. Обнчная  
продолжительность сжигания около часа.

Перегонка аммиака в титрованньш ргствор кислотн произво-  
дится в специально собранном приборе при п о м о т и  водяного пара. 
По сравнению с аппаратурой Прегля этот прибор несколько упро- 
шен, в частности, вместо перегонной колбн специальной формм  
с двойньши стенками (м еж ду  которьгми эвакуируется воздух)  
употребляется колба Вюрца; кроме того. перегонка через квар- 
цевую трубку заменяется перегонкой через стеклянную. Учитмвая, 
однако, возможность извлечения из стекла шелочи горячими па- 
рами водм и аммиака, необходимо на извлекаемую т е л о ч ь  внести 
погтравочннй коэффициент, которьш соответствует 0,2 см3 0,1 н. 
кислотм. Перегонка продолжается 5 мин.

Сабуров и Соколов предложили для анализа неоднороднмх  
продуктов брать малне навески, при этом ввиду слишком незна- 
чительной средней пробн результатн получаются неточньши. По  
этому методу навеску рекомендуется сжигать по макрокьельдалю, 
после чего развести водой в мерной колбе до определенного  
объема, затем отобрать пнпеткой определенную часть, соответ- 
ствуюшую примерно содержанию  азота около 1 мг,  и отогнать 
аммиак по микрометоду.

О П Р Е Д Е Л Е Н И Е  БЕЛКОВОГО АЗОТА

Д ля определения белков необходимо отделить их в виде 
осадка от остальнмх азотистнх вевдеств продукта, а затем после  
вшсушивания фильтра с осадком определить количество азота  
по методу Кьельдаля и умножением на соответствуюш.ий коэф- 
фициент рассчитать количество белка. При этих исследованиях  
пользуются способностью белков количественно осаждаться со- 
лями некоторнх тя ж елн х металлов (Cu, Pb, Hg, Sn, Fe и др.) 
и их гидроокисями, не содержавдими свободной аделочи, в то 
время как другие азотистие вевдества, например аминокислотн, 
остаются в растворе. В качестве такого осаждаювдего белки 
реактива большей частью применяют гидрат окиси меди. Он с бел- 
ками дает  соединения, нерастворимне д а ж е  в горячей воде, и этот 
осадок относительно легко отфильтровнвается и отмнвается от 
других растворимнх соединений продукта. Следует отметить, что
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в белковом осадке, кроме белков, могут иногда содержаться  
ii ал к ал оидм — сосдинения, также содержаадие азот, а потому при 
наличии их в продукте необходимо предварительно отделить ал- 
калоидн от белков.

Недостатком указанного метода определения белков является  
неполнота осаждений пептонов; кроме того, возможна погреш- 
ность за счет осажденин некоторого количества м едннх солей  
аминокислот — продуктов распада белков. Обусловливаемне эти- 
ми пркчинами погрешности до некоторон степени взаимно ком- 
пенсируются, ввиду чего, несмотря на условность, данньш метод  
является достаточно точньш.

В ходе анализа гидрат окиси меди либо приготовляют заранее  
и прибавляют к исследуемому продукту, либо он образуется  
в самом растворе из медного купороса, которьш берут в избьике,  
и едкой шелочи. В том случае, когда гидрат окиси меди при- 
готовляют заранее, при наличии фосфатов возможно образование  
свободной шелочи по уравнению:

2К2Н Р 0 4 +  3Cu (ОН) 2 -  Cu3 (Р0 4) 2 +  2Н20  +  4ҚОН!

Образовавшаяся шелочь может растворить часть белков. Ч тобн  
избежать образования свободной аделочи, следует к испнтуемому  
раствору добавить алюминиевнх квасцов, которне имеют кислую  
реакцию.

Предварительное приготовление гидрата окиси меди упрошает  
метод и к тому ж е  не требует (даж е  при наличии фосфатов)  
добавления квасцов, так как образовавшаяся (по приведенному  
внш е уравнению) едкая аделочь с избнтком медного купороса  
дает  гидрат окиси меди. Таким образом, здесь в самой реагирую- 
вдей смеси создаются условия, которне устраняют растворяювдее 
действие шелочи на белок.

По этому методу 1— 2 г  сьфого продукта (при вьгсушивании 
часть белков гидролизуется) нагревают д о  кипения с 50 мл  
дистиллированной водн; если в вешестве содержится значительное 
количество крахмала, нагревание проводят в течение 10 мин  на 
водяной бане при температуре содержимого колбн 40— 50° С. 
К полученной смеси добавляют 25 мл  раствора медного купороса  
(60 г  соли на 1 л  водн ) и при помешивании —  25 мл  раствора  
едкого натра (12,5 г шелочи на 1 л  в о д н ) .

После отстаивания осадка жидкость, содержавдую раствори- 
м н е  а зо т и сш е соединения небелкового характера, сливают через 
фильтр и осадок промнвают несколько раз горячей декантацией  
через тот ж е фильтр. П ромьинй осадок количественно переносят  
па фильтр и вновь промнвают теплой водой до  исчезновения реак- 
ции на ионн Cu2+ и S 0 42-. После вмсушивания осадок сжигают  
по методу Кьельдаля и полученное количество азота пересчитн- 
вают на белок.
7 А. Т. Марх, P. В. Кржевова
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О П Р Е Д Е Л Е Н И Е  АМИНОКИСЛОТНОГО АЗОТА

Определив в пшдевом продукте количество обшего и белко- 
вого азота, можно по разности установить колнчество небелкового 
азота, то есть сумму азота аминокислот, амидов, аммиака и дру- 
гих соединений. Д л я  установления степени и характера распада 
белков необходимо количесгвенно определить каждую  из этих 
форм азота в отдельности, в частности аминокислотнмй азот.

М етоди определения аминокислотного азота основмваются либо 
на способности аминокислот при действии азотистой кнслотм вьь 
делять весь азот в свободном состоянии, либо на предваритель- 
иом ослаблении их основньгх функций при последуюшем титро- 
вании телочью . Двойственньш характер водиих растзоров многих 
аминокислот можно вьфазить уравнением образования внутрен- 
них солей н диссоциацией после гидратации:

СН2—NHg CHj— NH3

COOH CO— 6

C H ,-C O O H
CH2—COOH I CH —COO-
I +  HOH -  NH3 - H - +  I +  OH-

N H 2 I N H ^
OH

Подобная диссоциация объясняет амфотерннй характер амино- 
кислот и невозможность их титрования телочью  в обмчннх вод- 
Hbix растворах. В случае приготовления крепких водо-спиртовнх 
растворов аминокислот образование двойннх ионов и, следова- 
тельно, амфотерность растворов сильно понижается, константа 
лиссоциации кислот повншается и становится возможннм титро- 
вание шелочью.

В этих условиях диссоциация аминокислот проходит так:
СН2—СООН С.Н,— с о о -

I —* I + Н "
NH2 IsHj

При проведении анализа к 5 мл специально приготовленной 
аминокислотной вмтяжки (способ приготовления приводится ниже) 
прибавляют 50 мл 97%-ного этилового спирта, 4— 5 капель рас- 
твора тимолфталеина и титруют 0,1 н. NaOH  до появления синей 
окраски. Затем  производят контрольное титрование 5 мл водн 
с таким же количеством спирта и тимолфталеина до появления 
такого же тона синей окраски. Число миллилитров телочи , по- 
шедшей на титрование аминокислот, устанавливают по разпости
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между первьш и вторьш титрованием, а затем рассчитнвают 
количество аминокислотного азота, исходя из титра азота, соот- 
ветствуюшего нормальности применяемого раствора вделочи.

По этому методу определяется сумма аминокислот и поли- 
пептидов. Вследствие того, что полипептидм оттитровьтаются ужс 
из 50%-ного раствора спирта, тогда как при этой концентрации 
оттитровмвается лишь около 28% аминокислот, имеется возмож- 
ность установить раздельно аминокислотньш азот и азот поли- 
пептидов.

П ри м вр .  На первое титрование (крепкий спирт) иэрасходовано 18,2 мл  шс- 
.:очи, на второе титрование (50%-ним спирт) — 10 мл.

Обозначив через х  число миллилитрэв шелочи, пошедшей на титровани. 
аминокислот, а через у  число мнллилитров шелочи, пошедшен на титрованис 
полнпептидов, получим два уравнснн.ч:

--  0 , 28д: =, 1 0 :

-Г А- =  18,2,

отсюда
х  =  11,4; у — 6 , 8 .

Титровапие карбокснльнмх групп аминокислот шелочью можно 
проводить и в воднмх растворах, однако только после обработки 
их формальдегидом. значительно о сл аб л яю ти м  основнне свойства 
аминокислот. Действие формальдегида на аминокислоть1 Bbipa- 
жается такой схемой:

Н
| СН2- С О О Н

+  С = 0  — —  | + Н 20
| N — СН2

н

Образуюшиеся по реакции метиленаминокислотн имеют го- 
раздо большую степень диссоциации, чем свободнме аминокис- 
лотн, и оттитровнваются шелочью

СН2-С О О Н  С Н .-С О О К  
| + к о н ------ ► | + Н 20

N =  СН2 N =  СН2

При анализе необходимо точно соблюдать условия, способ- 
ствую ти е тому, чтобм протекаюгдие реакции образования мети- 
ленаминокислот и их нейтрализация шли до конца; для этого 
в первой реакции должен бьгть некоторьш избмток формалина. 
а во второй — определенньш избьгток тел о ч и ; несоблюдение этого 
приводит к приуменьшенньш результатам вследствие обратимости 
реакций.

СН2-С О О Н

NH,

7 ’
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Результатьг, полученнме по этому методу, не будут точно 
отраж ать абсолютного количества аминокислотного азота, так  
как одни из аминокислот (например, пролин) даю т уменьшеннне 
количества, другие (например, тирозин), в котормх титруется, 
кроме карбоксильной, еше и фенольная группа, — увеличеннме 
количества. Этим методом пользуются, главньш  образом, тогда, 
когда хотят получить картину нарастания распада белка, считая, 
что подобное явление находится в прямой зависимости от нара- 
стания свободньгх аминнмх и карбоксильннх групп. Тақим обра- 
зом, под формольнотнтруемьш азотом подразумевается азот тех 
основннх групп, которме, прореагировав с формальдегидом, обус- 
ловили появление титруемнх кислотннх групп.

Приготовление водной внтяжки. Навеску вевдества в 5— 10 г 
или больше о б р аб ать таю т  в колбе 2 раза  десятикратньш коли- 
чеством водн при обмкновенной температуре, а в третий раз 
прибавляют такое же количество горячей водн. Если вевдество 
содержит крахмал, то для анализа используют теплую воду. 
После этого раствор фильтруют при отсаснваиии через бумажньш 
или полотняньш фильтр.

Полученньш фильтрат нагревают для свертивания белков и 
сгушают внпариванием под вакуумом, затем переносят количест- 
венно в мернуго колбу подходятего  объема, доводят уровень 
жидкости до метки и перемешивают. Отдельнне порции этого 
раствора служат для необходи.ммх определений различнмх форм 
азота. Аммиак можно определить непосредственно в отдельной 
части полученной внтяж ки; для определения же аминокислот не- 
обходимо предварительно осадить мешаюшие определению белки 
и пептонм фосфорновольфрамово 11 кислотой или свинцовь™ ук- 
сусом.

Строго отмеренную часть вьияж ки (50—75 мл) подкисляют 
серной или соляной кислотон, прибавляют раствор фосфорно- 
вольфрамовой кислоть! до iex пор, пока не образустся осадок, 
доводят жидкость до определенного объема и оставляют отстаи- 
ваться в холодном месте в течение 12 ч.

Если в ьп яж ку  осаждаю т свинцовьш уксусом, к отмеренной 
ее части в мерной колбе прибавляют немного раствора дубильной 
кислотм, а затем раствор свннцового уксуса, не допуская его 
избнтка до тех пор, пока не образуется осадок. Раствор доводят 
до определенного объема, тшательно перемешивают, даю т от- 
стояться и отфильтровмвают.

Из аликвотного количества фильтрата свинец осал<дают серо- 
водородом или разбавленной серной кислотой, снова фильтруют
и, если в растворе нет фосфатов и карбонатов, точное нейтрали- 
зуют по чувствительной бумаж ке до pH 6,8, затем производят 
определение аминокислот.

Если в растворе присутствуют ф осф атн или карбонатн , ме- 
шаюшие формольному титрованию, то их удаляют, осаж дая  в виде
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бариевнх солей. Д л я  этого 50 мл  раствора, полученного после 
осаждения белков и пептонов, помешают в мерную колбу емкостью  
100 мл,  прпбавляют 1 мл  раствора фенолфталеина и 2 г хлори- 
стого бария. Последнему дают раствориться и затем прибавляют  
насьнценньш раствор едкого бария до появления красного окра- 
шивания и сверх этого еше 5 мл,  доливают водой до метки, 
взбалтмвают н через 15 мин  фильтруют через сухой фильтр.

Прн отсутствпи в растворе больших количеств аммиака 80 мл  
полученного фильтрата переносят в другую мерную колбу емко- 
стью 100 мл,  нейтрализуют 0,2 н. соляной кислотой по чувстви- 
тельной лакмусовой бумажке, доводят до меткн прокипяченной 
днстиллированной водой и в части этого раствора определяют  
формолькотитруемьш азот. Если раствор содержит много аммиака  
или его солей, то наблюдаются значительнме погрешности вслед- 
ствие того, что соли количественно вступают в реакцию с форма-  
лнном, образуя гексаметилентетрамин и свободную кислоту, ко- 
торая в дальнейшем оттитровмвается телочью .

Реакция протекает по уравнемию:

4NH,C1 +  6 НСНО -  (CH^N* +  4HC1 +  6Н20 ,

поэтому содержание аммиака рекомендуется определять в от- 
дельной порции водной внтяжки и затем внчитать аммиачннй  
азот из формольно оттитрованного аммиака или из аммиака, со- 
держаш егося в 80 мл  фильтрата, обработанного, как указано  
Bbime, едким барием. Отгонять аммиак следует под вакуумом прн 
температуре не больше 40° С и к остатку в перегонной колбе до- 
бавлять до  растворения образовавшегося осадка немного соляной  
кислотн. Через полученннй раствор надо пропустить для удале-  
ния углекислотн свободньш от С 0 2 воздух и раствор перенестн  
количественно в мерную колбу емкостью 100 мл,  ополаскнвая  
перегонную колбу прокнпяченной дистиллированной водой.

Жидкость нейтрализуют в мерной колбе до розового окраши-  
вания шелочью, не с о д е р ж а т е н  С 0 2, затем 0,2 м. соляной кислотой  
точно нейтрализуют по лакмусовой бум аж ке до pH 6— 8 и доли-  
вают прокипяченной дистиллироваиной водой д о  метки.

Полученньш раствор служит для определения аминокислотного  
азота. Он должен бьиь прозрачпьш и бесцветньим, но часто бел  
ковне внтяжки окрашенм продуктами распада белков и другими  
органическими соединекиями.

Чтобн титрование закончить при одинаковом тоне окраски  
с контрольной пробой, к последней перед началом титрования  
при.бавляют несколько капсль нейтральной краски, подходявдей 
по тону к мспнтуемому раствору; если раствор мутен, то кон- 
трольной пробе придают такую ж е мутность, прибавляя несколько 
капель взвеси сернокислого бария. Взвесь гоговят, осаж дая  10 мл  
0,1 н. раствора ВаС1г раствором Na2S 0 4 или K2S O 4 такой ж е нор- 
мальности.
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Для' определения аминокислот в р н б н н х  продуктах Колчев 
предлагает следуюш ую  методику. И сследуемое вешество в колн- 
честве около 25 г  помевдают в ступку и твдательно растирают в те- 
чение 5 мин  с  таким ж е  количеством обнкновенной поваренноп  
соли. Полученную массу переносят в мерную колбу емкостью  
250 мл,  добавляют дистиллированную воду до  метки и смесь  
оставляют на сутки на льду. Н а следуюший день жидкость  
фильтруют через складчатьш фильтр.

Для определеиия аминоқислот берут 25 мл  профильтрованного  
раствора, освобож даю т его от оставшихся белковнх вешеств, 
аммиака и оснований обработкой 10 мл  раствора фосфорно- 
вольфрамовой кислотм в присутствии 10 мл  1 0 %-ного раствора  
соляной кислотн и оставляют в холодном помевдении не менее  
чем на двое суток. По истечении указанпого времени жидкость  
фильтруют и осадок проммвагат небольшим количеством фосфор-  
новольфрамовокислого раствора (того же, что применялся для  
осаж депия). К фильтрату прибавляют 1 мл  фенолфталеина н 
постепенно добавляю т кристаллический едкий барий до неисче- 
заюшего красного окрашиванкя раствора. Через 30 мин  жидкость  
вновь фильтруют, осадок промнвают небольшим количеством иа- 
сьндеиного раствора едкого бария и фильтрат осторожно нейтра- 
л и з у ю т  0,5 н. раствором серной кислотьг по лакмусовой бумажке  
(pH 6,8 ).

Формольное титрование

Титрование с фенолфталеином. П еред началом работш приго- 
товляют формольную смесь. Д ля этого к 50 мл  формалина  
(30— 40% по весу) прибавляют 1 мл  0,5%-ного раствора фенол- 
фталеина и столько 0,2 н. раствора вделочи (едкого натра или 
едкого бария), чтобм получилась слабо-розовая окраска.

Для точного установления конца титрования, а такж е учета 
вмзванного формалином изменения окраски, приготовляют кон- 
трольньш раствор, соответствуювдий по окраске pH, при котором 
должно бьиь закончено титрование.

Размер и форма сосудов, где проводится контрольное титро- 
вание и титрование испштуемой жидкости, а такж е объемн  
жидкостей в ннх д о л ж н н  бнть совершенно одинаковнми, чтобн  
можно бмло сравнивать окраски. Титрование надо проводить как 
можно бмстрее. Д л я  приготовления контроля к 20 мл  дистилли-  
рованной водн , прокипяченной для удаления СОг и затем охлаж -  
денной, прибавляют 10 мл  формольной смеси и приблизительно  
половину того количества 0,2 н. шелочи, которое будет  израсхо-  
довано на титрование исследуемой жидкости. Это количество 
предварительно грубо можно установить в отдельной пробе испм- 
туемого раствора.
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После этого прибавляют 0,2 н. раствор соляной кислотм, пока 
ярко-красньш цзет не перейдет в слабо-розовьш (первая стадия  
титрования, pH 8,3). Прибавляя еше одну каплю 0,2 н. шелочи, 
гголучают ярко-красное окрашивание (вторая стадия титровання, 
pH 8,8 ). После того как приготовлен контроль, окраска которого 
соответствует pH 8,8, в отдельную колбу вливают 20 мл  приго- 
товленной внтяжки, нептрализованной до pH 6,8 , добавляют 10 мл  
формольной смеси ii титруют 0 ,2  н. шелочью до  окраски, одина- 
ковой с контролем, то есть до pH 8 ,8. Ч тобн получить возможно  
более близкое совпадение окрасок, сначала прибавляют неболь- 
шой избнток шелочи, а затем осторожио оттитровьшают его 0 ,2  н. 
раствором соляной кислотн, все время сравнивая с контролем.

Когда оба раствора (контрольньш и исследуеммй) оттитрованн  
до второй стадии, к контрольному раствору добавляют евде
2 капли 0,2 н. шелочи (третья стадия титрования, pH 9 ,1), а затем  
до такого ж е  тона окраски доводят и исследуемьш раствор титро- 
ванием той ж е  0,2 н. телочью .

Титрование с тимолфталеином. Формольную смесь готовят 
следуюшим образом. К 50 мл  формалина прибавляют 25 мл  
абсолютного спирта, 5 мл  раствора тимолфталеина (см. приготов- 
ление реактивов) и раствор 0,2 н. шелочи до получения слабо-  
зеленой или синеватой окраски.

При приготовлении контрольной пробм 20 мл  водн, не содер-  
жавдей С 0 2, смешивают с 15 мл  формольной смеси и к получен- 
ному раствору прибавляют примерно половину того количества 
0,2 н. вделочи, которое израсходуется на титрование исследуемой  
жидкости; затем оттитровнвают обратно 0,2 н. соляной кислотоп 
до появления синеватой опалесценции раствора (первая стадия 
титрования).

После прибавления 2 капель тел оч и  получают ярко-синюю  
окраску (вторая стадия титрования) и, наконец, прибавляя eme
2 капли вделочи, придают раствору интексивно синюю окраску 
(третья стадия титрования, pH 9,45— 9,7).

Исследуемую жидкость (20 м л ) ,  смешанную с 15 мл  формоль- 
ной смеси, титруют 0,2 н. шелочью с некоторнм избнтком, затем  
обратно оттитровнвают 0,2 н. соляной кислотой до  окраски, более  
слабой, чем окраска контрольного раствора, и, наконец, прибав- 
ляют 0,2 н. шелочь до  совпадения с цветом контроля.

Д л я  расчета аминокислот количество шелочи, затраченное на 
титрование контрольной смеси, внчитают из количества, затра-  
ченного на тнтрование исследуемого раствора.

Разность соответствует 1делочи, пошедшей на оттитрование 
метиленаминокислот, бнвш их в растворе.

Тақ как 1 м л  0,2 н. раствора шелочи соответствует 2,8 мг  
азота, то, умножая полученное число миллнлитров на 2 ,8 , полу- 
чают количество формольнооттированного азота, содержавдегося  
в 20 мл  раствора. Умножая это количество на коэффициент раз-
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бавления пробн, находят количество аминокислотного азота во 
взятой навеске вешества.

П ри м ер  

Контрольньш раствор

2 0  мл  водн +  10  м л  формольной 
смеси

Прибавлено: 2,30 м л  0,2 н. NaOH 
2,05 мл  0,2 н. HC1

Израсходовано: 0,25 м л  0,2 н. NaOH

На титрование метиленаминокислот, следовательно, израсходовапо:
4,9—0,25=4,65 мл;

2,8 4,65=13,02 м г  азота.

Приготовление реактивов. 1. Р а с т в о р  ф о с ф о р н о в о л ь -  
ф р а м о в о й  к и с л о т н .  50 г вольфрамовокислого натрия н 
30 г фосфорнокислого натрия растворяют в 250 мл  10%-ной соля-
НОЙ КИСЛОТЬ!.

2. Р а с т в о р  ф е н о л ф т а л е и н а  и л и  т и м о л ф т а л е и -  
н а. 0,5 г  фенолфталеина растворяют в 100 мл  смеси равних  
количеств спирта и водн; 0,5 г  тимолфталеина растворяют в 1 л 
95%-ного спирта.

3. Ч у в с т в и т е л ь н а я  л а к м у с о в а я  б у м а ж к а .  В фар- 
форовой чашке растворяют 0,5 г  тонко измельченного азолитмина  
в 200 мл  водн, приливают 22,5 мл  0,1 н. N aO H  и после фильтро- 
вания добавляют 50 мл  спирта. Этим раствором смачивают полоски  
беззольной фильтровальной бумажки и внсушивают их на воз- 
духе в помешении, где отсутствуют парн кислот и аммиака. 
Бумажка долж на обнаруживать слабокислую реакцию при сма- 
чивании буферньш раствпром, имеювдим pH 6,47 (3 части вторич- 
ного и 7 частей первичного фосфата натрия), нейтральную — при 
pH 6,8 (смесь равннх количеств обоих фосфатов) и сл аботел оч -  
ную —  при pH 7,17 (смесь 7 частей вторичного и 3 частей пер- 
вичного ф осф ата). Еслн переходная окраска получается при инмх 
значениях pH, то к раствору азолитмина нужно прибавить соот- 
ветственно меньшее или большее количество вделочи по сравнению  
с указанннм количеством.

Испьиуемьш раствор

2 0  м л  исследуемого раствора +  10  мл  
формольнсш смеси

5,1 м л  0,2 н. \ а О Н
0,2 м л  0,2 н. HCI
4,9 мл  0,2 i i . NaOH

О П Р Е Д Е Л Е Н И Е  АМИНОКИСЛОТНОГО АЗОТА ПО ВАН-СЛАЙКУ

Этот метод основан на реакции алифатических аминогрупп 
с азотистой кислотой согласно следуювдему уравнению:

R—СН—СООН R—CH—СООН

+  N * I +  Н,0 +  N2
NH /  0 Н3 н о
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Из уравнения видно, что только половина азота получается  
из аминокислот, другая ж е  половина его внделяется за  счет раз- 
ложения азотистой кислотм. Это обстоятельство учитьгвается при 
расчете. Н еобходимо такж е иметь в виду, что не все аминокис- 
лотьг, получившиеся при гидролизе белка, одинаково легко вн-  
деляю т азот аминогрупгш. Все а-аминокислотн внделяют весь 
азот в течение 5 мин.

Лизин отшепляет весь свой азот только через 30 мин.  Совсем  
не вьгделяют азота пролин, оксипролин, индольное кольцо трипто- 
фана, имидазольное кольцо гистидина, гуанидинная группа арги- 
нина. Гликокол и цистин дают повьиленнне результатн: первьш 
103%, второй 107% от теоретического количества. Д л я  измерения  
вмделенного прн реакции азота предложен специальньш аппарат, 
в котором проводится реакция меж ду аминосодержавдим вевдест- 
вом и азотистой кислотой; полученная при этом смесь азота, 
окислов азота и углекислотн подвергается взбалтмванию со 
телоч ньш  раствором перманганата калия; окись азота окисляется 
до нитрата и п огл отается  I<Mn0 4, углекислота связмвается ш,е- 
лочью, а чистьш азот измеряется в газовон бюретке. Источником 
образования азотистой кислотн служит нитрит натрия в смеси  
с уксусной кислотой

СН3СООН + NaNO, -  CHsCOONa +  HN02.

Реакции с аминосодержашим вешеством предшествует реак- 
ция образования азотистой кислотн, разлагаюодейся с внделением  
окислов азота,

2HN02 -  Н20 +  NOa +  NO,

которьге вьиесняют из аппарата воздух.
Приготовление реактивов. 1. Л е д  я н а я у к с у с н а я  к и с л о т а .  

При отсутствии ледяной применяют 80%-ную кислоту, которая 
не должна содержать альдегидов. Ч тобн  убедиться в этом, 
к уксусной кнслоте прибавляют по каплям хромовую смесь. По-  
следнюю получают, приливая крепкую серную кислоту к растер- 
тому в порошок и смоченному водой двухромовокислому калию. 
Если испьиуемая кислота содержит альдегидн либо другие легко- 
окисляемне вешества, то прибавляемая хромовая смесь вследст- 
вие восстановления окрашивается в зеленьш цвет. В этом случае  
хро.мовую смесь приливагат до тех пор, пока вновь прибавленная  
порция не сохранит оранжевой окраски, и отгоняют из этого рас- 
твора уксусную кислоту при обьтчннх условиях.

2. 30%-ньш р а с т в о р  н и т р и т а  н а т р и я .  Так как имею- 
шийся в продаже нитрит натрия содержит почти всегда загряз-  
нения, которне при подкислении внделяю т небольшие количества 
азота, то необходимо с каждмм вновь приготовляемьш раствором 
гтровести слепой опнт, строго придерживаясь условий рабочего  
определения. Полученная поправка принимается во внимание при
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каждом отдельном определении. Д а ж е  химически чистьш нитрит 
натрия вьгделяет за 5 мин  0,2, за  30 мин  0,3 и за 2 ч 0,5 мл  азота.

Вообвде величина поправки для пятиминутной реакции может  
достигать 0,3— 0,4 мл  азота. Большое количество азота у к а з м в а е т  
на непригодность нитрита.

3. И Д е л о ч н о й  р а с т в о р  п е р м а н г а н а т а  к а л и я .  1 л  
водьг содерж ит 50 г K M n 0 4 и 25 г КОН. Один и тот ж е  раствор 
может служить для большого количества определений. Признаком  
порчи раствора является побурение, которое получается вследствие 
вмделения M n 0 2 ири восстановлении.

Ч тобн избежать прилипания М п 0 2 к стенкам трубок, реко- 
мендуется на то время, когда аппарат не работает, П -образную  
трубку и колено, в е д у т е е  к пипетке Гемпеля, заполнять водой  
из газовой бюретки.

4. П а с т а  д л я  с м а з к и  к р а н о в .  a) 1 часть резинн, 
1 часть парафина и 2 части вазелина сплавляют на горелке; 
б) сплавляют 1 часть парафина и 2 части вазелина.

Аппарат Ван-Слайка. Аппарат (рис. 43 и 44) составляется из 
следуювдих трех основннх частей: дезаминируюшего сосуда 1. 
гемпелевской пипетки 2  и измерительной газовой бюретки 3.
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Д езам и н и р ую т и й  сосуд 1 спаян стеклянньши трубками с одной  
сторонм с сосудом 4,  служашим для ввода реагентов N a N 0 2 и 
СНзСООН, а с другой сторонм — с градуированньш сосудом 5 
для ввода анализируемого раствора.

Емкость дезаминируюшего сосуда 1 должна составлять 40—  
47-> мл,  сосуда 4  — 35 мл,  сосуда 5 — 10 мл  и газовой бюретки 3 —  
10 мл.  Д л я  микроаппарата емкость 
сосуда 5  и газовой бюретки 3  умень- 
шается до 3 мл.  Соответственно это- 
му величина каждого мелкого деле-  
ния на сосуде 5 и газовой бюретке 3 
для макроаппарата будет равна 
0,1 мл,  а для микроаппарата —
0,01 мл.

От сосуда 1 отходит вверх Г-об- 
разная трубка с помешенньш посере- 
дине трехходовьш краном 6. Назна-  
чение этого крана — сообшать сосуд  
или с газовой бюреткой 3, или со 
сточной трубкой. Сосуд 4 сообвдается 
с еосудом 1 обнчньш краном 7, тог- 
да как сосуд 5 сообвдается с сосудом
1 двухходовьш краном 8, которнй при 
повороте на 180° соединяет сосуд 5 
со сточной трубкой. В нижней части 
сосуд 1 заканчивается обнчньш спу- 
скньш краном 9, на- которьш надета  
при помовди кусочка резиновой трубки 
крестовина, соеди ня ю таяся  справа и 
слева длинньши резиновьши трубка- 
ми с кранами 6  и 8, а через нижнее 
отверстие — со сточной трубкой.

Газовая бюретка 3 заканчивается  
вверху краном 10, имеювдим два про- 
реза и соответственно два внводннх  
отростка, к котормм присоединяются, опять-таки при помоши 
резиновьгх трубок, Г-образная трубка от сосуда 1 и П-образная  
трубка, надетая другим своим концом на пипетку Гемпеля. Повора- 
чивая кран 10 на 180°, можно соединять его при необходимости то 
с пипеткой Гемпеля, то с сосудом 1 или, наконец, через тот ж е  
кран 6 —  со сточной трубкой. Так как реакция, протекаювдая 
в дезаминируюшем сосуде 1, а также адсорбция газов в пипетке 
Гемпеля проходят значительно бмстрее при механическом взбал-  
тмвании, то к этим частям аппарата придельшают крючок, 
соединенньш с шатуном, укрепленннм эксцентрично на шкиве, 
которнй получает врашение через ременную передачу от неболь-  
шого электродвигателя. Число оборотов шкива долж но состав-

it

Рис. 44. Лппарат Ваи-Слайка 
(составнме части).
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лять 300— 500 в минуту. Удобно снабдить электродвигатель со- 
противлением, чтобм можно бьгло по желанию увеличивать или 
уменьшать скорость. Шатун долж ен бьиь удален от центра шкива 
приблизительно на 1,5 см, но ие больше чем на 2 см.

Т е х н и к а  о п р е д е л е н и я .  Подготовка аппарата.  Все части 
аппарата долж нм  бьиь хорошо промнтм хромовой смесью, чтобм  
пузнрьки газа не прилипали к стенкам сосудов. Во избежание  
неплотного прилегания кранов, а также их вьшадения во время 
качания аппарата крани смазмвают указанной внш е смазкой  
и закрепляют резиновьши кольцами. Пипетку Гемпеля заполняют  
тел оч н н м  раствором перманганата калия, причем верхний шар 
заполняют только на '/з или 'Д, чтобьг предупредить перелива- 
ние перманганата калия через край при впуске в пипетку газа.

Нижний шар, колено пипстки и П -образная трубка должньт 
бнть заполнепн перманганатом калия вплоть до крана 10 газо- 
вой бгоретки 3. Газовая бюретка 3 заполняется через грушу до  
крана 10 дистиллированной водой, слегка подкисленной серной 
кислотой (для обесцвечивакия попадаюших капель перманганата  
калия), причем в груше должна остаться вода в избштке.

При заполпении пипеткн и бюретки указанньши растворами  
необходимо следить, чтобм в соединительннх каучуковмх трубках  
и кранах не осталось пузьфьков воздуха. Само собой понятно, 
что бюретку 3 можно заполнить водой только при условии со- 
обшепия ее с наружной средой, это пеобходимо для свободного  
вьиеснения из бюретки воздуха; поэтому крану 10 придается  
положение, при котором бюретка соединяется с краном 6. Грушу 
с водой подкимают кверху и через нее доливают нужное для 
заполнения бюретки количество водьц затем, не опуская груши, 
кран 10 поворачивают на 180' и соеднняют таким образом  с П-об- 
разной трубой от пипетки Гемпеля.

При опускании груши перманганат калия засасьшается из 
пипетки Гемпеля до отверстия крана 10, после чего кран 10 снова 
переключают для со о бтек и я  с краном 6, и бюретка опять за- 
полняется водой при поднятии груши. П осле этого кран 6  пово- 
рачивают на 180°, соединяя сосуд 1 со сточной трубкой, кран 10 
поворачивают на 90°, то есть закрнвают, грушу с водой опускают 
и закрепляют в кольце у стойки прибора. Подготовка газовой  
бюретки 3 для приема измеряемого газа может считаться закон- 
ченной.

Сосуд 5 подготовляют таким образом, чтобн отверстие крана 8 
заполнилось водой при бшстром повороте его в положение, при 
которо.м сосуд 5 сообшается с крестовиной.

Витеснение во з д у х а  окисью азота. В сосуд 4 при закрмтом  
кране 7 наливают от 7 до  10 м л  уксусной кислотм (Vs объема  
сосуда 1) и переводят ее поворотом крана 7 в сосуд 1. В по- 
следнем кранн 8  н 9 закрмтьг, а кран 6 сообвдается с крестовиной 
для удаления через него витесняемого из сосуда 1 воздуха. За-
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крмв кран 7, наливают снова в сосуд 4 столько 30%-ного рас- 
твора нитрита натрия, чтобн, спустив его, можно бнло  заполнить 
сосуд 1 до крана 6 и чтобм, кроме того, еше остался небольшой 
объем жидкости над краном 7. Д ля  этого б нвает  достаточно 30 мл 
нитрита. Д л я  удобства работм на сосуде 4 наносится метка, со- 
ответствуюихая этому объему, и метка для необходимого объема 
уксусной КИСЛОТЬ!.

При реакции нитрита натрия с уксусной кислотой смесь вспе- 
нивается и вмделяется окись азота

NaNOj +  СН3СООН -> CH3COONa + HNO,,

2HNO, ->-H,0 +  N02 +  N0,

которая удаляется вместе с пеной ii с воздухом через кран 6 
по крестовине в канализацию. Кран 7 при этом закрмт. Закрьш ая 
ненадолго кран 6, дают скопиться пебольшому количеству окиси 
азота и снова вьшускают ее через кран 6 наружу. Эту операцию 
повторяют 2—3 раза до удаления последних следов воздуха, 
закрьшают кран 6 и откриваю т кран 7, чтобн окись азота не 
создавала очень большого давления в сосуде 1. Сосуд 1 соеди- 
няют с электродвнгателем и раскачивают до тех пор, пока в нем 
не останется только 20 мл жидкостн. Этот объем должеп бшть 
отмечен спецнальиоп меткой на сосуде 1. Внтесненная жидкость 
поднимается через о ткр ьи н к  крап 7 в сосуд 4. Закрьш аю т кран 7 
и ставят кранм 6 и 10 в такое положение, чтобь* устамовнлась 
связь между сосудом 1 и бюреткой 3. Газ из сосуда 1 частично 
перейдет при этом в бюретку.

Разложение аминосодержсчцего вегцества. Н аливаю т в градуи- 
рованньш сосуд 5 необходимое количество испнтуемого раствора 
а при слепой пробе — такое же количество водм илн уксусной 
кислотн, смотря по тому, что бнло растворителем для пспнтуе- 
мого вешества. Поворото;М крана 8 впускают в сосуд 1 необходи- 
мое количество раствора, но гак, чтобн при этом туда не проник 
воздух, то есть в сосуде 5 над краном обязательно должно 
остаться некоторое количество жидкости.

Сосуд / соодиняют с электродвигателем и взбалтнваю т до 
окончания реакции между испнтуемнм вешеством и азотистой 
кислотоп (для а-аминокислот — 5 мин).

Внделившийся газ представляет собой смесь азота и окиси 
азота, а такж е иногда и углекислотн; его переводят в бюретку 3. 
Д л я  этого открнваю т кран  7 и опускают грушу ниже уровня 
рабочего стола. Ж идкость  из сосуда 4, стекая в сосуд /, внтес- 
няет газ в бюретку 3. Кран 10 закрмваю т в тот момент, когда 
с т е к а ю т а я  в сосуд 1 жидкость доходит до нижнего отверстия

1 Количество раствора при макрометоде достигает 10 мл, а при микроме- 
годе — 2—3 мл.
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этого крана. Кран 7 оставляют открнтьш , чтобм жидкость могла 
снова поступить из сосуда 1 в сосуд 4, затем поднимают грушу 
вверх и при помоши крана 10 соединяют ее с пипеткой Гем- 
пеля.

Вода вьиесняет газ в пипетку, причем, чтобм пузнрьки газа 
не застряли в трубках, нужно поднятием груши довести воду 
из газовой бюретки до ш ара гемпелевской пипетки. Когда это 
достигнуто, закрьшают кран 10 и соединяют пипетку с электро- 
двигателем. Взбалтьтвание длится до 5 мин\ по Ван-Слайку, для 
полного поглошения шелочньш раствором перманганата калия 
окислов азота и углекислотьг достаточно даж е  одной минутн.

О читенньш  таким образом от примесей азот возвраш аю т 
обратно в газовую бюретку 3 для измерения. Д л я  этого, опустив 
грушу ниже уровня стола, поворачивают кран 10 так, чтобн он 
сообшался с пипеткой. При этом, как и в предндушем случае, во 
избежание потерь газа нужно опусканием груши довести раствор 
перманганата калия до заполнения им хода в кране 10 и сейчас 
же зак р н т ь  последний. Давление внутри бюретки 3 уравнивают 
с внешним давлением, гтоднимая грушу до совпадения уровня 
водн в ней с уровнем водн в бюретке 3, и устанавливаю г объем, 
которьш газ занимает при этом. Отмечают такж е температуру по 
термометру, висяшему около аппарата, и давление по барометру.

Ч тобн  убедиться в полноте поглотения окислов азота и угле- 
кислотн, газ после измерения нужно перевести в пипетку Гемпеля 
и в збал тнвать  с раствором перманганата калия eme 2— 3 мин. 
Если после вторичного зам ера объем газа окажется таким же, 
как и в первьш раз, то это означает, что поглошение примесей 
бнло  полное; уменьшение объема газа указнвает  на утечку его 
из аппарата. В последнем случае уменьшение будет наблюдаться 
после каждого взбалтьтания.

И з полученного постоянного объема газа внчитаю г поправку, 
найденную при холостом опьгге, по табл. 17 находят вес 1 мл 
азота в миллиграммах, соответствуюадий данной температуре и 
яавлению, и, учитьшая разведение, производят расчет, в и р а ж ая  
результат обьтчно в мг% 1 азота от исходной навески. В приве- 
денной табл. 17 уже учтено, что только половина всего получен- 
ного количества азота соответствует азоту аминогрупп.

П о окончании работн сосудм 4, 1 и 5 проммвают водой, пере- 
ключая попеременно кранн  6', 9 и 8 иа крестовиньг, после чего 
аппарат  можно использовать для следуювдего определения.

Сабуров и 1Дербаков для определения аминного азота по 
микрометоду в плодоововдннх продуктах, содержаших ничтожное 
количество аминокислот, предложили пользоваться аппаратом 
Ван-Слайка, но уменьшенннх размеров, в котором газовая  бю- 
ретка заменяется микробюреткой на 3 мл, причем нижний резер-

1 1 м г  % составляет 0,001% .
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СЛСЛСЛСЛСПСЛСЛСЛСЛСЛСЛСЛСЛСЛСЛСПСПСЛСЛСЛ^COOJC0̂ .4̂ Ji-4̂ CnCnCnmĈ CJ5Cn-4*̂ J“vJ~-JOOоо>-4^^ососг)оо^-4л-^соьося^осо^лоооОООООООСЛСЛООСЛСЛОСЛСЛОСЛОСЛ

ОО ОО ОО ОООООООООООООО
СЯ СЛ СЛ СЛ СЛСЛСЛСЛСПСЛСЛСЛСЛСЛСЛСЛСЛСЛСЛСЛ ЬОСОСлЭСО̂ ^̂ СЛСЛСЛСЛСПСТ)СПСГ|-̂ -̂ --4-̂ 0О ЮЮСЛОО— 4̂ >-JC_)COCnoo — ►Ĉ cnCOfOĴ -̂ ltDND СЛСЛСЛСЛСЛСЛСЛООСЛСПООСЛООСЛОСЛО
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Продолжение табл. 17

Теуперлту- 
ра в  °с

Д авление d мм p m .  cm.
Температу- 

ра в °С
752 754 756 758 760 762

i i 0,5870 0,5885 0,5900 0,5915 0,5935 0,5950 11
12 0,5845 0,5860 0,5875 0,5890 0,5905 0,5925 12
13 0,5820 0,5835 0,5850 0,5865 0,5880 0,5895 13
14 0,5790 0,5805 0,5825 0,5840 0,5855 0,5870 14
15 0,5765 0,5780 0,5795 0,5810 0,5830 0,5845 15
16 0,5740 0,5755 0,5770 0,5785 0,5800 0,5815 16
17 0,5710 0 ,э730 0,5745 0,5760 0,5775 0,5790 17
18 0,5685 0,5700 0,5715 0,5730 0,5745 0,5765 18
19 0,5660 0,5675 0,5690 0,5705 0,5720 0,5735 19
20 0,5630 0,5645 0,5660 0,5675 0,5690 0,5705 20
21 0,5605 0,5620 0,5635 0,5650 0,5665 0,5680 21
22 0,5575 0,5590 0,5605 0,5620 0,5635 0,5650 22
23 0,5545 0,5560 0,5575 0,5595 0,5610 0,5625 23
24 0,5520 0,5535 0,5550 0,5565 0,5580 0,5595 24
25 0,5490 0,5505 0,5520 0,5535 0,5550 0,5565 25
26 0,5460 0,54 75 0,5490 0,5505 0,5520 0,5535 26
27 0,5430 0,5445 0,5460 0,5475 0,5490 0,5505 27
28 0,5400 0,5415 0,5430 0,5445 0,5460 0,5475 28
29 0,5370 0,5385 0,5400 0,5415 0,5430 0,544 5 29
30 0,5340 0,5355 0,5370 0,5385 0,5400 0,5415 30

Температу- 
ра и °С

Д авлеиие в мм p m .  cm.
Темпер?ту- 

ра в °С
764 766 768 770 772

11 0,5965 0,5980 0,5995 0,6010 0,6030 11
12 0,5940 0,5955 0,5970 0,5985 0,6000 12
13 0,5910 0,5930 0,5945 0,5960 0,5975 13
14 0,5885 0,5900 0,5915 0,5935 0,5950 14
15 0,5860 0,5875 0,5890 0,5905 0,5920 15
16 0,5830 0,5850 0,5865 0,5880 0,5895 16
17 0,5805 0,5820 0,5835 0,5850 0,5865 17
18 0,5780 0,5795 0,5810 0,5825 0,5840 18
19 0,5750 0,5765 0,5780 0,5795 0,5810 19
20 0,5725 0,5740 0,5755 0,5770 0,5785 20
21 0,5695 0,5710 0,5725 0,5740 0,5755 21
22 0,5665 0,5680 0,5695 0,5715 0,5730 22
23 0,5640 0,5655 0,5670 0,5685 0,5700 23
24 0,5610 0,5625 0,5640 0,5655 0,5670 24
25 0,5580 0,5595 0,5610 0,5625 0,5640 25
26 0,5550 0,5565 0,5580 0,5595 0,5610 26
27 0 5520 0,5535 0,5550 0,5565 0,5580 27
28 0 15490 0,5505 0,5520 0,5535 0,5550 28
29 0,5460 0,5475 0,5490 0,5505 0,5520 29
30 0,5430 0,5445 0,5460 0,5475 0,5490 30
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вуар у последней должен бьиь обнчншх размеров. В таком 
приборе можно анализировать 10 м л  нспнтуемого раствора. По 
этому методу можно определять аминнмн азот в количестве до 
1,5 мг  с точностью до 0,01 мг.

О П РЕ Д Е Л Е Н И Е  АМ ИНОКИСЛОТНОГО АЗОТА ПО МЕТОДУ 
ЦУВЕРКАЛОВА

Цуверкалов [11, т. 683, 56] разработал газометрический прибор 
(рмс. 45) очень простой конструкции, основанньш на том же 
принцнпе, что н прибор Ван-Слайка. Нижний конец микробю- 
реткн, имеюшей хорошо прншлифованньш двухходовьш кран, при 
помоши резиновой трубки подвижно соеди- 
нен с короткой стеклянной трубкой, имею- 
meii посередине расширение. К последпей 
с другого конца посредством резиновой 
трубки длиной 70—80 см присоединена 
стеклянная груша, в которую наливают 
ртуть для заполнения расширенной части 
стеклянной трубки и образования в груше 
некоторого запаса ртути. При работе с 
этим прибором окислн  азота не внделя- 
ются наружу, так как реакции между ами- 
нокислотами, азотистой кислотой и перман- 
ганатом калия происходят в безвоздушном 
пространстве.

Перед началом анализа открмваюг 
кран бюретки и, поднимая грушу с ртутьго, 
доводят ртуть непосредственно до крана 
бюретки, после чего кран закрьгвают. Пос- 
ле этого опускают грушу и создают в ле- 
вой части прибора разрежение.

Исследуемнй раствор (вьияж ка про- 
дукта, освобожденная от белков, гидроли- 
зат, фильтрат после определения небелко- 
вого азота), предварительно нейтрализованньш, если он кисльш, 
вливают в сосудик А,  находягцийся над краном бюретки, и осто- 
рожньш поворотом крана, заставляю т жидкость втянуться в бю- 
ретку.

Если при этом будет втянут воздух, то путем поднятия груши 
его вмтесняют из бюретки. Затем в тот ж е  сосудик А  вливают
1 — 1,5 м л  25%-ного раствора уксусной кислотн и втягивают ее 
в бюретку. Попавший воздух смова удаляю т, следя, чтобм жид- 
кость из бюретки заполняла канал крана. После этого в сосуд A  
наливают 1 — 1,5 м л  30%-ного раствора N a N 0 2, которьш так ж е  
поворотом крана втягивают в бюретку, оставив в сосудике не- 
большое количество раствора, чтобм предохранить бюретку от

Рис. 45. Прибор Цувер- 
калова.



210 M erodbi onредел.ения азотистих соединений u сероводорода

попадакия воздуха. Реакция внделения окислов азота начинается 
очень бнстро; ее можно ускорить опусканием груши с ртутью 
(что увеличивает разрежение в бюретке) и встряхиванием нахо- 
дяшейся в стеклянной трубке реагируюшей смеси. Р еакция 
дезаминирования практически заканчивается через 2— 3 мин.

Д ля  отделения окислов азота в сосуд А  вливают 10— 15 м л  
1делочного раствора K M n 0 4 (40 г K M n 0 4 и 20 г N aO H  на 1 л)  
и поворотом крана втягивают этот раствор в бюретку. Момен- 
тально начинается поглотение окислов азота, которое ускоряется 
смешиванием жидкостей путем опускания и поднятия груши 
с ртутью. Красньш цвет раствора K M n 0 4 указьшает на окончание 
реакции.

Внделившийся азот поднятием и опусканием груши переме- 
т а ю т  в бюретку (от нулевой точки), где и производят замер его 
объема. При этом ртуть в правой и левой частях прибора долж на 
находиться на одном уровне. Затем  записьшают температуру воз- 
духа и атмосферное давление вблизи прибора.

Прн расчете пользуются той же табл. 17, что и при работе 
на аппарате Ван-Слайка. Объем азота в контрольном опьие 
обнчно не превнш ает 0,02—0,05 мл.

При проверке в нашей лаборатории метод Ц уверкалова дал 
удовлетворительнне результатм при анализе разнообразннх кон- 
сервов.

О П РЕ Д Е Л Е Н И Е  АМ ИНОКИСЛОТ МЕТОДОМ БУМАЖНОЙ 
ХРОМАТОГРАФИИ

При харакхеристике полноценности пишевмх белков, их изме- 
нений при тепловой обработке необходимо в первую очередь раз- 
дельно определить незаменимне аминокислотн.

Д ля  разделения смеси вешеств, находявдихся в слож н н х  при- 
родннх м атериалах в ничтожно м алн х  количествах, широкое 
распространение приобрел хроматографический метод анализа, 
разработанньж в 1903 г. вндаювдимся русским ученнм Цветом. 
Этот метод основан на том, что смесь окрашенннх вешеств при 
авижении через пористую, определенного состава массу (колонку 
с адсорбентом, бумагу) разделяется по зонам, в результате чего 
получается расцвеченньш препарат — хроматограмма.

Адсорбционньш метод применяется в равной степени для 
разделения как  окрашеннмх, так  и неокрашенннх вевдеств. По- 
этому в химии пивдевмх средств таким путем можно разделить 
и исследовать не только каротиноидм (подробности ниж е),  но и 
аминокислотьл, другие органические кислотм, сахара, некоторне 
витаминн и пр. Вообвде, лю бне жидкие смеси вевдеств можно 
разделить на составньге части путем фильтрации через пористьш 
материал, если при этом имеются качественнне или количествен- 
nbie отличия во взаимодействии компонентов смеси с адсорбентом.
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Хроматографическое разделение вецеств  происходит на основе 
различной адсорбируемости компонентов смеси, различной раство- 
римости образую ти хся  трудно раствориммх осадков, различном 
распределении компонентов смеси между двумя несмешиваюоди- 
мися жидкими фазами.

В соответствии с этим сушествуют три основннх типа хромато- 
графии: адсорбционная, осадочная и распределительная.

Х роматография распределения на фильтровальной бумаге в 
последнее время широко внедряется в аналитическую практику 
при определении аминокислот благодаря простоте и бнстроте 
вьшолнения анализа. Кроме того, при идентификации аминокис- 
лот этим методом необходимо иметь лишь несколько гамм (тн- 
сячньгх долей миллиграмма) аминокислот, что делает этот метод 
особенно ценньш при исследовании плодовнх и овошннх соков.

В распределительной бумажной хроматограмме разделение 
аминокислот происходнт благодаря различиям в коэффициенте 
распределения а  между двумя несмешиваюшимися жидкими фа- 
зами. При этом обично одной из жидких фаз является неподвижно 
связанная вода, адсорбированная целлюлозой в виде полосм 
фильтровальной бумаги, второй, подвижной, фазой является про- 
сачиваювдийся в порн бумаги органический (водонасьнденньгй) 
растворитель, разделяю тий  на полосе бумаги аминокислотм в по- 
рядке величинн их коэффициентов распределения, определяеммх 
по такой формуле:

ч -  - - 2 - ,

где: св — концентрация аминокислотн в водной фазе в мг/мл;  
сп — концентрация аминокислотн в неводной ф азе  в мг/ мл .

Так как величина коэффициента распределения аминокислот 
между водой и влажньш  органическим растворителем опреде- 
ляется их структурой, то движение и положение аминокислот на 
адсорбенте закономерно. Чем меньше значение коэффициента а, 
тем больше скорость движения компонента на бумаге.

Резделение аминокислот н ази ваю т  проявлением хромато- 
грам м н, а органический растворитель является проявителем.

Положение аминокислот на проявленннх, то есть обработан- 
ннх для разделения органическим растворителем хроматограммах, 
характеризуется коэффициентом скорости движения Rt,  величина 
которого рассчитьтается по такой формуле:

R  = —  — Ае
^ Up +  As

где:  v a— скорость движения зон н  аминокислотн; 
v p— скорость движения фронта растворителя;
Л е— плоицадь сечения органического растворителя;
A s— плошадь сечения водьг.
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Каждое вешество, способное распределяться в обеих жидких 
фазах, характеризуется постоянньш значением коэффициента Rf.

Из формулм для коэффициента R f  вмводится расчетная фор- 
мула для коэффициента распределения а:

отношению объемов жидких фаз) легко определить из опмта.
Д ля  важнейших аминокислот и растворителей полученш ве- 

личинн коэффициента R f , которне сведеньг в специальную табли- 
цу. Д ан нн е эти зависят такж е от сорта и качества бумаги, т а к к а к  
плотность бумаги влияет на скорость движения аминокислот.

Значительное различие величин коэффициентов распределения 
аминокислот между водой и разньши органическими раствори- 
телями позволяет подбирать подходяшие растворители при иссле- 
довании различннх объектов.

В качестве растворителей применяют водонасьнденнне рас- 
творь 1 фепола, крезола, н-бутилового спирта, s -коллидина и его 
гомологов и др.

При проявленми хроматограммь 1 одним растворнтелем в одном 
направлении получают о д н о м е р н у ю х р о м а т о г р а м м у, 
которая дает возможность определить одну нли макснмум не- 
сколько аминокпслот. При нсследованни гидролизата белков или 
смеси большого количества аминокислот используют различную 
скорость движения аминокислот в различннх растворителях, так  
как eme не найдеп растворитель, в қотором все аминокислотм 
имели бн различную скорость движения. При проявлении хромато- 
граммьт двумя разлнчннми растворителями в двух взаимно- 
перпендикулярнмх направлениях получают д в у м е р н у ю  х р о -  
м а т о г р а м м у, при помоши которой удается определить 15— 18 
аминокислот. В институте биохимии им. Б аха  AH СССР приме- 
няют метиловьш спирт — воду — пиридин (40 10 2) в первом 
направлении и бутнловнй спирт — метил — этилкетон — воду — 
диэтиламин (2 0 :2 0  1 0 :2 )  во втором направлении. Этим спосо- 
бом можно определить цистин и метионин без их окисления 
в сульфокислотн.

При получении двумерной хроматограммн на один из углов 
полоски фильтровальной бумаги наиосят каплю раствора амино- 
кислот и опускают этот лист краем в растворитель. По мере 
движения растворителя по бумаге часть аминокислот разде- 
ляется. Чтобн определить неразделившиеся аминокислотьг, бумагу 
висушивают, затем поворачивают на 903 и другим краем опускают 
во второй растворитель, которьш и разделяет оставшуюся непро- 
явленной вторую часть аминокислот. Затем бумагу снова внсу- 
шивают и внявляю т положение аминокислот путем опрнскивания

У1
Необходимне значения величин R f  и отношения —- (равного
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бумаги 0,1%-ньш раствором нингидрина в бутаноле, метиловом 
спирте или ацетоне. Нингидрин является трикетогидриндегидра- 
том следуюшего строения:

СН
Н С - ^ С — с = о  

ттр С — О
НСЧ /  \ /сн с=о

В результате реакции с аминокислотой нингидрин дает моно- 
оксисоединение с внделением NH3, которьш вступает в реакцию 
со 2-ой молекулой нингидрина и его оксисоединением с образова- 
ннем аммонийного соединения сине-фиолетового цвета.

Положение каждой аминокислотн на двумерной хромато- 
грамме будет характеризоваться двумя значениями коэффициепта.

Если количество аминокислотн меньше 1 у  или аминокислота 
образует с нингидрином слабую окраску (гистиднн, тирозин, 
аргинин), концентрацию нипгидрина доводят до 0,25%. Поскольку 
нингидрнн спецпфпчен не только для а-аминокислот, целесооб- 
разно обшчно имеювдиеся дубликатм хроматограмм обрабатьшать 
реактиь::ми, специфичньши для отдельнмх аминокислот.

При анализе продуктов, богатнх сахарами, необходимо для 
отделения аминокислот от сахаров применить ионообменнне 
смольг. Такая методика б н л а  разработана в нашей лаборатории 
(ПДербакова) для виноградного сока и других богатнх сахарами 
продуктов с использованием отечественной сульфофеноловой 
катионообменной смолм КУ-1 [96, т. IX, B2],

Необходимо подчеркнуть важность подбора бумаги соответ- 
ствуюшего качества. В бумажной хроматографнн применяют 
фильтровальную бумагу, ватман №  1, 2, 3, 4 и некоторне другие 
сорта, фабрики № 2 в Ленинграде.

Бумагу последовательно обрабатьтаю т  0,1 н. спиртовьш рас- 
твором КОН (полчаса), отмнвают до исчезновения шелочной 
реакции, погружают затем в 1%-нмй раствор HC1 (на 4—5 ч) 
и тшательно отммвают от кислотм дистиллированной водой.

Более подробнне сведения о требованиях к бумаге, приго- 
товлении растворителей, необходимой аппаратуре (ванночки, ка- 
мерм и пр.), подготовке материалов и всей технике при иденти- 
фикации и проявлении аминокислот на хроматограммах можно- 
найти в специальной литературе.

В последнее время метод хроматографии на бумаге начинает 
применяться для количественмого определения отдельннх амино- 
кислот, обнаруживаемнх на хроматограмме в виде пятен. Д л я  
этого на стартовую линию бумаги нанссится точнмй объем вн- 
тяжки, а из проявленной хроматограммн вьф езаю т участки 
бумаги одинаковой плошади, которне разрезаю т на мелкие части,
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помевдают в пробирки для  извлечения из них аминокислот и ста- 
билизации окраски.

На фотоэлектроколориметре измеряют оптическую плотность 
прозрачннх окрашенннх растворов и по построенной стандартной 
кривой определяют содержание аминокислот в пробах.

О П РЕ Д Е Л Е Н И Е  АММИАЧНОГО АЗОТА

Наличие аммиака в животнмх тканях является неизбежннм 
следствием непрернвно происходяшего при обмене в е т е с т в  про- 
цесса дезаминирсвания аминокислот. Однако в живом организме 
от 1депляю 1дийся аммиак частично тотчас же связьшается, а ча- 
стично удаляется через почки в виде мочевинм.

При посмертннх изменениях в зависимости от окружаювдих 
условий (характера микрофлорн, температурм и т. п.) количество 
аммиака в тканях может увеличнваться, достигая иногда довольно 
значительной величинн. В этих случаях аммиак определяется 
качественно или количественно и может служить одним из кри- 
териев для установления степени порчи мяса или рибм . Качествен- 
ная проба на свободньш аммиак в рнбе или мясе пронзводится 
rio способу Эбера или Несслера.

Способ Эбера основан на способности аммиака образовнвать  
в присутствии паров соляной кислотм над поверхностью мяса 
видпмьш бельш туман хлористого аммония

КН3 -l- HC1 -------- - NHtC l.

Д л я  увеличения парообразования соляную кислоту смешивают 
с эфиром и спиртом в следуювдих соотношениях: 1 часть 25%-ной 
солянон кислотм, 3 части 96%-ного алкоголя и 1 часть эфира 
(реакткв Эбера).  В широкую пробирку или цилиндр наливают
2 м л  этой смеси, не смачивая стенок пробирки, затем  вводят 
н прибирку кусочек мяса, насаженний на изогнутий нижиий ки- 
нец стеклянной палочки, продетой в пробку, которая должна 
плотпо входить в пробирку. Мясо псмешают на расстоянии 1—2 см 
от уровня реактива. О бразовавшееся белое. облачко свидетель- 
ствует о присутствии аммиака. Удобнее всего наблю дать это 
образование под темньш абаж уром перед электрической лампой. 
На образоваиие облачка влияет такж е влажность пробн  и тем- 
пература мяса н окружаюшей средн. При большом содержании 
влаги в пробе (76—80%) и при температуре мяса 19— 20° С туман 
лолучается более отчетливмм. В то ж е время большое содержание 
влаги в продукте обусловливает появление тумана д а ж е  в отсут- 
ствии ам м иака, например, если мясо парное. По-видимому, испа- 
р я ю т и ес я  частички кислотн, спирта и эфира служ ат  центрами 
конденсации для частичек водм, образуя мельчайшие капельки 
тумана, однако этот туман отличается как по времени образова- 
ния (появляется медленнее), так  и по внешнему виду (он более 
п р о зр ач ен ).



Определение аммиачного азота 215

Качественная проба может бить проведена также и в спе- 
циально приготовленной водной вьттяжке продукта при помовди 
реактива Несслера — шелочного раствора ртутно-йодисто-водород- 
ного калия. С последним реактивом аммиак дает  такую реакцию:

48
2Кз (H gJ4) +  ЗҚОН -f NH.OH -  О NH Л +  3H20  +  7К J .

\  /
H g

Образовавшийся йодистьш меркураммоний является к р а с я т и м  
вешеством, поэтому даж е  при самом незначительном количестве 
аммиақа раствор окрашивается в ж елтнй  цвет. При значитель- 
ном количестве аммиака цвет стамовится бурьш, а при еаде 
большем образуется красно-бурьш осадок.

Реактив Несслсра используется для количественного опреде- 
ления аммиака, в частности, на приведенной реакции основан 
колориметрический метод определения обвдего азота по Голубу.

Д л я  количественного определения аммиака обмчнне методьг 
отгонки при помоши шелочи непрнменимн, так  как наряду со 
свободньш и солевьш аммиаком в титрованньш раствор кислотн 
будет отгоняться и аммиак, образовавшийся в перегонной колбе 
в результате гидролитического действия шелочи на другие азоти- 
стне соединения. Чтобм избежать таких значительнмх погреш- 
ностей при определенин аммиака, изменяют условия перегонки. 
применяя слабне аделочи и низкие температурш (перегонка в 
вакууме). Различньш и модификациями этих основнмх моментов 
и применяемой аппаратурм отличается между собой большая часть 
методов определения аммиака. П ервая  группа методов основана 
на количественном вмтеснении аммиака из испнтуемой в и тяж ки  
в кислоту без нагревания.

Вредное злияние сильних шелочей устраняют применением 
в качестве реактива для внтеснения ам миака раствора вделочннх 
карбонатов или бикарбонатов. Вместо нагревания для количест- 
венного вьиеснения аммиака применяют продуванке через всю 
систему (рис. 46) бнстрой струи воздуха (600— 700 л/ч).

Как видно из рис. 46, прибор состоит из колонки /  с натрон- 
ной известью, склянки Д рекселя 2 с исгштуемьш раствором и 
склянки 3  с 0,1 н. кислотой для поглошения аммиака; последняя 
склянка соедикяется с масосом 4. Кроме натронной извести, 
воздух рациональпо пром ьтать  и серной кислотой, которая осво- 
бождает его от примесей аммиака. Склянка 2  находится в водяной 
бане 5, в которой поддерживается температура 25ЭС. Воздух 
просаснвается в течение 3 ч.

Сильное вспенивание после прибавления карбонатов и проду- 
вания воздуха устраняется добавлением. спирта или толуола. Так  
как при такой большой скорости просаснвания возможнн про- 
скоки аммнака, трубку в поглотительной склянке снабжаю т
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наконечником с мелкими отверстиями; такой наконечник разби- 
вает струю воздуха с аммиаком на мелкие пузмрьки, чем спо- 
собствует количественному поглошению аммиака кислотой. 
Имеготся указания на невозможность внделения всего аммиака 
в этих условиях, д аж е  при самом эиергичном продувании воздуха 
через исследуемую жидкость.

r

Рис. 46. П рибор д л я  определения ам м иака отсасн вани ем .

Вторая группа методов количественного определения аммиака 
основана на перегонке ero в условиях вакуума в прпсутствии 
слабнх шелочей. Аналнз проводят в спецналько собранном при- 
<5ope (рис. 47). В колбу 1 емкостью 0,5— 1 л ,  погруженную в во- 
дяную баню, вливают около 100 м л  приготовленной вьттяжки или 
лепосредственно 3— 5 ? ветестБа и 100 м л  водн. Через 
воронку с длинной трубкой туда же вливают до ясно шелочной 
реакции (лакмусовая бумаж ка в колбе) свежеприготовленное 
прокипяченное холодное магнезиальное молоко.

Реакдия испитуемого раствора до прибавлення магнезии дол- 
жна бьиь нейтральной, так как при кислой реакции образовав- 
шиеся соли магния затрудняют отгонку аммиака.

Чтобм предохранить жидкость от перебрасьшания вследствие 
толчков при кипении, через раствор пропускают пузьфьки воз- 
духа, свободного от аммиака. Д л я  этого в горло колбм вставляют 
пробку с пропушенной сквозь нее стеклянной трубкой, доходяшен 
до дна колбн; нижний конец трубки оттянут в капилляр, верхний 
соединяется при помоши каучука с зажимом 2 с поглотительной 
склянкой 3, в которую налита серная кислота для улавливания 
аммиака из просасьшаемого воздуха. Боковое колено колбн со- 
едпняется через свою отводную часть последовательно с холо- 
дильником и через него — с приемником 4 , в которьш наливают
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20—40 м л  0,1 н. раствора серной кислотм. В колено колби сверху 
можно вставить термометр для нзмерения температурм отгоняю- 
1дихся паров. Приемник, в свою очередь, через предохранительную 
скляику 5 соединяется с водоструйньш насосом и манометром. 
На соединительную трубку между насосом и склянкой надеваю т 
винтовой заж им, которьш открнваю т во время работн  прнбора. 
Предохранительнььм сосудом может служить трехгорлая склянка 
с вставленньш в одно горло вакуумметром.

Рис. 47. Прибор для определепия аммиака в вакууме.

Когда прибор собран, испнтмвают, насколько он в нд ер ж ивает  
разрежение, доводя показания манометра до 10— 15 мм.  Если 
прибор нигде не пропускает воздуха, то приток его в перегон- 
ную колбу регулируют подвинчиванием заж има на каучуке 
склянки; затем нагревают водяную баню под колбой до 40° С и 
перегонку проводят все время при этой температуре. О бнчно 
отгоняют 80— 100 м л  жидкости, что продолжается 3— 4 ч.

Когда отгонка закончится, прежде всего завинчнвают заж им  
между насосом и предохранительной склянкой, удаляю т банга 
из-под колбн, вмключают манометр и, осторожно отвинчивая 
зажим, регулируюший доступ воздуха в колбу, вьфавнивают*дав- 
ление внутри прибора. Затем  разбираю т прибор, стеклянную 
трубку, которая б н л а  о п у тен а  в приемник, ополаскивают над 
иим ж е дистиллированной водой и титруют полученньш отгон 
0,1 н. раствором шелочи в присутствни метнлоранжа или розо- 
ловой кислотн. По колнчеству связавшнхся с аммиаком милли- 
литров серной кислотьг находят процентное содержание аммиач- 
ного азота.

Н а том же принципе основан метод, предложенпнй Ивановьш. 
Работу ведут в приборе (рис. 48), которнй состпвляется из двух 
колб Вюрца: перегонной 1 емкостью 1 — 1,5 л  и приемной 2 - -  
0,75 л.

В колбу 1 наливают 20—30 м л  нентрализованной вьияж ки, 
помешают кусочек красной лакмусовой бумажки и немного пемзм 
для уменьшения толчков при кипении. Затем  колбу закрнваю т 
плотпо пригнанной каучуковой пробкой, через которую пропушена
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делительная воронка с хорошо пришлифованньш краном и длин- 
нон трубкон, зак ал ч и в аю тей ся  над уровнем жидкости. Через 
воронку наливают 20 м л  известкового или магнезиального молока

(до посинения лакмусо- 
вой бум аж ки).  Отводную 
трубу колбьг 1 пропуска- 
ют через каучуковую 
пробку, плотно входяшую 
в горло колбм 2, причем 
эта трубка (или присое- 
диненная к ней добавоч- 
ная стеклянная трубка) 
долж на бнть о п у тен а  в 
находяшуюся в колбе 
титрованную серную кис- 
лоту (20—30 м л ) .  Отвод- 
ную трубку колбьг 2  сое- 

г диняют через предохра- 
нительную склянку с на- 
сосом и перегонку ведут 
при давлении 15— 

Рис. 48. Прибор Иванова. 20 ММ.
Д л я  уменьшения вспе- 

нивания перегоняемой жидкости и ускорения процесса перегонки 
аммиака из делительной воронки несколько раз  приливают по кап- 
лям  в колбу 1 по 3—5 м л  этилового спирта. Отгонку из колбм / 
ведут досуха, на что, no даннмм Иванова, затрачивается при хоро- 
шем разрежении 30—40 мин,  а количество потраченного спирта 
не превншает 20—30 мл.

После окончания отгонки зажим между водоструйньш насо- 
сом и предохранительной склянкой закрнваю т и осторожно 
открнваю т кран делительной воронки. Когда давление вмравнится, 
прибор разнимагот, вьшимая пробку сначала из колбьг 1, а затем 
из колбм 2 , твдательно промнвают снаружи и изнутри над кол- 
бой 2  трубку колбм 1, бнвшую в кислоте, прибавляют к отгону 
в качестве индикатора конго красньш, розоловую кислоту или 
метиловьгй оранж евнй  и остаток кислотн титруют 0,1 н. раствором 
телочи . Расчет ведется так  же, как и в предмдушем методе.

Если большое количество спирта мешает титрованию, то реко- 
мендуется спирт отогнать из кислой средн, а затем, снова под- 
шелочив остаток, отогнать аммиак в обнчньтх условиях, как 
описано в методе Кьельдаля.

О П Р Е Д Е Л Е Н И Е С Е Р О В О Д О Р О Д А

Д л я  определения свежести мяса и р н б н  широко применяется 
наряду с аммиачной бмстрая проба на сероводород.

Из реактивов на сероводород — шелочной раствор уксусно-
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кнслого свинца, нитропруссид натрия, /г-аминодиметиланилин. 
аммиачньш раствор серебра A g (N H 3 ) 2  — практическое примене- 
ние нашел достаточно чувствительньш ицелочной раствор уксусно- 
кислого свинца. Этот реактив применяется в различннх модифи- 
кациях. Наиболее проста следуювдая проба. Исследуемьш объект 
(несколько кусочков) помевдают в бюксу и покрнваю т ее бельш  
картоном или полоскон фильтровальной бумаги, на нижшою по- 
верхность которой нанесенм 2—3 капли (днаметром 2—3 м м)  
телочного насьицепного раствора уксуснокислого свинца. Расстоя- 
ние между бумагой и поверхностьго пробн должно бнть  около 
1 см. Бюксу прикрмвают крьиикой, заж им ая бумагу между крнш - 
кой и корпусом бюксн. При налпчии сероводорода капля окра- 
шивается в желтьш, темно-бурьш чли черньш цвет в течение 
15—20 мин.

Несовершенство этого метода заключается в том, что при 
м алн х  количествах сероводорода, вследствиг окисляю тего  дей- 
ствия кислорода воздуха, а такж е нсподвижности воздуха в со- 
суде (сероводород тяжелсе воздуха), реакция может бмть отрн- 
цательной д аж е  при наличии в мясе сероводорода. Предлагаемое 
для устранения иеподвижности воздуха нагревание может при- 
вести к деформации белка и появлению сероводорода, а вариант 
Алиантоза с просаснванием воздуха способствует увеличению 
количества кислорода, окисляю тего  сероводород, чем понижается 
чувствительность реакции.

Большую часть недостатков устрамяет метод, предложенннй 
Будагяном. Анализ проводят в токе углекислого газа, которнй 
устраняет неподвижность сероводорода, но не окисляет ero. Угле- 
кислота дает возможность отделить и связанньш сероводород, 
потому что она более диссоциирована, чем H 2S, и внтесняет 
последний из солей. Кроме того, углекислота, являясь слабой 
кнслотой, не оказьшает иа белок заметного расшепляюадего дей- 
ствия.

П р о б а  н а с е р о в о д о р о д  п о  с п о с о б у  Б у д а г я н а .  
10— 15 г  тонко измельченного мяса рнхло н акладиваю т в трубку 
Аллина и закрнваю т последнюю пробкой, вместе с которой встав- 
ляю г полоску фильтровальной бумаги с панесенной на нее каплей 
(диаметром не более 2 м м )  шелочного раствора уксуснокислого 
свинца. Бумаж ка долж на бнть прикреплена так, чтобн смоченная 
реақтивом часть ее не касалась  стенок трубки, пробки и исгштуе- 
мого объекта. Д л я  свободного прохождения газа  через трубку 
пробка должна иметь отверстие в середине или насечку сбоку. 
Узкий конец трубки соединяется с источником С 0 2 (аппарат 
Киппа, баллон с углекислотой и пр.) через промьшную склянку 
с 7% -ньш раствором медного купороса. Трубку укрепляют на 
штативе так, чтобм углекислота, удельньш вес которой больше 
удельного веса сероводорода, легче внтесняла сероводород, и 
чтобн, таким образом, ускорялась реакция со свинцовой солью.
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Ток углекислотм пропускают бмстро, но так, чтобн  пузнрьки 
газа можно бьгло бм отсчитнвать в промнвалке. Наблю дение 
гтродолжается не более 25— 30 м ин ,  и окраска бумаж ки (от жел- 
той до черной) указнвает  на наличие в продукте сероводорода.

При отсутствии аппарата Киппа или баллона с углекислотой 
испьиание проводят в конической колбе емкостью 250—300 мл,  
закрьпоп пробкой с двумя отверстиями, в одно из которнх 
вставлена воронка с трубкой, доходяшей до дна, а в другое — 
трубка Аллика с нсследуемьш образцом и бумажкой, смоченной 
шелочньш раствором уксуснокислого свинца. В колбу заранее 
вносят 200 г хнмическп чистого карбоната натрня или калия, при- 
бор собирают и затем через воромку вводят в четнре-пять приемов 
в тсчение 15— 20 м и н  100 м л  6— 7%-ного раствора соляной кис- 
лотн (15 .ii.! HC1 удельного веса 1,19 в 85 м л  водн). Д л я  лучшего 
вмделения углекислого газа содержимое колбн взбалтьшают.

Большоп кнтерес представляет колпчественное определение 
HoS, позволяюшее проследить за нарастанием сероводорода в про- 
дукте. Практическое значение нмеет метод Альми, перепаботан- 
ньш В Н И Р О  • [66].

О П РЕ Д Е Л Е Н И Е  НАЧАЛЬНОЙ СТАДИИ ГНИЕНИЯ

Одни.м нз важнейших моментов контроля мясо-рнбоконсерв- 
ного производства является определение степени свежести снрья, 
то есть установление начальноп стадии гниения, при которой 
продукт уже нельзя перерабатмвать. Суадность процесса гниения 
мяса, р н б н  и теплокровннх животнмх заключается в  разложении 
различннх составнььх частей мяса, главньш образом белковнх 
вешеств. Характер гниения и внешний вид самого п и тево го  про- 
дукта зависят от микрофлорн (аэробной и анаэробной), проник- 
шей в  т о л т у  мяса, температурннх условий, света, влажности ii 
доступа воздуха. Н ачавш ее пиртиться мясо изменяет свой внсш- 
ний вид и химический состав, причем нередко образуются ядови- 
тн е  вешества. В соответствии с таким сложннм комплексом 
изменений для определения свежести разного мяса применяются 
органолептические, бактериологические, биохимические, физиче- 
ские и химические методьь

Қ органолептическим методам относится проба на запах не- 
посредственно или при п о м о ти  ножа или варки.

К пробе на нож приступают после того, как  исследуемьш 
продукт прихмет комнатную температуру. Слегка нагретьш кож 
вводят в толвду мяса и, вьшув его, устанавливают по запаху 
порчу мяса. Пробу варкой производят в кастрюле с крьш кой; 
свежесть мяса определяют по запаху паров, вмделяювдихся при

1 Всесоюзний научно-исследовательский институт рьгбного хозяйства и океа 
нографии.



О пределение начальной стадии гниения 221

неполном открнвапии крьгшки, или по запаху куска мяса, внну- 
того после нескольких минут варки. Кроме пробн на запах, 
качество продуктов можно определять так  же по внешним при- 
зиакам. Так, свежая ршба должна иметь гладкую, блестяшую, 
плотно прилегаюицую к мясу и не покрьиую слизью чешую; 
ж а б р н  долж нм  бнть  ярко-красного цвета и свободньг от слизи; 
глаза  р н б н  долж нн  бнть прозрачннми, светльши, вьтукльш и . 
С веж ая  р н б а  характеризуется плотннм, упругим телом и нор- 
мальнмм, невздутьш брюшком; при псгружении в воду рмба то- 
нет, а затем вспльшает брюшком вверх. У несзежей рмбм чешуя 
потускневшая, сравнительно легко удаляется, покрьгга непрозрач- 
HOii слизью; глаза впавшие, с мутной роговой оболочкой; ж абрм  
серовато-краснне, с неприятннм запахом, покрьттн непрозрачной 
слизью; тело рьюн теряет упругость, становится д ряблнм , при 
надавливанпи пальцем долго сохраияется след; рнба  плавает в 
воде; кроме того, несвежая рнба имеет вздутое брюшко, часто 
с разворочеиньши внутренмостями.

Цвет начавшегося порткться мяса теплокровннх живогнмх 
меняется и переходит от блестяшего темно-красного (при раз- 
резе) к матовому, серому или с зеленоватнм оттенком. Несве- 
ж ее мясо становится более рнхлмм и образуюшиеся после на- 
давливания пальцем углубления почтм не вьфавниваются 
Зам етнне изменения часто происходят с мясннми волокпами; 
хорошее свежее мясо имеет блестяшие волокна, легко отделяю- 
шиеся один от другого, по мере же загнпвания мяса волокна 
теряют блеск и склеиваются.

Ж ир несвежего мяса приобретает сермй, с грязновать™ от- 
тенком цвет, покрнт слизью, иногда плесенью Конснстенция 
ж ира при значительной степени распада становится мажушей.

В процессе порчн мяса наряду с изменением внешннх гфи- 
знаков пронсходит ряд химических превратеннй, причем орга- 
нолептическне признакн не всегда дают возможность правильно 
оценить качество сьфья. Отсюда вьиекает несбходимость при- 
менять в контроле качества сьфья наряду с органолептически- 
ми (субъектнвннми) объективнне методн. К этой группе методов 
стносятся различнне бактерилогические исследования, в частно- 
сти пробн на микробную обсемененность. Т акая  проба основм- 
вается на сгепени прорастания засеяннььх испьггуемьш матери- 
алом стерильного пептона и агара.

Если же мясо свежее, то пептон получается либо прозрач- 
ньш, либо чуть мутннм; если мясо несвежее, пептон сильно 
мутнеет и часто прорастает во всем слое.

По простому методу Андреевского стерильно вьфезаннне 
кусочки мяса прикладьшают срезанной стороной к предметному 
стеклу, отпечаток внсушивают на воздухе, фиксируют на пла- 
мени горелки и окрашивают по Граму. Количество микроорга- 
низмов в поле зрения и вид их указн в аю т  на качество мяса.
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На отпечатках свежего мяса микрофлора обнчно не обна- 
руживается; иногда в поле зрения наблюдаются единичнне 
экземплярм кокков или палочек. Н а отпечатках мяса подозри- 
тельной свежести насчитьшается 20—30 кокков или несколько 
палочек; зам етнн  такж е следм разложившейся ткани. У несве- 
жего мяса на отпечатках масса микроорганизма с преоблада- 
нием палочек и ясно заметнм признаки распада мншечной тка- 
ни.

Ввиду того что бактериологические исследования не всегда 
дают надежнме результатн  и к тому же они большей частью 
весьма длктельньг, их иногда заменяют бмстршми пробами на 
хи.мические реакции, внзн ваем м е аэробньши и анаэробннми. 
бактернямн.

Из различнмх биохимических проб, предложенннх для опре- 
деления начальной стадии гниения, заслуж иваю т внимания про- 
бн  на редуктази  и пероксидазу.

Так, при обесцвечивании метиленовой голубой в теченпе 
часа или менее сьфье кельзя направлять на переработку. Дан- 
Hbie, однако, показьшают чрезмерно широкие границн обесцве- 
чивания в присутствии свежего мяса (30— 135 м и н ) , перекри- 
ваюшие иногда показатели обесцвечивания мяса в начальпоп 
стадии разложения (75— 150 мин) .

Развитие гнилостной микрофлорн характеризуется постепен- 
нь1 м инактивированием окислительннх ферментов, в частности 
пероксидазь 1 , устанавливаемьш лучше всего по реакции с бен- 
зидином;

H2N<̂  ^ _____^ >NHj
Бензидин

Н . \ /  ^  <f= = ^>NH +  2Н.0
п-Хпнонднимнд

З т а  проба является одной из лучших на свежесть мяса; кроме 
того, no этой пробе можно устанозить, от больного или здорово- 
го животного получено мясо. Свежее и доброкачественное мясо 
дает с бензидином через 1—2 м и н  сине-зеленое окрашивание (про- 
дукт конденсации хинона с бензидином), переходяшее затем в 
темно-коричневое. В ьи яж ка  недоброкачественного мяса при взаи- 
модействии с бензидином сразу окрашивается в темно-коричне- 
внй цвет.

Проба производится в пробирке с 2 м л  фильтрованной Bbi- 
тяжки, к которой добавляют 5 капель настойки бензидина и 2 кап- 
ли свежеприготовленного 1%-ного раствора перекиси водорода.

Настойку бензидина (0,1 г  солянокислого бензидина в 50 м л  
96%-ного этилового спирта) можно применять только в течение 
8 дней при условии хранения в склянке из темного стекла.



О пределение начальной стадии гниения 223

Многообразне химических преврашенпй составннх частеп мяса, 
рм бн  и теплокровннх животнььх после их убоя обусловливает 
сушествование значительного количества химических методов оп- 
ределения свежести этого снрья.

К химическим показателям относится реакция исследуемого 
продукта. Наиболее элементарное определение реакции состоит в 
том, что в сделаннне в разних частях толгди мяса глубокие над- 
резь 1 помешают смоченнне дистиллированной водой лакм усовне 
бумажки, которне прижимают стеклянной палочкой к продукту и 
спустя 10 м и н  помешагот эти бумажки на какую-либо белую по- 
верхность. 1Целочная реакция сигнализирует о необходимости 
проведения дополнительннх испнтаний для определения качест- 
ва мяса. Отсутствие телочной  реакции не указьшает, однако, на 
доброкачественность мяса, так как в зависимости от характера 
микрофлорн и окружаювдих условий (влажность и температура) 
плесневение мяса может начаться и при кислой реакции; этот 
гфоцесс способствует 'виделениго ам миака и азотистнх основа- 
ний, вследствие чего в дальнейшем устанавливается шелочная 
реакция.

Одннм из показателей свежести мяса может служить концент- 
рация водороднмх нонов (pH ). Мясо является свежим при значе- 
нни pH ниже 6,4 для охлажденного и 6,5 для размороженного 
мяса; при pH от 6,4 до 6,6 мясо небезупречно по своей свежестн » 
при pH вншб 6,6 в нем происходит процесс гниения. Д л я  свежей 
рнбьг pH находится в пределах 6,75—6,90.

Эти нормн pH, однако, не всегда правнльно отраж аю т состоя- 
иие мяса. Так, pH бмстро охлажденного мяса увеличивается на 
0,2. Иногда вследствпе накопления образуюшихся при гниении 
кислот pH мяса понижается и достигает величиньг, характернон 
для свежего мяса. Таким образом, этим показателем необходимо 
пользоваться с нзвестной осторожностью.

Д л я  определения pH 10 г освобожденного от жира и измель- 
ченкого мяса в течение 15 м и н  в збалтнваю т со 100 м л  прокипя- 
ченной дистиллированной 'водн. Эта внтяж ка , профильтрованная 
через бумажнмй фильтр, служит для определевия pH.

Большая часть хпмических методов определения начальной 
стадии гниения сволится к вмявлению различннх продуктов раз- 
ложения белксзнх вешеств. И з таких показателей основное ме- 
сто, несомнеино, принадлежит аммиаку. Проба на аммиак боль- 
шей частью производится по изложенному вмше бнстрому и про- 
стому способу Эбера. Недостаток этой пробн заключается, по 
мнениго некотормх исследователей, в том, что она бьшает отри- 
цательной даж е прп налнчип пооцесса гннения, т а к к а к  вьшеляю- 
вдийся при этом аммиак связмвается с образуюшимися соедине- 
ниями кислотного характера.

О пьин  Гутермана показьтаю т, однако, что при налични даж е 
кислой реакции благодаря гидролизу соединений аммиака (молоч-
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нсй кислотой, сероводородом) проба будет положительной. Чув- 
ствительность реакции, несомненно, будет лониженной, не отве- 
чаюшей действительньш количествам образовавшегося аммиака.

Аммиак определяют такж е по Несслеру. Однако, поскольку 
аммиак часто приходится определять в окрашенньгх мясннх вь1 - 
тяжках, чувствительность этой реакиии такж е понижается, так  
как окраска, о б р азу ю т ая ся  при 'взаимодействии незначительнмх 
количеств аммнака и реактива Несслера, незаметна, и наличие 
аммиака можно определить лишь при помутнении раствора. Та- 
кмм образом, эти пробн иногда могут бмть показательньшн лишь 
для глубоко зашедших процессов гниения; использование их для 
оценки свежести баранинм, солених, копченнх и маринованннх 
товаров неприемлемо, потому что в этих продуктах содержится 
триметиламин, даюший ту ж е  реакцию. Вследствие этого более 
значительное место при определении свежести мяса начинают за- 
нимать количественнне показатели аммиака.

Р н б а  не может считаться безупречной при содержании 3 0 м г %  
аммиака. Свежее мясо теплокровннх животнмх содержит от 8 
до 14 м г %  аммиака, мясо с начальньши признаками распада, 
часто евде годное в пивду, после обм ьтания водой содержит от 20 
до 45 м г % ,  а несвежее — свьш е 45 м г %  аммиака.

Определение одного свободного аммиака недостаточно для за- 
ключения о качестве сьгрья, так  как его количество в разном мясе 
подвержено сильннм колебаниям. Это, по-видимому, связано с 
тем, что при хранении мяса одна часть аммиака улетучивается, 
другая часть образует солевой аммиак и лишь какая-то  часть 
остается практически в свободном виде. Д ля  количественного оп- 
ределения аммиака (свободного и связанного) сувдествует ряд 
описанннх уже намп !\1 етодов.

Из других постояиннх продуктов распада белка, количество 
которнх нарастает при гниении, как  показатель качества предла- 
гается аминокислотннй азот. В предндушем разделе этой же гла- 
вн  приведеньг методн его определения. Считают, что рмба нахо- 
дится в состоянки начавшегося разложения, если количество 
аминокислотного азота п ревьш ает  100 м г % .  Мясо теплокровннх 
животннх не дает достаточно четких показателей нарастаюшего 
аминокислотного азота, хотя и здесь имеются указания, что те- 
лячье и воловье мясо в период начинаюадегося гниения содержит 
на 100 г вмсушенного при 70° С продукта 300—350 м г  аминокис- 
лотного азота.

Сумма аминокислотного и полипептидного азота в нр аж ается  
eme так назьгваеммм дифференциальнььм числом, которое такж е 
может бьгть одним из показателей свежести мяса и рнбм.

Дифференциальньш числом назьгвают разницу в числе милли- 
литров 0,1 н. едкого натра, израсходованного на титрование мяс- 
ной вьгтяжки в спиртовом и водном растворе. В обоих случаях 
для титрования берется по 50 м л  фильтрата 10%-ной мясной вн-
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тяжки (30 300) после удаления белков, причем в первом случае 
вьггяжка перед титрованием доводится до 50%-ного содержания 
спирта. Если дифференциальное чнсло превнш ает 3, то рмба не 
совсем свежая. Мясо же теплокровннх животнмх и в этом случае 
дает неравномерно изменяюшиеся результатн, что связано, оче- 
видно, с несколько иньш характером химических изменений белка 
при гниепии.

Д л я  определения свежести наряду с аммиачной применяется 
бнстрая  проба на сереводород. Положительная реакция на серо- 
водород является важньш  показателем непригодности в пишу 
различнььх видов мясного сьфья. Непоказательной эта проба яв- 
ляется для варенмх, жареньтх, стерилизованньгх и содержаших 
чеснок продуктов, так  как в условнях термической обработки даж е 
свежее мясо вьшеляет незначительное количество сероводорода 
в качестве продукта химического распада содержавдих серу 
белков.

Применяя в качестве критерия для оценки свежести мяса се- 
роводородную пробу, следует, однако, учитнвать, что отрица- 
тельньш результат этой реакции еш.е не указьшает на свежесть 
продукта, потому что при развитии некотормх видов микробов 
гниение в первнх стадиях может проходить без вьгделения серо- 
водорода; в таких случаях необходимо использовать комплекс 
других признаков. Кроме того, некоторне авторн считают, что 
сбразование сероводорода относится не к начальной, а к более 
поздним стадиям гниения белка.

Рассмотреннне методьг определения начальной стадии гни- 
ения далеко не исчергшвают всех возможннх показателей порчи 
продукта, так как в результате распада белка образуется eme 
очень много других соединений (индол, скатол, фенолм, лету- 
чие жирньте кислотм, птомаинм и др.); кроме того, при гниении 
могут заметно меняться и другие физико-химические показате- 
ли (фильтруемость и прозрачность экстракта, его вязкость, 
электросопротивление и д р .) .

По ГОСТу при определении свежести мяса, кроме органо- 
лептической оценки бактериоскопического исследования, в мясе 
определяют количество летучих жирннх кислот, содержание 
аминоаммиачного азота и проводят реакцию бульона с серно- 
кнслой медью.

Определение количества летучих кислот производят отгонкой 
их при помоши водякого пара и титрованием дистиллята 0,1 н. 
вделочью в аппаратах и условиях, напоминаювдих определение 
этого показателя в растительннх продуктах (см. стр. 82).

Содержание летучих ж ирннх кислот определяют в миллили- 
трах точно ‘ / 5  н. шелочи, пошедших на титрование 200 м л  отгона 
из 25 г мяса. В свежем мясе этот показатель обнчно не превм- 
шает 1,0 мл,  а содержание ам-иноаммиачного азота (в милли- 
граммах на 100 г мяса) — не внше 130.
8 A . Т .  М арх, P. В. Кржевова
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Оценку качества мяса производят по 25-балльной системе, 
в которой каждому показателю отводится определенное количе- 
ство баллов, в зависимости от результатов анализа.

Б алльная оценка свежего мяса находится в пределах 21—25, 
несвежего — 0 —9 н мяса сомнительной свеж ести— 10— 20.

Таким образом, как и можно бнло ожидать, при том слож- 
ном комплексе бнохимпческих процессов, которне происходяг 
при гниении и зависят от многих факторов, в нашем распоряже- 
нии не может бьпь универсального метода определения свеже- 
сти и притом достаточно бнстрого для заводского контроля.

Д ля  установления качества сьгрья (рмбм и теплокровннх 
животннх) необходнмо пользоваться комплексом методов, увя- 
зьшая отдельнме, нередко противоречивне псказатели.

Расчетнме упражнения

1. Какую навеску следует взять для определения азота по Кьельдалю (бел- 
ка содержится около 20% ), чгоби при поглошении аммиака 50 мл 0 ,1«. серной 
К И С Л О Т Б 1  остался избьиок 15 м л  кислотн?

О т в е т: 1,53 г.
2. При определении азота аммиак поглошается борной кислотой; навеска 

составляла 2 г. На титрование израсходовано 10 мл 0,2 н. соляной кислотм 
(К=\).  Определить проиентное содержание азота в пересчете на белок.

О т в е т :  8,75%.
3. При определении обшего азота по Кьельдалю взята навеска в 2 г. Аммиак 

поглошался 50 мл 0,2 н. серной кислотн (Қ=1). На титрование израсходовано 
25 мл 0,2 н. едкого натра (K = l,2 ) .

При определении белкового азота в том ж е продукте взята навеска в 3
Аммиак поглошался 50 мл 0,2 н. серной кислотн (К=0,9).
На титрование израсходовано 15 мл 0,2 н. едкого натра ( i ( = l ) .  Определигь 

небелковьгй азот.
О т в е т: 0.

4. При определенни обихего азота отвешена навеска в 1 г. Д ля  поглошення 
аммиака взято 20 мл 0,2 н. серной кислоти; на титриианне иишло 12 мл одкого 
натра, 1 мл которого соответствует 10 мг яблочной кислотьг. Определить про- 
центное содержание белка в продукте.

О т в е т :  19,32%.

5. Какую навеску продукта нужно взять для определения азота по Кьель- 
далю, чтобн для поглошения аммиака пошло 15 мл 0,25 н. серной кислоти? 
В продукте предполагается 25% азота в расчете на белки.

О т в е т :  1,31 г.
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М Е Т 0Д Ь 1 О П Р Е Д Е Л Е Н И Я  ВИТАМ ИНОВ

Витаминм являются одними из важнейших регуляторов жиз- 
ненннх процессов. К числу необходимьтх для челсвека жирорас- 
твориммх витаминов относятся витаминн A, D, Е, К, а к водо- 
раство р и м ьш — В ь B2, Вб, Bi2, РР , Р, С и др.

На основе современннх даннмх науки Ммнистерством здраво- 
охранения СССР утвержденн для расчетов рационов питания 
нормн минимальной суточной потребности человека в витаминах; 
они приводятся в табл. 18.

Т а б л и ц а  18

Нормм суточной потребности человека в витаминах

Витаминн

Потребитель
A

(каро-lliH) В, Bu С РР D

в мг в н. е.

Взрослий человек:
прн средней затрате труда . 2 2 2 50 15 До 1000
при тяжелом труде . . . 2 2 ,5 2 75' 20 . 1000
при очень тяжелом труде . . . . 2 3 2 100 25 .  ю о о .

Беременнме жемцинм (5 — 8 месяцев) 4 2 ,5 2 75 20 500— 1000
Кормявдие матери (до 7 месяцев) 5 3 2 100 25 500— 1000
Дети:

до 7 лет . 2 1 2 30—35 15 500— 1000
от 7 до 14 2 1 ■ 5 2 50 15 500— 1000
свмше 14 лет 2 2 2 50 15 500— 1000

П р и м е ч а н и е .  1 интернациональная единица (и. е.) витамина D соответст 
вует 0,000025 мг химически чистого витамина D.

Многие консервн, особенно из растительного сьфья, вмрабо- 
таннне при точном соблюдении технологических инструкцпй, со- 
держ ат  значительное количество различннх внтаминов. Современт 
ная технология с широким внедрением вакуума, некорродируюшей 
аппаратурн, непрерьтности и поточности производства дает воз- 
можность из сьфья, богатого витаминами (томатн, зеленмй горо-

8*
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шек, перец, черная смородина и др.), вьф абатмвать  консервм с 
гарантированньш содержанием витаминов.

Приведем некоторме дан нн е о содержании витаминов в сьфье 
и готовой продукции из таблицм, утвержденной Всесоюзной госу- 
дарственной санитарной инспекцией (табл. 19, 20).

Т а б л и ц а  19

С одерж ание витаминов А и С в плодах  и о э о т а х  (свеж их  и консервированних)

Наименоваппе продукта

Содержание
в и г %

A
(каро- С
ш н )

Нанменованне продукта

Содержанне
в мг s

A
(каро- С
тпн)

С в е ж и е  п л о д м  и о в о ш и

Арбуз 0 7 Лук зеленьш 6 60
Баклажань! 0 15 Лук-порей . — 20
Брюква Следь! 30 Морковь красная 9 5
Горошек зелеиий I 25 Морковь желтая 1 —
Дьшя — 20 Огурцш . . . Следм 5
Қабачок 0 15 Перец красньш . 10 250
Қапуста бглокочанная Следи 30 Петрушка (лист) 10 150
Капуста краснокочан- Салат темно-зеленнн 2 ,5 30

ная Следш 50 Свекла красная 0 10
Капуста цветная . . — 70 Томат красний 2 40
Картофгль (0,1 мг% Т нква 0 ,2 8

в .) Следи 10 Клюква . 0 10
Укроп — 150 Крнжовник 0, 1 50
Хргн (корень) 0 200 Лнмоньг 0 ,4 40
Чеснок 0 Следш Малина . 0 3 30
Шпинат 5 50 Мандаринн 0 ,6 30
Абрикосм 2 7 Маслинн 0 ,6 —
Апельсинь! 0 ,3 40 Орсх грсцкий зэлопмй — 1200
Виноград Следн 3 Пгрсики 0 ,5 10
Вишня . 0 ,3 15 Сливм .................. 0,1 5
Грейпфрут — 40 Смородина черная . 0 ,7 300
Груша Следн 4 Смородина красная . . . — 30
Клубника 60 Яблоки антоновка и ти-
Изюм 0,1 — товка — 30
Кизил — 50

К о н с е р в и р о в а н н н е  п л о д н  и о в о в д и

Абрикосовьш компот 
Баклажанная икра 
Горошек зеленмй 
Қабачковая икра . . . 
Перец фаршированний 
Острьш томатньш соус 
Томат-паста 
Томатньш сок

0 ,5 5 Капуста белокочанная
1,3 5 квашеная, в дошниках 0
0 ,5 10 Брюква квашеная 10
2 ,8 8 Шпинат-пюрг . 2

4 15 Яблочног повидло 0
1,2 10 Яблочньш соус 0
1,3 50 Абрикосн сушенш: 7
0 ,5 10

20
50
20
3

1,5
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Т а б л и ц а  20

Содержание витаминов A, В, и С в мяснмх, рмбнмх и молочних продуктах

Манменование продукта

Содержа- 
ине в м г  %

Наименопание продукга

Содержанне м г 0/о

A
(каро*
тнн)

Вх
A

(каро-
тин)

В, С

Мясо разное и птица . . 0,04 0,2 Свинина 0 ,4
Печень крупного.рогатого Мясо разншх ршб 0,01 — —

скота . . 30 0 ,4 Молоко коровье 0,1 0,05 1
Печень свиная 12 0 ,4 Молоко козье — — 3
Почки говяжьи — 0,4 Куммс — — 20
Почки свинне — 0,7 Сливки 0,6 0,05 0

Из приведеинь 1 х таблиц видно, что основньш источником 
витаминов является разнообразное плодоовотное смрье и про- 
дуктн  его переработки, а из животннх продуктов лишь печень и 
молоко в некоторой степени удовлетворяют потребность организ- 
ма в витаминах.

Содержание витаминов в одном и том же виде смрья зависит 
oi сорта, степени зрелости и района произрасгания. Так, для 
многих видов растительного снрья максимальное содержание ви- 
таминов совпадает с полной зрелостью. Что касается района про- 
израстания, то установлено, что севернне плодм, например, ябло- 
ки, несколько богаче витамином С, чем южнне. Кроме того, отме- 
чено, что содержание витамина С в культурнмх и диких расте- 
ниях, произрастаюших в внсокогорннх районах, так ж е  повн- 
шается.

Во всех видах сьфья в процессе хранения и переработки со- 
держание витаминов снижается. Однако изучение химической 
гтриродм витаминов и их свойств облегчило организацию контро- 
л я  с целью максимального их сохранения при консервировании.

Витамин А содержится почти псключительно в жировнх тканях 
животннх и p u 6 bi; в растительннх же продуктах он находится в 
форме провитаминов, которьге, попав в организм человека или 
животного, преврашаются в витамин А. Провитамином А явля- 
ются некоторне каротиноидь 1 , и м ею ти е  обшую формулу С4 0 Н 5 6  
(а-, р- и у кар о тин ) и С 4оН5 6 0  (криптоксантин).

Содержание и состав каротиноидов зависят от температурм 
вегетационного перисда и числа солнечнмх дней. Так, по данньш 
нашей лаборатории О ТИП ХП (П етрж иковская) , среднеазиатские 
томать! отличаются от украи-нских повьииенньш содержанием ка- 
ротина и уменьшенньш содержанием ликопина. В период полной 
зрелости они окрашеньг поэтому не в темно-красньш, а в оранже- 
во-бурьш цвет.

В связи с тем, что провитаминн и витамин А являются непре-
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дельннми углеводородами, они легко подвергаются окислитель- 
ному разрушению, которое усиливается при нагревании.

Повьгшение температурм в отсутствии кислорода мало влияет 
на содержание витамина А в продукте. Хорошо сохраняется ви- 
тамин А в большинстве случаев при низкой температуре. Приме- 
нение вакуум-закаток, несомненно, способствует лучшему сохра- 
нению витамина А в консервах. При производстве томатного сока 
потери каротина составляют 16—20% по отношению к исходному 
сьфью, причем дальнейшее хранение не вмзмвает значительного 
уменьшения каротина [84, 1948, №  10]. По нашим данньш, в про- 
цессе варки тсшатной массн в бадьях до 15%-ного содержания 
сухих в ет ес т в  в среднем разруш ается 10,7% каротина и 20% ли- 
копина.

Потери каротина в производстве томат-пастм в вакуум-аппа- 
рате с двутелой поверхностью нагрева составляли 10,1 — 12,6%, a 
ликопина — 10,2— 18,5%.

При бнстрой сушке на двухвальцовой вакуум-сушилке 30%-ной 
томатной пастм до 75—80% сухих веицеств нами установленн не- 
значительнме потери каротшна в пределах 1,5—2,7% и несколько 
более вмсокие потери ликопина. Однако при хранении таких бри- 
кетов каротиноидн заметно разрушаются. Кратковременная суш- 
ка при вьгсокой температуре дает меньшие потери витамина, чем 
длительная сушка при низкой температуре.

В абрикосах и сливах каротин при сушке разруш ается отно- 
сительно меньше, чем в томатах.

Окисление витамина происходнт при обжарке овошеп, при- 
чем корнеплодн, по опьиньш данннм, более стойки, чем другие 
овоши.

В производстве фаршированного перца небольшие потери ка- 
ротина наблюдаются лишь при обжарке, при стерилизации содер- 
жание каротина не уменьшается, но при хранении этих консервов 
в течение года теряется до 20% каротина по сравнению с его со- 
держанием в консервах после стерилизации.

Хранение пишевнх продуктоз при доступе воздуха способст- 
вует медленному окислению как провитаминов, так и витамина А. 
Лиш ь при хранении без доступа воздуха витамин А почтн не из- 
меняется, причем отсутствие света усиливает стойкость витами- 
на А.

В и т а м и н  Bi (тиамин), образуюшийся соединением двух 
гетероциклических вешеств — пиримидина и тиазола — является 
термолабильннм соединением, причем степень его распада при 
повмшении температурь 1 зависит от кислотности средн. Большая 
концентрация водороднмх ионов при прочих равньгх условиях 
благоприятно действует на стойкость витамина Bi. Так, при че- 
тнрехчасовом нагревании томатов при 100° С, pH котормх состав- 
ляет около 4,3, потерн витаминной активности равнн 20%, а при 
1 3 0 °С — 58%. Если же pH томатного сока довести до 7,9, то при
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прочих равннх условиях потери витамина Bi за час достигнуг 
20—30%, а при pH 10,9 уже в течение часа витамин Bi разру- 
шится полностью.

В пронзводстве томат-пюре потери витамина Bi достигагот 
79,1%. При консервировании зеленого горошка [84, 1948, №  10] 
бланшнровка приводит к потерям 13—36% витамина В ь стерили- 
з а ц и я — 29%, а последую тее хранение в н зн вает  до 33% потерь 
тиамина сравнительно с его количеством после стерилизации. 
Обшие потери тиамнна в производстве консервированной цветной 
капустн достигают 70%, фаршированного перца — не более 27%. 
О бнчная сушка плодов и о в о тей  не долж на очень резко менять 
витамннную активность продукта, если перед сушкой сьфье не 
подвергалось сульфитации. Во всех случаях необходимо помнить
о том, что витамин Bi растворяется в воде.

В и т а м и н  С — антицинготньгй фактор — по своей химической 
природе является прсизводньш уроновнх кислот, то есть одноос- 
ковннх кислот со свободной карбонильной группой.

Витамин С, иначе назмваемьш аскорбиновой кислотой, яв- 
ляется эндиолом лактона 2 или 3- кетогулоновой или /-галактоно- 
вой кислотн. Аскорбиновая кислота переходит в дегидроаскорби- 
новую кислоту по такой схеме:
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Обратимость приведенной реакции предопределяет значитель- 
ную роль витамина С в окислительно-восстановительннх процес- 
сах живого организма. Несмотря на обратимость реакции, аскор- 
биновая кислота частично разруш ается при хранении или консер- 
вировании витаминного сьфья, причем потери витамина С увели- 
чиваются при замедлении темпа технологического процесса или 
иарушении поточности производства. Разрушение витамина при 
обратимости реакции объясняется тем, что его восстановленная 
форма и дегидроформа обладаю т разной степенью стойкости. 
В то время как аскорбиновая кислота является теплоустойчи- 
вьш соединением, ее окисленная (дегидро) форма весьма неустой- 
чива и при .нейтральной реакции и 60° С разруш^ется практиче- 
ски полностью за 10 мин,  а при кипячении — почти моментально 
[11, т. II, вьтп. 3, 70]. Уменьшение pH повмшает содержание в про-
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дукте аскорбиновой кислотн. Благотворно действует отсутствие 
катализаторов-ферментов и солей тяж елн х  металлов (железа, 
меди). Таким образом, для большого сохранения витамина С не- 
обходимо вести технологический процесс так, чтобн аскорбиновая 
кислота в максимальной степени оставалась в восстановленном 
состоянии.

Необходимо такж е строго :соблюдать кондиции при приемке 
плодоовотного сьгрья. Плодм и овоши с повреждепной тканью 
(битме, мятне) бнстро теряют свою витаминную активность. 
Это происходит потому, что в условиях разрушенной ткани 
крайне ослабляется биохимическая реакция образования восста- 
новленной формм аскорбиновон кислотм и в продукте, таким 
образом, накопляется легко и необратимо распадаювдаяся даль- 
ше дегидроаскорбиновая кислота [11, т.П, вьш. 2]. Подобное яв- 
ление 'наблюдается такж е при переработке плодов и овогдей, 
богатмх окислительньши ферментами (листовме овоши, капу- 
ста, картофель, баклаж анм , яблоки и др .) .Чтобн  предотвратить 
значительное разрушение витамина С, необходимо в самом на- 
чале технологического процесса проводить инактивацию оксидаз 
путем бланшировки или сульфптации. Эта операция не требуется 
для сьгрья, бедного окислительньши ферментами и показьша- 
юшего потому значителькую стойкость в отношении витамина С. 
К такому сьфью относится черная смородина, цитрусовме пло- 
дн ,  томатн, перец, плодн шиповника и др.

Переходя к рассмотренига влияния некотормх процессов кон- 
сервного производства на сохраняемость витамина С, остановимсч 
гфежде всего на хранении. Особенно бнстро исчезает витамин С 
при хранении ягод, за.метно снижается содержание витамина и 
при хранении капустн. Кратковременное (около суток) хранение 
свежих томатов в холодильике (— 2°С) удлиняет их лежкость 
без порчи и способствует сохранению в них витамина С [Фельд- 
ман, 96, т. IX, вьт .  2].

Температура хракения и копцентраиия сухих веш.еств окази- 
вают значительное влияние на сохранность витамина С. При кон- 
центрации томатопродуктов в пределах от 7 до 27% сухих ве- 
шеств 'в течение 9 месяцев потери составляют при минус 2°С 
10,2%, при 18—2 2 ° С — 19,4% и при 37° С — 63,5%. Больш ая 
часть аскорбиновой кислотн разрушается в первьш период, когда 
интенсивно переходит кислород воздуха из незаполненного прост- 
ранства банки в продукт. В конце 3-го месяца хранения томатно- 
го сока кислород в незаполненном пространстве банки почти не 
обнаруживается.

В то же время количество углекислого газа возрастает: 46% 
до закладки на хранепие и 9,3% через 12 месяцев [96, т. 7], За  это 
же время количество аскорбиновой кислотьг с 23,3 м г %  пони- 
жается до 18,8 м г % ,  а после 4 лет хранения при 18—2 0 ° С состав- 
ляет 14,1 м г % .  Таким образом, даж е после длительного хранения
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томатньш сок является хорошим источником витамина С. При 
этом важно отметить, что даж е  небольшой период хранения при 
повмшенной температуре приводит к полному разрушению аскор- 
биновой кислотм и одновременно к ухудшению органолептиче- 
ских показателен качества продукта.

Нами установлено, что с повмшением концентрации томато- 
продуктов потери аскорбиновой кислотн при хранении значитель- 
но возрастают [96, т. 7], Чем вьш е концентрация томатопродук- 
тов, тем при более низких температурах необходимо их хранить, 
особенно при непродолжительном сроке хранения (Кротов).

Отрицательно влияет на сохранность в продукте витаминов 
наличие солей меди, каталитически ускоряюших окислительнме 
процессьь

Р аб о тн  В Н И В И  1 показнваю т сувдествование определенной за- 
висимости между содержанием меди в томатной продукции й сте- 
пенью сохраняемости в ней витамина С.

Применение холода для хранения плодоовоицнмх продуктов 
мало влияет на содержание витамина С. Заморожевньш в надле- 
жаш их условиях продукт почти полностью сохраняет первона- 
чальную витаминную активность, но значительное количество ви- 
тамина теряется при размораживании, когда нарушается струк- 
тура тканей и усиливается активность окислительннх ферментоз.

Влияние процесса квашения на витаминозность готового про- 
дукта зависит прежде всего от вида перерабатьтаемого  смрья. 
Так, в моченьгх яблоках, соленнх зеленнх томатах и огурцах ви- 
тамин С почти не содержится. Это связано, по-видимому, с тем, 
что при квашении этих продуктов нельзя создать бескислородную 
среду. В то же 'время отмечено, что квашеная капуста, особенно 
приготовленная на чистнх культурах бактерий, сохраняет вн- 
сокую витаминную активность, иногда до 100% первоначальной 
активности сьфья.

При варке плодов и ововдей содержание в них витамина С не- 
сколько уменьшается. В зависимости от природн сьфья, его сорта 
и условий обработки потери витамина С бьтаю т  разньши. Так, 
например, при варке картофеля и капустм потери достигают 50%, 
а при варке томатов можно сохранить большее количество вита- 
мина.

В условиях производства, однако, при уваривании томатной 
массн почти всегда присутствуют соли меди, которне способст- 
вуют частичному распаду аскорбиновой кислотн. Термическая 
обработка в течение 30 м и н  при 95° С в присутствии солей меди 
даж е  такого внсококислотного продукта, как апельсиновьш сок, 
приводит к разрушению витамина. Так, по нашим данньш, при 
содержании меди от 15 до 100 м г  на 1 кг  сока соответственно рас- 
падается от 8 до 27% аскорбиновой кислотн.

1 Всесоюзньж научно-исследовательский витаминиьш институт.
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Необходимо во всех случаях помнить о возможности перехода 
значительного количества аскорбиновой кислотн в отвар. Поэто- 
му при консервировании плодов и овоадей, богатьгх витамином С, 
целесообразно бланшировку водой заменить обработкой продукта 
паром. При водяной бланшировке зеленого перца теряется 35— 
40% аскорбиновой кислотм, в то время как при паровой бланши- 
ровке содержание 'витамина С уменьшается лишь на 5 —8%.

О п н ти  нашей лаборатории (Бонева) показали, что при блан- 
шировке айвм теряется до 40% витамина С. Необходимо такж е 
контролировать процесс мойки, чтоби он не служил источником 
невозвратннх потерь витамина.

Обшие потери витамина С в производстве томатного сока до- 
стигают 20%, томат-пюре — 35% и томат-пастм — 46—47%.

Н а стойкость витамина С при хранении консервов значительно 
влияет степень наполнения банок консервируеммм продуктом. 
Недостаточное наполнение увеличивает потери. На потери витами- 
ка С при стерилизации и хранении консервов сказьшает сушест- 
венное влияние величина вакуума при укупорке. Укупорка при 
вакууме около 500 мм  и внш е сопособствует сохранению вита- 
мина С. Наполнение стекляннмх банок при расфасовке в горячем 
виде следует производить так, чтобн расстояние от верхнего края 
банки до уровня продукта сосгавляла 5—6 мм,  а уровень продук- 
та в жестяной таре должен бьиь ниже бортов банки не более чем 
на 2 мм.

При сушке плодов и ововдей в  условиях, обнчннх д ля  сушиль- 
Hux заводов, антицинготная активность готового продукта в зна- 
чительной степени, а иногда и полностью исчезает. Предваритель- 
ная сульфитация сирья, повмшаюшая активную кислотность и 
инактивируювдая оксидазн, способствует уменьшению потерь ви- 
тамина. Нельзя забьшать, однако, что сернистьш газ  в н зн вает  
разрушение витамина R b а в некоторой степени и витамина А.

Упомянутме свойства витамина С указнваю т на возможность 
его сохранения в саммх разнообразньгх консервах. Богатьш 
источником витамина С могут служить консервьг из плодов и ово- 
вдей, в частности компотн, варенья, соки (изготовленньге на ап- 
паратуре из нержавеювдей стали) и другие консервьг Такой же 
вьтвод можно сделать в отношении всех витаминов, а потому конт- 
роль консервного производства в этой области имеет большое 
значение.

Д л я  определения витаминов в разнмх пивдевмх продуктах при- 
меняют химические и биологические методн. При анализе биоло- 
гическим методом используют свойство витаминов вм знвать  (при 
их недостаточном количестве или полном отсутствии) специфи- 
ческие заболевания (авитаминозн) у некоторнх животнмх. При 
биологических испьианиях отбирают наиболее чувствительнмх к 
недостатку данного витамина животннх. Д л я  определения вита- 
минов A, D и В2 подопьттньши животньши являются крмсм, для
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витамнна Bi — голуби или крмсм и для витамина С — морские 
свинкн.

Биологический метод может служить как для предупреждения 
заболевання, то есть бнть профилактическим, так  и для лечения 
уж е заболевшего от неудовлетворительной диеть 1 организма, то 
есть бьиь терапевтическим. Огштньш путем усанавливается ми- 
нимальная доза исследуемого продукта, достаточная для извлече- 
ния искусственно внзванного специальной диетой заболевания. 
Аналогично этому при профилактическом методе устанавливается 
минимальное количество продукта, при приеме которого (вместе 
с другими необходимьши ингредиентами пиши) не обнаружи- 
вается болезненнмх явлений. Это количество пишевнх продуктов 
соответствует биологическим единицам отдельннх 'витаминов. 
К аждое исгштание проводится на 6—8 животньгх.

О сновньум недостатком биологических методов, не позволяю- 
шим применять эти методн при заводском контроле производства, 
является их длительность. В зависимости от природм витамина и 
внбранного метода одно биологическое исгштание над группой 
животнььх продолжается 20— 25 дней и более. Более подробно 
биологические методн описанн в специальнмх руководствах, на- 
пример Букина.

Остановшмся подробнее на гораздо более бнстрнх химических 
методах анализа. Однако не для всех витаминов мн в настояшее 
время располагаем отвечаюшей нашим целям методикой. С T04Kii 
зрения контроля производства интерес представляют методн оп- 
ределения витамина С, провитамина А (каротина) и витами- 
на B|.

О П РЕ Д Е Л Е Н И Е  ВИТАМИНА С

Химнческие методн определения аскорбиновой кислотм осно- 
вань! на ее редуцируюших свойствах. Приведенная вьш е реакция 
окисления витамина С может бьиь визвана  молибденовольфра- 
мофосфорной кислотой (Бессонов, 1921), йодньш раствором и 
2,6-дихлорфенолиндофенолом (Тильманс, 1932). Метод Тильман- 
са позволяет получить близкие к биологическим исгштаниям ре- 
зультати, поэтому над усовершенствованием и упрошением его 
методики продолжают работать и в настоявдее время.

Индофенольньш реактив в применяемнх условиях имеет си- 
нюю окраску. После окисления аскорби'новой кислотн 2,6-дихлор- 
фенолиндофенолом (натриевая соль) последний восстанавли- 
вается и переходит в бесцветное лейкосоединение. Реакция вос- 
становления окрашенной формм индикатора изображается тақи- 
ми формулами строения:

CH CH CH CC1
О - С<^ ^>C=N—C<f_____^CONa-------

CH CH CH CCI
О кпсленная ф орм а (снннй цвет)
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СН СН CH CC1

Ч с —N—C<f
'X I

V o N a
CH

Восстановленная форма (бесЦветиая)

Д л я  установления условий анализа необходимо помнить, что 
индофенол является такж е ацидиметрическим индикатором и 
дает евде один вид цветнмх реакций. Интенсивно синюю окраску 
он имеет лишь в шелочном интервале (pH 14—7) концентраций 
водородннх ионов и до pH 5. В интервале pH 5—4 он имеет про- 
межуточную фиолетовую окраску, а при pH меньше 4 переходит 
в розовьш цвет. Исследуемьш раствор аскорбиновой кислотм тит- 
руют раствором индофенола при pH немного больше 5, то есть в 
такой среде, где индофенол до самого момента обесцвечивания 
сохраняет синий цвет. 1Делочная и нейтральная реакция анализи- 
руемнх внтяж ек  непригодна. В шелочном растворе витамин С 
крайне лабнлен, и разрушаювдее действие кислорода воздуха 
проявляется в этих условиях особенно энергично.

Окисление аскорбиновой кислотн индофенолом проводят в 
нейтральной среде (pH 7) в атмосфере азота (может бьиь заме- 
нен углекисльш газом), препятствуювдего неблагоприятному 
влиянию кислорода воздуха.

Необходимо отметить, однако, что погрешности возможнн и 
вследствие других причин. Например, присутствуюшие во многих 
объектах плодоовотного сьфья посторонние редуцируюшие ве- 
вдества (полифенолм, глютатион, цистеин, двухвалентнме ионн 
железа  и олова и др.) реагируют с индофенолом и в результате 
получаются увеличеннме показатели для аскорбиновой кислотьи 
такие результатм полученм при анализе ряда сортов яблок, слив, 
брюквьт и др ч^то обстоятельствп необходимп огпбеннп иметь 
в виду при исследовании консервированнмх продуктов, так как 
вмсокая температура способствует образованию из углеводов 
производннх, восстанавливаюш,их кндофенол. Эти вешества нног- 
да назнваю т редуктонами.

Известнн случаи, когда при анализе получаются уменьшеннне 
количества аскорбиновой кислотьг. Это связамо с тем, что вита- 
мин С находится в двух формах: гидроформе и дегидроформе. 
Чем больше в объекте исследования будет дегирдроаскорбиновой 
кислотм, тем меньше результат анализа. Погрешность в резуль- 
тате уменъшения аскорбкновой кислотм особенно значительной 
б ь т а ет  при анализе сьфья, богатого активньши окислнтельнь 1 .ми 
ферментами (капуста, картофель).

Необходимо отметить такж е возможность наличия в расги- 
тельнмх и животннх объектах витамина С в связанной форме 
(аскорбингена), определяемой титрованием лишь после кислотно- 
ro гидролиза.
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Некоторме ученме уточняли индофенольньш метод, чтобм уст- 
ранить указаинне недостатки и, кроме того, улучшить условия 
анализа таких окрашеннмх продуктов, как  виш-ня, малина и др. 
Д ля  полнотн извлечения витамика С из исследуемого объекта в 
его редуцируюшей гидроформе рекомендуют применять горя- 
чую разбавленную кислоту (метод применения описан ниже), ко- 
торая разрушает растительпме клетки, что ускоряет экстракцию 
витамина. Кроме того, в некоторнх случаях целесообразно приме- 
нять сероводород для восстановления витамина С из его обрати- 
моокисленноп формм в обнчную гидроформу. Титрование, по 
многим данньгм, целесообразно вести в нейтральной и в сильно 
кислой (pH 2,5) среде, так как в этих условиях 2,6-дихлорфенол- 
индофенол является более специфическим окислителем и меньше 
редуцируется посторонними вешествами. В момент окончания тит- 
рования вместо синей появляется розовая окраска, внзванная из- 
бнтком индофенола, или происходит обесцвечивание окраски при 
титровании отмеренного объема реактива исследуемнм раствором. 
Недочетн метода Тильманса в значительной степени устранягатся 
в методах Букина, Девятнмна и Дорошенко [18, 1936, №  5], поло- 
женньгх в основу стандартного метода.

Предложен метод устранения влияния посторонних восстанав- 
ливаюших веш,еств путем конденсации их с формалином и после- 
довательного проведения 3 титрований при разннх  концентрациях 
формалина и соответствуюш.их концентрациях водородннх ионов 
[70]. Находит применение также оригинальньш метод определеиия 
витамина С при помоици 2,4-динитрофенилгидразина, даюшего с 
окисленной формой аскорбиновой кислотн окрашенньге продуктм, 
определяемне количественно [2],

Заслуживает внимания также упрошенная методика определе- 
ния витамина С в кон-сервах (описана ниже), предложенная Все- 
союзньш научно-исследовательским витаминннм институтом для 
растительнмх продуктов с мальш содержанием дубильнмх ве- 
шеств.

При расчете во всех случаях необходимо помнить, что окисле- 
ние аскорбиновой кислотьг 2,6-дихлорфенолиндофенолом не прохо- 
дит стехиометрически. Ha 1 молекулу аскорбиновой кислотн фак- 
тически при титровании тратится не 1, a 2 молекулм индофенола 
или близкое к этому количество. Это явление напоминает систему 
гидрохинон — XHHOiH, назнваемую  хингидроном и являю тую ся  по- 
лувосстановленньш-полуокисленннм соединением. Эмпирически 
наблю даемне соотношения аскорбиновой кислотн и индофенола 
указьтаю т, что 1 м г  аскорбиновой кислотм соответствует 11,4 м л
0,001 н. раствора 2,6-дихлорфенолиндофенола.

Отбор средней п р о б н П р а в и л ь н о с т ь  отбора средней пробн 
определяет точность получаемнх результатов; поэтому следует

1 Публикуемая пропись составлена во ВНИ И КО П е.
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строго придерживаться рекомендуемнх ниже приемов в отборе 
средней пробн для исгштуемнх объектов.

1. С н р ь е .  Из средней пробн в количестве около 2 кг  внделя- 
ют 300—500 г для среднего образца.

В зависимости от вида смрья средней образец  внделяю т сле- 
дуюшим образом:

а) зеленьш горошек, черная смородина и подобнне им объек- 
Tbi —  из разнь1Х мест средней пробн, отобранной до мойки и рас- 
пределенной тонким слоем на столе, отбирают шебольшое количе- 
ство сьфья и помешают его в банку; из среднего образца для оп- 
ределения 'витамина С отвешивают на технохимических весах 
20— 30 г навески;

б) косточковме плодм — из средней пробн отбирают средний 
образец в виде половинок (без косточек), внрезанннх  по возмож- 
ности из большого числа плодов шпателем или ножом, изготов- 
ленньш из неокисляюшегося металла (хромированная, нержавею- 
шая сталь и т. п.); средний образец бнстро растирают в форфоро- 
вой ступке до однородной массн, из которой берут навеску так же, 
как бнло указано в предндушем пункте;

в) шпинат и т а в е л ь  — среднюю пробу, внделенную из очишен- 
ного сьфья перед мойкой, грубо измельчают .ножом, изготовленньш 
из неокисляюшегося металла, тшательно перемешивают и из раз- 
ннх мест отбирают средний образец; вмделенное количество сьфья 
бьгстро и тшательно нзмельчают ножом и после перемешивания из 
образца берут навеску 20—30 г;

r)  томатн, спаржа, перец, грецкий орех, цветная капуста — из 
средней пробн, виделенной перед мойкой из очишенного сьфья, в 
виде цельннх плодов, ростков или соцветий или в виде четверти- 
нок, в зависимости от размеров, отбирают средний образец путем 
внрезания продольннх частей; средний образец бмстро и тшатель- 
но нзмельчаю! нижим из неокисляютегося металла, перемешива- 
ют и после этого отбирают навеску 20—30 г.

2. Г о т о в н е  п р о д у к т н .  При отборе среднего образца и 
взятии навески для определения витамина С в гоговмх продуктах 
производят следуюшее:

а) в среднюю пробу отбирают по обвдим правилам 3—5 бамок 
суточной вьфаботки;

б) для определения содержания витамина С в консервах с не- 
однородной твердой частью («Перец фаршированннй», «Томать 1 
фаршированньге» и т. п.) заливку консервов сливают в чашку, со- 
держимое банки бнстро пропускают через мясорубку, задерж ав- 
шиеся в ней части извлекают, бнстро измельчают ножом или нож- 
ницами и присоединяют к обшей массе образца; после ттат е л ь -  
ного перемешивания отвешивают 20—30 г навески;

в) при исгштании о в о т н н х  натуральнмх консервов и компо- 
тов жидкость сливают и определяют отдельно вес жидкой и твер- 
дой частей консервов; твердую часть содержимого банки полно-
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стью преврашают в однородную массу, из которой отбирают на- 
веску в 20—30 г (при исследовании зеленого горошка предвари- 
тельного измельчения не производят). В консервах указанного 
типа витамин С, как правило, определяют в твердой части; при 
установлении потерь витамина С при производстве этих консервов 
необходимо определять содержание витамина С и в жидкой ча- 
сти, учитьтая  при расчетах весовое соотношение обеих частей 
консервов;

г) при определении витамина С в варенье образец подготов- 
ляют различно, в зависимости от вида варенья. Так, например, при 
анализе варенья из черной смородиньг пссле тшательного переме- 
шивания содержимого банки непосредственно берут соответствую* 
шие навески (20—30 г); при анализе варенья из кизила, грецкого 
ореха и т. п. необходимо предварнтельно отделить плодм от 
сиропа, определить весовме соотношения, ззтем из каждого плода 
или не менее чем из полсвинм всех плодов вмрезать части (чет- 
вертинки или половинки); твердую часть измельчить и смешать 
с сиропом в том же весовсм соотношекии, какое бнло в варенье; 
из обшей масси после ттательного  перемешивания берут навески 
по 30—50 г \

д) для пюреобразньгх продуктов (шпинат-пюре, томат-паста ц 
т. п.) и соков из внделенного среднего образца берут навески по 
20—30 г после тшательного размешивания.

3. П р о б н, отобраннме на отдельнмх стадиях технологическог 
го процесса, подготовляют для определения содержания витамина 
С (см. пункт 1 или 2) в зависшмости от того, в каком виде и со,- 
стоянии данннй продукт находится в той или иной стадии процес,- 
са. Например, пробу бланшированного шпината подготовляют так 
же, как пробу сьгрья, пробу фаршированного перца после эксгау- 
сти рован ия— как пробу готового продукта. Все операции по под- 
готовке среднего образца и взятия навески долж нн производиться 
как можно бнстрее.

Основной метод

Навески жидких продуктов и продуктов густой консистенции 
разводят 5%-ной уксусной кислотой в мерной колбе на 50— 100 м л  
до метки и получают первоначальньш раствор. При малом содер- 
жании аскорбиновой кислотн (до 20 м г % )  разводят уксусной кис- 
лотой без мерной колбьг, беря ее в соотношении 1 1 или больше 
к весу навески.

При исследовании нежидких продуктов навеска образца пере- 
носится в ступку с 5— 10 г промьттого, прокаленного, не содержа- 
Luero железа кварцевого песка (лучше стеклянного порошка) при 
помошн 5%-ного раствора уксусной кислотн, взятой в кратном 
количестве по отношению к навеске продукта. Прибавление песка 
производится только для трудно растираемих объектов. После ра-
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стирания в ступке (уксусная кислота должна покрмвать поверх- 
ность 'навески продукта) оставляют настаиваться 10 м и н  и затем 
содержимое ступки переносят в мерньш цилиндр или стаканчик и 
доводят объем 5% -ньш раствором уксусной кислотм до 50— 100 мл.  
Получают «первоначальньш экстракт». 10 м л  первоначального рас- 
твора или экстракта при малом содержании витамина С (20 мл )  
вносят пипеткой в коническую колбу или центрифужньш стакан- 
чик емкостью 60—80 м л  и прибавляют туда при легком встряхи- 
вании ввиду возможности пенообразования 0,4 г (при 20 м л  0,8 г) 
х. ч. углекислого кальция, что доводит pH раствора до 5. Затем  
прибавляют 5 м л  (10 м л )  5%-ного раствора уксуснокислого свин- 
ца, взбалтшвают и тотчас же центрифугируют в течение 1—2 м и н  
или фильтруют через заготовленньш складчатьш фильтр. При ма- 
лом содержании аскорбиновой кислотм лучше употреблять без- 
зольнне фильтрн.

1 — 10 м л  (в зависимости от содержания витамина С) центри- 
фугата или фильтрата вносят в 2—3 конические колбьл (для па- 
раллельннх определений), куда заранее било  налито no 1 м л  
2%-ного раствора соляной кислотьл и водн до объема 15 м л  (pH 
около 3—4). В мутную или окрашенную жидкость можно добавпть 
водн (до 30 м л ) .

Если обработка уксуснокисльш свмнцом не удалила всех пиг- 
ментов, титрование краской затруднено, можно увеличить коли- 
чество 5%-ного раствора уксуснокислого свинца и соответственно 
углекислого кальция в 2, 3 и 4 раза. В особо затруднительннх слу- 
чаях при наличии интенсивной природной окраски продукта при- 
меняют обработку центрифугата или фильтрата сероводородом 
(методика описана ниже).

Содержимое колбм при легком взбалтавании  титруют из ми- 
кробюретки 0,001 н. раствором 2,6-дихлорфенолиндофеноДа до по- 
явления розового окрашивания, уаерживаюшегося 0,5— 1 мчч.  
Окончание титрования проверяется eme добавлением 2 контроль- 
Hbix капель 2,6-дихлорфенолиндофенола, которме долж нн  усилить 
окраску раствора. Из 2—3 параллелькнх определений, отличаю- 
шихся между собой на 0,03—0,04 мл,  внчисляют среднее.

Д ля  того чтобм другие восстанавливаюш.ие вешества анализи- 
руемого продукта не прореагировали с 2,6-дихлорфенолиндофе- 
нолом, титрование *не должно продолжаться более 2 мин,  и поэто- 
му объем краски на одно титрование должен 'находиться в преде- 
лах 1—2 мл.  Если при первом титровании расходуются другие 
количества индикатора, можно брать для титрования меньшие 
количества жидкости или соответственно разбавить первоначаль- 
ньш раствор.

Из полученного средлего числа миллилитров краски, израсхо- 
дованного на титрование, внчитают поправку «слепого» опнта на 
реактивм, которая при обвдем объеме 15 м л  обнчно равна 0,04— 
0,06 мл.
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Содержание (х ) аскорбиновок кислотм в продукте в м г %  (мг  
на 100 г) вьшисляют по формуле:

_  V^FV^V,-0,088-100 
*  “  V3gV,

где: V y— число миллилитров раствора 2,6-дихлорфенолиндофе- 
нола, пошедшего на титрование за вьшетом поправки 
на слепой опнт;

Ғ  — поправочньш коэффициент нормальности 0,001 н. рас- 
твора краски;

V 2 — объем, до которого доведена навеска при прибавле- 
нии экстрагируюшей жидкости, в м л ;

Vs — объем анализируемой жидкости, взятой для титро- 
вания;

g  — навеска в г или объем в мл\
V t — объем первоначального раствора (или экстракта),  

взятого для анализа после прибавления уксуснокис- 
лого свинца (15 м л ) \

У5 — объем первоначального раствора (или экст р а к т а ) , взн- 
того перед обработкой уксуснокисльш свинцом (10 м л ) ;

0,088— количество аскорбиновой кислотн, соответствуюшее 
1 м л  точно 0,001 н. раствора 2,6-дихлорфенолиндофе- 
нола, в мг.

При применении вторичного разбавления первоначального рас- 
тпора или экстракта в числителе проставляется соответствую- 
ший множитель. В большинстве случаев вместо в множителе 
и V5 в знаменателе можло в множителе поставить 1,5 (15: 10) или 
соответственно другую величину.

П р и г о т о в л е н и е  р а б о ч е г о  р а с т в о р а  2 , 6 - д и х л о р -  
ф е  н о л и н д о ф е н о л а и у с т а н о в л е н и е  е г о  т и т р а. 0,2 г 
краски переносят в мерную колбу на 1 л,  прибавляют 600 м л  ди- 
стиллированной водм, энергично взбалтнваю т 10 м и н  и оставляют 
для растворения на ночь. Затем раствор фильтруют и доводят 
водой до метки. Раствор годен для анализа в течение 7 дней и 
хранить его необходимо в темноте. При приготовлении раствора 
можно применять буферную смесь N a2H P 0 4-2H 20 и K H2P 0 4c p H  
около 7.

Установку титра и проверку его (ежедневно) чавде всего про- 
изводят по соли Мора. Сначала готовят 0,1 н. раствор соли Мора 
[(N H 4) 2S 0 4 • FeSO,(] • 6Н20  на 0,005 н. растворе H 2S 0 4 (3,93 г соли 
на 100 м л ), затем готовят 0,01 н. раствор путем разведения 1 10, 
титр раствора соли Мора устанавливается по 0,01 н. раствору 
K M n 0 4 (проверяется раз в 3—4 недели), а титр последнего — по 
шавелевокислому натрию (аммонию) или шавелевой кислоте по 
обвдепринятой методике.

О п р е д е л е н и е  т и т р а  2,6-д и х л о р ф е н о л и н д о ф е- 
н о л а .  В коническую колбу наливают 10 м л  раствора краски, а в
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микробюретку 0,01 н. раствор соли Мора. К растзору 2,6-дихлор- 
фенолиндофенола прибавляют 5 м л  насншенного раствора вдаве- 
левокислого аммония (или натрия) и титруют, пока синяя окраска 
раствора не перейдет в четкую соломенно-желтую.

Поправку >на титр краски рассчитьтаю т по формуле:

Р _  VXK 1 0  

“  ’

гд е :  Vj— число миллилитров соли Мора, пошедшее на титрова- 
ние краски;

К — коэффициент нормальности соли Мора;
10 — коэффициент пересчета на 0,001 н. раствор краски;
V 2— количество взятого раствора в мл.

С ероводородннй метод

Применение этого метода является обязательньш, когда нме- 
ются оонования ожидать в образце наличия заметннх количеств 
дегидроаскорбиновой кислотьк Появлению этой формм витамина 
С способствует нагревание (все консервн) и длительное хранение 
продукта. Заведомо известное содержание многих других редуци- 
руюших и, как указьтвалось, красяших вешесгв также может бмть 
удалено сероводородом. Параллельное определение этим и обнч- 
ньш методами необходимо такж е  при исследовании новшх неиз- 
вестннх видов сьгрья или готовой продукции, а также при анали- 
зах многих видов свежих плодов и овотей , богатнх окислитель- 
ньгми ферментами. При исследовании консервов сероводород 
удаляет из анализируемого продукта соли олова и некоторнх дру- 
гих тяжельгх металлов. Этот метод в специальной модифнкации 
(см. ниже) применяют при апалнзс пекотормх сульфитированннх 
продуктсв.

Ход анализа вплоть до обработки первоначального раствора 
или первоначального экстракта углекисльш кальцием, уксусно- 
кислмм свинцом и центрифугирование или фильтрация жидкости 
проводятся, как описано внше. Через фильтрат или центрнфугат 
пропускают довольно бмстрьш ток сероводорода до полнотьг осаж- 
дения сернистого свинца (5 м и н ) .  Энергичное взбалтнвание рас- 
твора способствует полноте осаждения сернистого свинца. Вьшав- 
ший осадок отфильтровнвают и через прозрачньш бесцветньи! рас- 
твор пропускают ток углекислотьг до >полного удалення серово- 
дорода, что проверяется бумажкой, смоченной раствором уксусно- 
кислого свинца. При неполноте его удаления затягивается окон- 
чание титрования.

Титрование 2-6-дихлорфенолиндофенолом и внчисленне ре- 
зультатов анализа производится по формуле, прнведеиной 
внше.
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Все определение витамина С, начиная от взятия среднего об- 
разца, долж но продолжаться не более часа и не должно прово- 
диться на прямом солнечном свете. Ранее  описанньш основной ме- 
тод и его моднфикация с применением сероводорода в соответст- 
вии с ГОСТом являются арбитражньши.

Сероводородньш метод применим такж е при анализе сульфиги- 
рованного сушеного картофеля и других сульфитированннх про- 
дуктов.

10 г измельченного сушеного образца переносят в ступку, до- 
бавляют 10 г  стеклянного порошка и тшательно растирают с 
5%-нь1м раствором уксусной кислотн, взятой по отношению к 
навеске не менее чем в 10-кратном размере. После настаивания 
производят центрифугирование экстракта в течение 10— 15 мин.  
В крапнем случае экстракт может бнть отфильтрован.

Из полученнмх обмчно мутннх растворов берут по 20 м л  и по- 
следовательно прибавляют 1,6 г углекислого кальция и 20 м л  
5 % -won) раствора уксуснокислого свинца. После нового одно- 
двухмннутного центрифугирования или фильтрования в жидкость 
пропускают бнстрьш ток сероводорода при энергичном взбалти- 
ванмп. Дальнейший анализ производят, как описано при серово- 
дородном методе.

Ускоренний метод

Навеску снрья или консервированного продукта в тарирован- 
ном стаканчике бнстро заливают 50 м л  раствора 4%-ной соляной 
кислотн. Такую пробу сразу или не более чем через 10— 15 м и н  
переносят в фарфоровую ступку, кислоту сливают в цилиндр на 
100 мл ,  а навеску растирают до полной однородности, прибавляя 
понемногу кислоть 1 из цилиндра. Затем  содержнмое ступки пере- 
носят в тот же цилиндр, см ьтая  остатки кислотм водой, и доводят 
цилиндр водой до метки. Полученную внтяж ку  анализируемого 
продукта в 2%-ной соляной кислоте бнстро отфильтроБнвают и 
титруют краской.

При трудно растираемнх объектах можно навеску смешать с 
2—5 г кварцевого песка, хорошо промнтого и прокаленного, или 
стеклянной пудрн. В этом случае к полному объему внтяж ки  в 
цилиндре добавляют водм из расчета 0,35 г на 1 г взятого песка.

При анализе жидкого материала (например, сока), его раз- 
бавляют прямо в цилиндре соляной кислотой из расчета ее конеч- 
ной концентрации — 2%.

Д ля  титрования берут пипеткой, в зависимости от ожидаемого 
содержания аскорбиновой кислотьг или пробного титрования, 1 — 
Ю м л  вьияжки, вносят в 2—3 конические колбм (объем 50—
10 м л ) ,  в которьге заранее налито no 1 мл 2%-ного раствора HC1 
и водь! из расчета о б т е г о  объема 15 мл.
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Титрование 0,001 н. раствором 2,6-дихлорфенолиндофенола про- 
кзводят до не исчезаювдего 0,5— 1 м и н  устойчивого розового окра- 
шивания.

Навески, разведения и объем вмтяжки на титрование должнм 
бмть так подобранн, чтобн, как уже отмечалось, объем краски на 
каждое титрование находился в пределах 1—2 мл .

При расчете учитнвают, что 1 м г  аскорбиновой кислотн соот- 
ветствует 11,4 м л  0,001 н. раствора краски, a 1 м л  такой краски 
отвечает 0,088 мг  аскорбиновой кислотн.

Содержание аскорбиновой кислотн х  в м г %  определяют по 
формуле:

пҒ■100-0,088-100
Х = ------------------------------ ,

а р

где:  п — число миллилит.ров краски, пошедшее на титрование (без 
слепого опнта);

Ғ — фактор перевода краски на точно 0,001 н.; 
a — число миллилитров пробн на титрование; 
р — навеска в г или объем продукта в мл.

М етод для продуктов с интенсивной природной окраской

Навеску средней пробм сьфья или консервов в количестве 20— 
30 г переносят в ступку при помоши 1%-ного раствора ж-фосфор- 
ной (или соляной) кислотм. Туда же добавляют 5— 10 г  промьио- 
го, прокаленного, не содержашего железа кварцевого песка или 
стеклянного порошка. Навеску тт ат е л ьн о  растирают до получения 
однородной массм. При растирании необходимо следить, чтобьт 
навеска образца б нл а  хорошо смочена ж-фосфорной (или соля- 
ной) кислотой. Растертуга массу количественно переносят в мерннй 
цилиндр и объем смеси диводят до 1 0 0 0  м л  1 % - h l i m  раствором 
употребляемой кислотьг. Содержимое цилиндра твдательно пере- 
мешивают и центрифугируют или бнстро фильтруют через 
вату.

Определенмое количество фильтрата, содержавдего от 0,01 до 
0,1 мг  аскорбиновой кислотм (обнчно 1— 2 м л ) ,  п о м етаю т  в ши- 
рокую пробирку. Несколькими каплями 0,8 н. едкого натра дово- 
дят pH взятого объема исследуемой внтяж ки  до 4. Затем  в про- 
бирку добавляют 1 м л  фосфатно-цитратного буферного раствора 
с pH, равньш 4.

Такой буферньш раствор получают смешиванием 100 м л  рас- 
твора лимонной кислотм (1,92 г ) и 60 м л  раствора N a 2 H P 0 4 
(2,136 г ) .  Содержимое пробирки перемешивают, добавляю т 
6 м л  раствора 2,6-дихлорфенолиндофенола (12 мг  на 200 м л  
водьг), бнстро перемешивают и сейчас же в пробирку добавляют 
из бюретки 10 м л  перегнанного ксилола. Эту операцию проводят 
не более 15—20 сек.  Затем  пробирку закрнваю т резиновой проб-
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кой и сильио встряхивают в течение 10 сек. Пробку предваритель- 
но кипятят последовательно в растворе тел о ч и  и воде. После 
встряхивания пробирки оставляют на 10— 15 м и н  до полного раз- 
деления слоев и просветления слоя ксилола, окрашенного в розо- 
вьш цвет, интенсивмость которого зависит от избнтка индофено- 
ла, не восстановленного аскорбиновой кислотой.

П араллельно ставят контрольннй опнт. В пробирку вносят в 
такой же последовательности все указа'ннме реактивм, но вместо 
исследуемой вмтяжки вливают такой же объем 1%-ной употреб- 
ляемой кислотн, а вместо 6 м л  индофенола берут только 3 мл.  От- 
стоявшийся прозрачннй слой ксилола из каждой пробирки (опнт- 
ной и контрольной) сливают в две другие сухие пробирки и срав- 
нивают интенсивность получавшейся окраски со шкалой. Эти две 
пробирки должньг бьиь точно такими, как пробирки шкалм.

Окраска индофенола в кпслоте стабильна в течение нескольких 
часов. Сравнение окраски испьгтуемой внтяжки с окраской стан- 
дартиого ксилольного раствора, полученной при контрольном огш- 
те, хсрошо производить при п о м о ти  колориметра.

Пример. Предположим, что окраска контрольной пробирки соответствует 
окраске пробирки .N° 3 (см. ш калу), это значит, что 3 мл раствора индофенола 
могут окислить 0,08 мг аскорбиновой кис.потм, a 6 мл, взятнх в опьттной про- 
бмрке, — 0,16 мг аскорбиновом кнслотм. Если в этом случае окраска опмтной 
пробирки соответствует пробирке Л1» 7 шкальг, то избьиок невосстановлснного 
индофенола соответствует 0,04 мг аскорбиновой кислотн. Таким образом, во 
взятом объеме исследуемом внтяж ки содержится 0,12 мг (0,16—0,04) аскорбн- 
новой кислотм.

Количество аскорбиновой кислотм х  в мг%  определяют по 
формуле:

0 ,12Л/ • 100 X - ---------------- ,
ар

гд е :  N — обший объем внтяж ки  (100 м л ) \
a — объем внтяжки, взятьш для определения (1—2 м л) ;  
р — навеска в г или объем жидкого материала в мл.

П риготовление ш калм

Н ео б х о д и м м е р еак ти ви . 1. Б у ф е р н н й  р а с т в о р  (хлористнй 
к а л и й — соляная кислота) приготовляют растворением 14,912 г  
KC1 в 1 л  дистиллированной водьт и добавлением в раствор соли 
30 м л  0,1%-ного раствора соляной кислотьг, pH такого раствора 
должно бнть 3,2 и на 50 м л  раствора должно бьгть израсходовано 
0,43 м л  точно 0,1 н. раствора едкого натра.

2. Р а с т в о р  м е т и л о р а н ж а  — в 500 м л  буферного раствора 
хлористьш к а л и й —• соляная кислота растворяют 5 м г  перекри- 
сталлизованного метилового оранжевого.

Ш кала приведена в табл. 21.
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Т а б л и ц а  21

Шкала

Номера
пробирок

Состав окрашенного 
раствора каж дой  

пробирки

Количество 
аскорби- 

новой 
кислотьк 
соответ- 

ствуюшее 
окраске 
раствора 
при 6 мл  
раствора 

индофенола

Номера
пробнрок

Состав окрашенного 
раствора каждой 

пробирки
Количество

аскорбиновой
К Н С Л О Т Ь !.

соответству- 
югцее окраске 

раствора 
при 6 мл  
раствора 

нндофенола

буферньш
раствор

КС1-НС1

раствор 
метилового 
оранжевого

буферний
раствор

KC1-HC1

раствор
метиловогс

оранжевого

1 10 2,5 0,1 6 10 7 ,0 0,05
0 10 3 ,3 0,09 7 10 8 ,0 0,04
3 10 4 ,2 0,08 8 10 9 ,0 0,03
4 10 5,1 0,07 9 10 10,0 0,02
5 10 6 ,0 0,06 10 10 11,0 0,01

Определение витамина С в сульфитированнмх продуктах
(по Девятнину и Грунт)

Навеску сульфитированного продукта измельчают в ступке, 
растирают с кварцевьш песком (или стеклянньш порошком) и 
2%-нь1.м раствором соляной кислотн, взятой в 25-кратном количе- 
стве по отношению к навеске.

В ьияж ку  переносят в колбу, снабженную пробкой с двумя от- 
верстиямн; через од;но из них проходит трубка, опушенная в жид- 
кость и соединенная с источником углекислотн.

Н а стенке колбьг делают отметку, соответствуюшую объему 
ььпяж ки  ь килбе, через систему пропускают ток углекислотн и 
одновременно нагревают содержимое колбн до кипения, периоди- 
чески взбалтьгвая. По прошествии 3— 5 м ин  кипячения из колбьт 
отбирают пробм жидкости для определения в ней SO 2 , способного 
восстанавливать индофенол.

Д ля  проверки исследуемую внтяж ку  нейтрализуют по лакмусу 
10%-ннм раствором КОН. 5 капель жидкости п о м етаю т  на фар- 
форовую пластинку, туда же добавляют 1 каплю водного раство- 
ра малахитового зеленого (1 2000), которьш в присутствии SO 2  
дает бнстро исчеэаюшую голубую окраску. В случае положитель- 
ной реакции на S 0 2 жидкость продолжают кипятить и через не- 
сколько минут вновь производят проверочную реакцию.

После удаления S 0 2 систему разъединяют, содержимое колбн 
охлаждаю т под струей водопроводной водм, вмтяж ку доводят 
2%-ной соляной кислотой до исходного объема и в дальнейшем 
определяют витамин С, как описано в уточненном упрош,енном 
методе.
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При анализе интенсивно окрашенннх продуктов для возмож- 
ности титровалия объем титруемой жидкости увеличивают с 15 до 
30 мл.  Если же и после этого титрование не облегчается, то про- 
дуктм обрабатьшают сероводородом либо увеличивают вдвое, 
втрое или д аж е  вчетверо количество добавляемого уксуснокисло- 
го свинца и соответственно количество углекислого кальция. 
В этом случае при расчете коэффициент К,  обмчно равньш 1,5, 
переходит соответ-ственно в 2; 2,5; 3.

При анализе сушеннх сульфитированннх продуктов навеску 
переносят в ступку, где растирают ее с '10 г стеклянного порошка 
и постепенно прибавляемьш не менее чем в десятикратном разме- 
ре 5%'Ньш раствором уксусной кислотьк После настаивания эк- 
стракт центрифугируют (10 м ин  и более) илн фильтруют. Из цент- 
рифугатов или фильтратов, обмчно очень мутннх, берут по 20 м л ,  
прибавляют последовательно 1,6 г химически чистого углекнслого 
кальция и 20 м л  5%-ного раствора уксуснокислого свинца. После 
центрифугирования в течение 1—2 м и н  или фильтрования раствор 
обрабатьшают сероводородом и далее поступают, как описано 
вмше.

М о д и ф и к а ц и я  д л я  с у ш е н н х  п р о д у к т о в .  Исследуе- 
мь!Й объект экстрагируют 5%-ной лг-фосфорной кислотой. Навеску 
берут из расчета, чтобн количество витамина С в вмтяжке бьшо в 
пределах 0,04—0,1 мг. Экстракт фильтруют и сохраняют в темно- 
те.

При исследовании несульфитированннх продуктов л(-фосфор- 
ную вьияж ку можно просто титровать 2,6-дихлорфенолиндофено- 
лом.

При исследовалии сульфитированнмх продуктов внтяж ку  под- 
кисляют 50%-ной серной кислотоқ и обрабатнваю т формальдеги- 
дом, концентрация которого должна в конечном итоге составлять 
4% . После восьмиминутного стояния раствора последний титруют 
обнчньш способом.

Сернистме соединения вступают в реакцию с формальдегидом 
и не влияют на редуцирую тую  способность аскорбиновой кислотн 
в кислнх растворах.

О П РЕ Д Е Л Е Н И Е  ПРОВИТАМИНА А (КА РОТИН А) В РАСТИТЕЛЬНЬ1Х
ПРОДУКТАХ

Д л я  определения каротина (С40Н 5 б) любььм из сушествуюшнх 
методов необходимо прежде всего внделить каротин из анализи- 
руемого объекта и освободить его от разнькх примесей.

Наиболее распространенньш, биологически наиболее иенннй 
p-каротин в отличие от других провитаминов А имеет вместо одно- 
го два |3-ноновь1Х кольца и может дать в организме две молекульг 
внтамина А.
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Н3С сн3
\ /с СНз сн3

с—сн=сн—с=сн—сн=сн—с = сн —с н -

НзС^^С-СНз
сн„

сн, сн,
\ /с

СНз СНз Н з С - С ^ -  сн2 
сн.

(З-Қаротин

Извлечение и очистка каротина состоит из ряда операций. 
Основное экстрагирование обмчно производят смесью ацетона и 
серного эфира, а такж е петролейного эфира и бензина. Затем  при 
помоши водм из экстракта удаляют водорастворимне пигментм и 
остатки ацетона. Д альнейш ая обработка нечистого каротина ше- 
лочью дает возможность в результате оммления освободиться от 
хлорофилла, других о м м ляю тихся  пигментов и различнмх слож- 
Hbix эфиров. Остаюшуюся смесь каротиноидов (каротин, ксанто- 
филл, ликопин) разделяю т метиловьш спиртом и петролейнмм 
эфиром или бензином. Ксантофилл переходит в метиловьш спирт, 
а каротин с примесью ликопина растворяется в петролейном эфире 
или бензине. Каротин отделяют от ликопина по специальному ме- 
тоду избирательной (хроматографической) адсорбции, лучше всего 
на колонке, содержашей адсорбентн. Лиш ь после этого получается 
раствор каротина, которьш мижно непосредственно аиализировать.

Приведенная схема внделения каротина для анализа свиде- 
тельствует о сложности и длительности метода и непригодности 
его вследствие этого для контроля производства и массовььх анали ' 
зов. Мурри показал, что методика экстрагирования и очистки ка- 
ротина может бьиь значительно у п р о тен а  и ускорена (ниже при- 
водится полностью), причем точносгь последуювдего анализа 
остается вполне удовлетворительной.

Д л я  количественного определения каротина в очишенном от 
посторонних веш.еств растворе сушествуют два основннх метода: 
химический и колориметрический.

Х и м и ч е с к и й  м е т о д  заключается в окислении каротина 
титрованньш раствором бихромата калия в солянокислом раство- 
ре, взятом в избьгтке. Оставшееся количество двухромовокислого 
и алия определяют обнчнмм йодометрическим методом и послепри- 
бавления достаточного количества йодистого калия пересчитьтают 
на вмделенньш кислород, исходя из стехиометрических данннх, ко-
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торне показнвают, что 1 м л  0,1 н. бихромата калия соответствует 
0,8 м г  кислорода. Найденное таким путем количество кислорода 
умножают на эмпирически полученньш фактор 1,0316 и получают 
содержание каротина в исследуемом продукте.

Фактор 1,0316 получен из следуювдих опмтннх данннх: при 
окислении на 1 молекулу каротина (молекулярньш вес 536,45) 
приходится 32,5 атома кислорода (16-32 ,5  =  520), следовательно, 
1 мг  кислорода окисляет 1,0316 мг  каротина. Техника этого мето- 
да, дававш его  преувеличенние результатн, бнла  уточнена Мур- 
ри, но все же для контроля производства он неприемле;м из-за 
слишком большой длительности.

К о л о р и м е т р и ч е с к и й  м е т о д  определения каротина не- 
сложен. Исследуемьш расгвор каротнна сравнивают по интенсив- 
ности окраски с пробирками стандартной шкалм чистого каротина 
либо другого, подходяш.его по цвету, вешества.

Стандартная ш кала  из чистого каротина очень редко приме- 
няется, так как химически чистьш каротин получаетхя с большими 
трудностями; кроме того, он бнстро окисляется кислородом воз- 
духа и становится непригодньш для колориметрирования. Вместо 
чистого каротина для приготоЕления стандартного раствора иног- 
да пользуются бихроматом калия. Интенсивность окраски бихро- 
мата калия (360 м г  триждм перекристаллизованного в 1 л  водн) 
соответствует окраске раствора, содержашего 2,08 мг  каротина в 
1 л.  Применение этого реагента, однако, сопряжено с особьши 
условиями колориметрирования, потому что эквивалент каротина 
зависит от BbicoTbi столба контрольного раствора бихромата в ко- 
лориметре.

В последнее время в качестве стандартного раствора большей 
частью применяюг раствор 145 м г  чистого азобензола 
(СвН5—N =  N— СбН5) в 1 л  96%-ного этилового спирта. Такой рас- 
твор азобензола по интенсивности окраски совпадает с раствором 
2,35 м г  каротина 'B 1 л  бензина (точка кипения 70—80° С). Этот 
метод колориметрирования применен Мурри [11, т. II, внп. 6] при 
значительно упровденном способе подготовки продукта к опреде- 
лению и дает при анализе разнообразнмх растительньгх объектов 
удовлетворительнме результатн.

Приводим модификацию этого метода по инструкции Государ- 
стве 1гной контрольной витаминной станции [63] и Всесоюзного на- 
учно-исследовательского витаминного института [64] для расти- 
тельнььх материалов.

Определение каротина в свеж их и консервированнмх плодах
и о в о т а х

Навеску в количестве 5—25 г (в зависимости от содержания 
каротина) растирают % ступке со стеклянньш порошком или пе- 
ском и затем с шяти-десятикратньш по отношению к навеске коли- 
чеством 96%-ного этилового спирта. Спирт обезвоживает про-
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д у к т 1 (сушка теплом разруш ает каротин), и это дает  возмож- 
ность экстрагировать каротин бензином или другим органическим 
растворителем.

После растирания продукта со спиртом в ступку добавляют 
порциями 20— 30 м.г бензина (температура кипения 70— 80° С) или 
петролейного эфира (температура кипения 55—70°С), смесь сно- 
ва растирают и фильтруют через бумажньш фильтр, не перенося 
осадка на фильтр. Экстрагирование и фильтрацию продолжают 
до тех пор, пока последние порции экстракта не станут бесцвет- 
НЬ1МИ.

Бензпновьш (или петролейньш) фильтрат вместе со спиртовьш 
экстрактом переносят в делительную воронку, туда же приливаюг 
несколько миллилитров водм до полного разделения слоев. Ниж- 
ний водо-спиртовой слой сливают в другую делительную воронку 
и промнвают два раза бензином (или петролейньш эфиром) 
порциями по 10 мл.

Бензиновне (или петролейно-эфирнне) внтяж ки  объединяют, 
переносят в колбу и концентрируют, отгоняя бензин на водяной 
бане до объема 20—30 мл.  Далее к экстракту добавляют равньтй 
объем 5%-ного спиртового раствора КОН и омьгляют в колбе с 
обратньш холоднльником на водямой бане при 80—85° С в тече- 
ние часа.

Омнленньш раствор переносят в делительную воронку и туда 
же добавляют несколько миллилитров водн для разделения слоев. 
Смесь взбалтнваю т и отделяют эфирньш или бензи-новьш слой от 
спиртового слоя, которьш в делительной воронке промьгвают 2 ра- 
за  бензином или петролейньш эфиром порциями по 10 м л  и при- 
соединяют к основному экстракту.

После отделения водно-спиртового слоя бензиновую (или 
эфирную) вьгтяжку промнвают 4—5 раз водой до полного уда- 
ления спирта. Отмьиьш от спирта экстракт сушат в колбочке 
обезвоженньш сернокисльш натрием до исчезновения мутности, 
затем его отфильтровнвают и концентрируют до объема 5— 10 м л  
в колбочке.

Сгушенньш экстракт пропускают под небольшим отрицатель- 
ньш давлением (насос пускают не сильно) через адсорбцион- 
ную колонку, наполненную окисью магния или окисью алюминия. 
Верхний конец столбика адсорбента должен бнть покрнт бензи- 
ном во избежание окисления каротина проходявдим через адсор- 
бент воздухом. При этих условиях в фильтрат должен проходить 
каротин, которьш адсорбируется слабее других пигментов, а в 
адсорбционной колонке долж нн  задерж аться все прочие пигмен- 
ть 1 . После пропускания экстракта через колонку и промьшания 
колонки чистьш растворителем экстракт и промнвную жидкость 
соединяют в мерной колбе, смесь доводят растворителем до метки,

1 Обезвоживание можно проводить путем растирания навески с пяти-десяти- 
кратньш количеством безводного серно-кислого натрия.
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перемешивают и колориметрируют желтую окраску раствора в 
колориметре Дюбоска со стандартньш раствором азобензола или 
бихромата калия, устанавливая сгандартньш раствор на 10 м л .

Колориметр поворачивают к равномерному источнику света и 
при помоши наблюдательной трубки устанавливают зеркало так, 
чтобн обе половшш круга в приборе били одинаково ярко осве- 
ш.енн и имели одинаковьш оттенок.

Содержание каротина в продукте в м г%  рассчитнвают по 
формуле:

K - V - H - Ш

где: К — 1) 0,00208 — количество каротина в мг, соответст- 
вуюшее по окраске 1 м л  стандартного раствора бихро- 
мата калия;

2) 0,00235— коэффициент при пользовании в качестве 
стандартного раствора азобензолом;

V — объем фильтрата после хроматографической адсорб- 
ции в м л\

Н — вмсота столба стандаргного раствора в мм;
a — навеска продукта в г; 

f i 1— вьгсота столба испнтуемого раствора в мм.
Д л я  определения интенсивности окрашивания растворов каро- 

ти>на и его концентрации в последнее время широко пользуются 
объективньши приборами: ступенчатьши фотометрами или элек- 
трофотоколориметрами, устанавливая величину экстинкции (ос- 
лабления этих растворов).

При исследовании бензиновмх или эфирннх растворов каро- 
тина пользуются светофильтром с максимумом пропускания при 
450 ммк,  а при хлороформеинмх растворах — 465 ммк.

Д л я  определения содержания каротина в анализируемом рас- 
творе предварительно готовят основной стандартньш раствор кри- 
сталлического каротина (0,003 м г  на 1 м л ) ,  а из него серию рас- 
творов, для которьгх усталавливаю т экстинкцию, и по этим дан- 
ньш калибровочньш график.

Определив в электрофотоколориметре или фотометре экстинк- 
цию (оптическую плотность) исследуемого раствора, по графику 
находят содержание каротина в миллиграммах на 1 мл.

Количество каротина * в анализируемом продукте в м г %  опре- 
деляют по формуле:

aV-100 х  — ------------ ,
g

где: a  — количество каротина в №  на 1 м л  исследуемого рас- 
твора;

V — объем исследуемого раствора с учетом всех разведений; 
g  — навеска вевдества в г.
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Д л я  успешного проведения хроматографической адсорбции не- 
обходимо предварительно исгштать адсорбент [63], правильно 
подготовить колонку и пр.

Адсорбент загруж аю т в стеклянную толстостенную колонку 
диаметром 1,5—2 см, длиной 15— 20 см с суживаюш,имся концом. 
Предварительно в узкий конец трубки вкладьшают кусочек гигро- 
скопической ватн. Адсорбент встряхиванием уплотняют, заполняя 
им колонку на 5—6 см, либо приготовляют кашицу из адсорбента 
и бензина и этой кашицей заполняют колонку при слабом разре- 
жении. Н ад адсорбентом помешают прокаленньш сернокислнй 
натрий слоем 1 см для поглошения следов влаги.

Колонку, расположенную на каучуковой пробке, вставляют в 
колбу для отсасьшания и создают вакуум. Испнтуемьш раствор 
каротина, сконцентрированньш до объема 5— 10 мл,  пропускают 
через адсорбент, предварительно смоченньш чистьш раствори- 
телем.

Химически чистьш препарат окиси магния вмсушивают при 
100— 105° С и проверяют адсорбционную способность пропуска- 
нием бензинового раствора каротина и ликопина. Адсорбент при 
пропускании бензинового раствора каротина не должен давать 
потерь внш е 15%, а при промнвании бензином должен прочно 
удерживать ликопин в виде розового кольца.

Окись алюминия предварительно кипятят в дистиллирован- 
ной воде и сушат в продолжении часа при 110° С . Кольца на ко- 
лонке можно легко разделить промнванием бензином (температу- 
ра кипения 70—80°С) с 3% ацетона.

При анализе плодоововдннх консервов все содержимое банки 
(предварительно взвешенное) лереносят в большую воронку н 
дают жидкой части консервированного вевдества стечь через вдвое 
сложенную в воронке марлю; для ускорения можно массу легко 
отжать. Получеиную плотную часть (определяют ее вес) расти- 
раюг в ступке до получения однородной массн  и берут навески в 
количестве от 5 до 20 г. Последние смешивают с песком, растирая 
в ступке, обрабатьшают сначала спиртом, затем петролейнмм 
эфиром или бензином и дальш е проводят определение, как опи- 
сано внше.

При исследовании сушенмх ововдей и сухофруктов измельчают 
1— 5 г образца и извлекают каротин бензином или 'петролейньш 
эфиром, но без предварительной обработки спиртом.

Соединеннме внтяж ки  концентрируют до объема 20—30 мл,  
омнляю т 5%-ной спиртовой калийной шелочью и дальнейшие 
операции производят, как описано.

При анализе плодовнх и ововдннх соков 100 м л  нагревают до 
70—80° С, доливают 20—40 м л  5%-ного раствора сернокислого 
алюминия (или алюмо-калиевнх квасцов) и после 24-часового 
стояния при комнатной температуре отфильтровьшают вьшавший 
осадок.
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Полученньгй осадок исследуют, начиная с обработки спиртом 
(для вшсушивания). Количество спирта и бензина, указанное 
вьгше, можно несколько уменьшить.

При исследовании некотормх соков, например цитрусовмх, ре- 
комендуется их разбавлять  в 5—6 раз водой.

О пределение обш его количества каротиноидов в томатопродуктах

Навеску испьггуемого образца в количестве 5 г приводят к 
5%-ной концентрации, исходя из определения сухих в етеств  по 
рефрактометру. После лдательного перемешивания в стаканчик 
п о м ет а ю т  навеску в 2 г, которую обезвоживают прокаленньш сер- 
нокислнм натрием, затем навеску переносят в ступку для экстра- 
гирования бензином (точка кипения 80—90°С). Экстрагирование 
производят до получения бесцветннх порций бензина. Каждую 
порцию экстрагируемой внтяжки сливают в цилиндр; обший 
объем затрачиваемого бемзина составляет обнчно от 110 до 
15-0 мл.

Полученная бензиновая вьияж ка концентрируется в колбе под 
разрежением при температуре около 50—60° С до объема 15— 
20 мл.  После этого ее переносят в мерньш цилиндр, ополаскивая 
колбу два раза небольшими порциями бензина, которьш сливаюг 
в тот ж е цилиндр. Объем раствора в цилиндре должен составлять 
около 30̂ —35 мл.  Этот бензиновьж раствор колориметрируют в 
колориметре, сравнивая со стандартньш раствором азобензола, 
которьж применяют для определения ликопина (145 м г  «а  100 м л  
сп и р та) .

Содержание обвдего количества каротиноидов х  вмраж ается в 
миллиграммах ликопина на 1 г сухих вешеств испнтуемого об- 
разца и рассчитьшается по формуле:

V - 0 , 0 0 7 8 - H , A - \ 0 0
X  = -------------- 5--------  ,

Я2-2-5В

где: V  — объем в м л  бензиновой внтяж ки  после концент- 
рации;

0,0078 — количество ликопина в мг,  содержаш.ееся в 1 м л  
раствора, соответствуюшего по окраске стандартно- 
му раствору азобензола;

/У,— внсота стандартного раствора в мм;
A  — количество продукта в г, полученное после разбав- 

ления взятой навески исходного образца до содер- 
жания сухих вевдеств, равного 5% (5 г томатопро- 
дукта плюс добавленное количество водьО;

Н 2 — внсота испьгтуемого раствора в мм;
В  — содержание сухих вешеств в исходном образце то- 

матопродукта.
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Обнчно при соблюдении указаннмх в описалии метода коли- 
чественннх соотношений А  равно В.

06iu.ee количество каротиноидов в томатопродуктах вмсшего 
сорта должно бьпъ не менее 0,5 мг  на 1 г абсолютно сухого ве- 
шества.

ОПРЕДЕЛЕНИЕ ВИТАМИНА Bi (ТИАМИНА, АНЕВРИНА)

В основу метода положено свойство витамина Bi в шелочной 
среде окисляться железосинеродистьш калием в тиохром.

Тиохром дает в ультрафиолетовом свете голубую флуоресцен- 
цию, что используется для количественного определения его пу- 
тем сравнения со стандартннм раствором, содержашим продук- 
Tbi окисления определенного количества витамина Bi Тиохром 
легко растворим в изобутиловом, бутиЛовом и изоамиловом спир- 
те, что позволяет отделять его от примесей других соединений.

Точное соблюдение условий анализа является крайне необхо- 
димььм, ибо интенсивность флуоресценции в значительнои степе- 
ни зависит от концентрации водородннх ионов, наличия сопутст- 
вуюших вешеств, температурн, времени вмдержки и др.

Необходимо также иметь в виду, что витамин В[ иногда нахо- 
дится в связанной форме в виде фосфорнокислого эфира (кокар- 
б оксилазн), которьш необходимо предварительно гидролизовать 
препаратом фосфатазьг. Эга необходимость диктуется тем, что 
продуктьг окисления связанного тиамина в отличие от тиохрома 
ке извлекаются изобутиловнм или изоамиловьш спиртом.

В качестве источника ф осф атазн  применяют очишенньге пре- 
паратн  плесени Aspergillus oryzae, которне к тому же содержат
ii другие ферментн, например амилазу, освобождаюшую продукт 
от крахмала, препятствуювдего количественному определению 
тиамина.

Продуктм, богатне жиром, целесообразно предварительно об- 
работать эфиром (тиамин в >нем растворяется), так как жир, пе-

C -C H j-C H j OH
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реходя в бутиловме вьияжки, образует муть, мешаюшую измере- 
нию флуоресценции.

Прп налични в анализируемнх объектах значительнмх коли- 
честв флуоресцирую тих примесей приходится для их удаления 
прибегать к последовательньш процессам адсорбции и элюции 
на адсорбционнон колонке при п о м о ти  некоторнх глин и ионооб- 
i\ieHHbix смол-катионитов (СДВ-3).

Т е х м и к а  о п р е д е л е н и я .  Навеску исследуе.мого продукта 
(обнчно 5— 10 г ) ,  со д ер ж ату ю  по предварительннм подсчетам 
10—25 y витамина В ь тшательно и возможно тонко растирают 
в ступке с 10—25 м л  0,1 н. раствора серной кислотн (увеличивают 
стойкость витамина В i), переносят в колбочку и доводят той же 
кислотой до обшего объема 75 мл.

Колбу п о м ета ю т  на 45 мин  в кипяшую водяную баню, перио- 
дически перемешивая содержимое (тиамин полностью экстраги- 
руется), охлаждаю т до 35—40° С и насьиценньш раствором уксус- 
кокислого натрия доводят pH содержимого до 4,5—5. Д л я  гидро- 
лиза связанного витамина Bi (его фосфорнокислого эфира) к вн- 
тяж ке в качестве препарата ф осф атазм  добавляют 1\шцелий гриб- 
ка пеннциллиум из расчета 0,03 г cyxoro ветества  навески. Д л я  
ускорення ферментативного гидролиза колбочку помевдают в тер- 
мостат при 37° С на 12— 15 ч или при 50° С «а 3 ч. Так как  мицел- 
лий содержит витамин В ь необходимо в отдельной пробе опреде- 
лить его количество, которое нужно внчесть из содержания витд- 
мина B] в исследуемом объекте.

По окончании ферментативной обработки содержимое колбм 
доводят водой до 100 м л  и фильтруют.

Д ля  удаления флуоресцируюших примесей 15—25 м л  фильт- 
рата подкисляют 3—5 каплями 0,1 н. раствора серной кислотн и 
обрабатьшают в делительной воронке (1—2 раза) равньш объ- 
емом изобутилового (температура кипения 108° С), изоамилового 
(130°С) или бутилового (117°С) спирта, энергично встряхивая 
1—2 мин.  Слой спирта удаляют и из очивденной вьияжки отбира- 
ют пробн по 4 м л  в три-четмре небольшие делительнне воронки 
емкостью 25—50 мл,  в которме прибавляют 1%-ньш раствор 
Қ3[Ғе(СМ)б] в разннх количествах, например 0,05; 0,1; 0,15; 
0,2 мл,  и гю 3 м л  15%-ного раствора едкого натра.

Порядок прибавления реактивов имеет сушественное значение. 
Некоторне авторьг предлагают отдельно готовить шелочной рас- 
твор окислителя и добавлять его к раствору витамина Bi или 
раствор тиамина к окислителю. Этот порядок, однако, не имеет 
никаких преимушеств, к тому же тел о ч н о й  раствор железосине- 
родистого калия нестоек.

Необходимо иметь в виду, что большой избнток окислителя 
может разрушить тиохром, a его недостаток такж е может бнть  
источником ошибок в сторону уменьшения показателя витамина 
Bj из-за его неполного окисления.
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Смесь в воронке бнстро перемешивают, добавляю т к ней из 
микробюретки 10 м л  изобутилового, бутилового или изоамилового 
спирта для экстракции из раствора тиохрома и встряхивают во- 
ронку 2 мин.  Прибавленньш избнток вделочи обеспечивает более 
полное извлечение витамина Bi изобутанолом и предохраняет 
витамин от окисления избьиком окислителя. Д л я  полного разде- 
ления слоев смеси в воронках оставляют для отстаивания. Затем  
водо-шелочной слой удаляют, а спиртовой слой фильтруют через 
бумажньш фильтр с безводнмм сернокисльш натрием (для уда- 
ления остатков влаги) в пробирку для просмотра флуоресценции 
на флуороскопе. При просмотре пробирок с анализируемьш раство- 
ром останавливаются на той, которая имеет более яркую флуо- 
ресценцию, сравнивают ее с эталонами стандартной ш калн  и от- 
мечают пробирку ш калн, совпадаю тую  по интенсивности флуо- 
ресценции с анализируемой.

Количество витамина В[ (х) в м г %  рассчитьшают по формуле

cVy 100х  — — !-------,
aV 1000

где: с — количество тиамина в г  в эталоне стандартной шкальи 
флуоресценция которого сходна с флуоресценцией ис- 
гштуемой вьияжки;

V r— объем, до которого доведена навеска, в мл\  
a  —  навеска в г;
V  — объем вмтяжки в м л ,  взятнй для окисления;

1000—пересчет в мг.

О свобож дение от флуоресцируюш их примесей 
на адсорбционной колонке

Колонка гостоит из 3 трубочек разного диаметра и длинм. 
спаянннх воедино, причем в нижнюю часть 2-ой трубки (перехо- 
дяшую в капилляр) помешают комочек стеклянной ватн , а над 
ним в средней части колонки находится адсорбент. Д л я  катиони- 
та СДВ-3 вшсота столбика должна бьиь около 8 см.

В начале работм через колонку с адсорбентом пропускают 
20 м л  3%-ного раствора уксусной кислотн, нагретой до 60—70° С. 
Затем через 2 параллельнне адсорбционнне колонки пропускают 
от каждой навески по 20 м л  фильтрата, после чего адсорбент про- 
мьтаю т 2—3 раза 10 м л  дистиллированной водн. Элюция тиами- 
на с адсорбента проводится горячим 25%-нььм раствором KC1 в 
0,1 н. раствора HC1. Элю ирую тий раствор, нагретнй до 60—80° С, 
пропускают через колонку порциями по 5—6 мл,  всего 30 мл.  
Нагревание раствора периодически повторяют. Элюат собираютв 
мерннй цилиндр и доводят водой до 30 мл.

Регенерация катионита производится последовательньш про- 
мнванием его дистиллированной водой (20—30 м л ) ,  затем 30 м л
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ки п ятего  3%-ного раствора N H 3 в 70%-ном спнрте, снова водой 
и перед новнм анализом 3%-ньш раствором уксусной кисло- 
тн  [63],

Приготовление стандартной шкалм витамнна BL

Навеску 10 мг кристаллического тиаминхлорида растворяют 
в 0,001 н. 25%-ном спиртовом растворе соляной кислотм и в мер- 
ной колбе доводят объем до 100 мл.  Стапдартную ш калу приго- 
товляют нз рабочего раствора, которьш получают разведением 
1 м л  раствора тиамина до 100 мл.  Таким образом, 1 м л  рабочего 
раствора содержит 1 у  витамина Bj.

Из рабочего раствора готовят песколько зталонов окисленного 
витампна В ь содержашего, например, 0,5; 0,75; 1; 1,25; 1,5 п 2 у  
витамнна в условкях, приведенннх раньше.

К 0,5; 0,75; 1; 1,26; 1,5 и 2 м л  рабочего раствора прибавляют 
соответственио 3,5; 3,25; 3; 2,75; 2,5; и 2 м л  водм, по 0,1 м л  
1%-кого водного свежеприготовленного раствора Кз[Ғе(СГ^)б] и 
по 3 м л  15%-ного водного раствора едкого натра, смеси бнстро 
перемешивают, добавляют из бюретки по 10 м л  изобутилового, 
изоамилового или бутилового спирта, встряхивают в течение 2 м и н  
и после разделения слоев удаляют нижний воднь 1 й слой, а спир- 
товой фильтруют через бумажньш фильтр, в конус которого по- 
мешают около 1 г безводного сульфата натрия. Прозрачньш 
фильтрат переводят в пробирки и получают стандартную шкалу, 
которую можно хранить в течение 2—3* недель в темном прохлад- 
ном месге.

Определение интенсивности флуоресценции

Определение проводят на флуорометрах, снабженннх фотоэле- 
мектами и гальванометрами для измерения силн фототока; по 
полученньш показаниям находят объективную концентрацию ви- 
гамина.

Заводом М О СҚИП в ь т у ш ен н  электроннце флуорометрн 
ЭФ-3 (рис. 49) для определения витамннов Bj. В2, фолиевон кис- 
тоть 1 в разннх растительньгх и животннх продуктах.

Свет от кварцевой лампм через отверстне диафрагмьг, первич- 
ннй фнльтрат и кварцевую оптику попадает на пробирку с иссле- 
дуемнм раствором.

Истштуемьш раствор, на которий попали лучи длиной 320— 
390 ммк,  начинает светнться.

Свет флуоресценции попадает от раствора на кварцевую опти- 
чу> а затем сфокусировапньш пучок света, проходя через вторич- 
ibie фпльтрм с полосой пропускання для витамииа Bi 400— 
580 м мк,  попадает на фотоэлементьь
) А. Т. М арх, Р. В Крж евоэа
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Фотоэлементь!. преобразовмвая световую энергию флуоресцен- 
цни в электрнческую, подают ее на вход электронного усилителя, 
к анодноп цепи которого подключен мнк‘роа.мперметр. Его показа- 
пня прямо пропсрш:ональпь 1 концентрашш внтамнна Bi (илн со- 
ответственно дохтого) в растворе.

В нашеп лабораторпп указанннй прибор прнмеияется для оп- 
ределенпя пока Е и т а м п п а  Bi в растительннх продуктах и дает 
удовлетворнтельние результатн. При отсутствни флуорометра 
(рис. 50) ннтенсивность флуоресценцин можно установить про- 
CTbiM визуальннм меш дил, ipc6yioiuii.\i только иатичия флуоро- 
скопа, состояшего из вполне доступного источника ультрафиоле- 
тового света — ртутмо-кварцевон лампм, напрп.мер ПРК-4. Пос- 
леднюю устанавливают в металлическин футляр, имеюшин око- 
шечко для светофнльтра (пластинка из черного с т е к л а — 
увиолевое стекло) н отверстия для вентнляции, иеобходимо 11 в 
целях охлаждення кварцевон горелки и предупреждения пере- 
грева. Во время работь 1 лампа должна паходнться в горизонталь- 
ном положенни; при установившемся режнме она характеризуется 
следуюицими показателямп; сила тока 3,75± 0,3 а,  напряжение 
7 0 ± 5  в и мошность 2 2 0 ± 8  вт

При проведенпи анализа пробирки с аналнзпруемьгмн раство- 
рами помешают перед фпльтром кварцевон лампьг под углом 
около 60° к плоскостп фнльтра п сравннвают пх no ннтенсивности 
флуоресценцни, мекяя пробирки местами и изменяя расстояние 
между ними и лампои. В иптенсивности флуоресценции между 
пробиркамн одной навески не должно бьтть различия, только в
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этом случае эти растворн сравнивают с пробирками стандартной 
шкалн.

Если флуоресценция испнтуемого раствора совпадает с флуо- 
ресценцией одного нз растворов ш калн, то такнм путем получа- 
ют даннне для расчета содержаиия витамина B] в анализируемом

= s = J § = = ^ ^ = = =

г ш ш ш ш ж

с п ? 1ГП?Ф

Ш

Зф 1@ ® [ Зф

+ <Р7 Ь

Рис. 50. Схема флуорометра:
Гр — горелка ПРК-4, Др — дросель, С — конденсатор —
0,1 мкф, MB — мотор вентилятора, П — переклю чатель. 
ti — вь!ключатель. Ф г и Ф 2 — светоф и льтри . Пр — кюво- 
Tbi, Эф  — фотоэлементь!. R x — реостат настронки, R z “  

реохорд. Г — нулевой гальваном етр.

продукте. Если флуоресценция испнтуемого раствора npeBbimiaeT 
флуоресценцию растворов стандартной ш калн, то к анализируе- 
мому раствору из микробюретки прибавляют спирт (изобутило- 
вьп"| или другой), тем самьш  понижают флуоресценцию этого рас- 
твора до ближайшего к нему стандарта, учнтнвая при расчете 
разведение.

П р и м е ч а н и е .  Все употребляемьге реактивм не должнм флуоресциро- 
вать. Если флуоресцируют спиртьг, их обрабатьшают активированнмм углем 
(50 г на 1 л) ,  15 мин встряхивают, оставляя при частом взбалтмвании на 2 су- 
ток, декантируют, фпльтругат через гигроскопическую вату н перегоняют с 
дефлегматором при соответствуюшей температуре.

Железосинеродистнм калий дваж дн псрскристаллизовмвают в темноте нз 
дистиллированной води.

Дистилляцию водм для работьг производят с марганцово-кисльгм калиег.1.

9*
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М ЕТ0ДБ1 О П Р Е Д Е Л Е Н И Я  ТЯЖ ЕЛЬ1Х М ЕТА ЛЛОВ

К тяжелмм металлам, встречаюшимся в консервах, иногда в 
количествах, небезопасньгх для здоровья, относятся свинец, медь 
и олово; гораздо реже встречается м ьш ьяк , хром и цинк. Попа- 
дая в пшцевне продуктн, металлн  образуют соединения с углево- 
дами, белками, жирами и другими органическими составньши 
частями. Эти соединения находятся в растворимом или HepadTBO- 
римом виде, но в раствор ионов металла они не дают. Поэтому 
для их обнаружения необходимо разрушить органическую часть 
пишевнх продуктов.

В некоторнх случаях ввиду способности оргакических соедине- 
ний адсорбировать тяж елне металлн исследуемое вешество необ- 
ходимо полностью сжигать. Это относится прежде всего к продук- 
там, богатьш белкамп. Продуктьг, богатне жирами, поглошают 
металлм, особенно свинец, и, следовательно, их такж е рекомен- 
дуется сжигать.

При виборе метода сжигання необходимо учесть химический 
состав исследуемого объекта и, кроме того, свойство некоторнх 
металлов, например свннца и особенно олова, образовьшать при 
внсокой температуре летучие соединения.

Основнне методн разрушения пншевнх продуктоз сводятся к 
различкнм модификацпям с у х о г о  о з о л е н и я  и м о к р и г и  
с ж и г а н и я .

Величина навески при определении тяж елн х  металлов для 
большинства методов должна составлять 15—40 г, однако для 
сжигания такой навески требуется значительное время. При cv- 
хом озолении в целях ускорения работн  к навеске прибавляют 
некоторме реактивн (окислн вделочноземельннх металлов, их 
ацетатм, нитратн и др.), которне увеличивают пористость прока- 
ливаемой массн; этим облегчается доступ кислорода и ускоряется 
сжигание органических вешеств. Кроме ускоряюшего действия на 
процесс окисления, наличие тех или инмх прибавленннх к орга- 
нической смеси в етеств  часто дает возможность получить более 
точньге результатн, так как в этом случае в значительной мере 
устраняется улетучивание некоторнх соединений.

При исследованиях продуктов на содержание тяж ел н х  метал- 
лов методм сухого озоления могут применяться для определения



M erodbi определения тяжелмх металлов 261

меди и лишь с особьши предосторожностями — для определения 
других металлов.

Д л я  определения олова в пивдевмх продуктах Болотовьш так- 
же б нл  предложен метод сухого озоления. Автор рекомендует 
сж игать органические вешества в муфельной печи при добавлении 
к продукту смеси уксуснокислого магния и хлористого натрия. 
Эти реактивь 1 предохраняют большую часть олова от улетучнва- 
ния и от перехода в нерастворимое состояние; кроме того, они за- 
метно ускоряют процесс минерализации.

Ускорекке сгорания достигается методом, при котором приме- 
няются комбинации уксуснокислнх магния и кальция и хлоридов 
магния и натрия.

В лаборатории ХТҚ ОТИП ХП при определении олова н меди 
в качестве ускорителей и стабилизаторов применяется смесь пе- 
рекиси магния ( M g 0 2) и уксуснокислого кальция (Тертилова). 
При навеске 40 г прибавляют по 0,5 г каждого из них и после пе- 
ремешивания и подсушивания при 180—200° С проводят обугли- 
вание при 300° С и озоление при 500—600 °С. Обугливание н озо- 
ление закакчивают за 1,5—3,5 ч. Полученньш после озоления 
станнат олова переводят соляной кислотой в хлорид и дальше 
анализнруюг по ГОСТу.

Р азработана  модификация сухого озоления при помовди двууг- 
лекислого аммония (N H 4H C 0 3) с последуювдей обработкой золн 
перекисью водорода. При этом к навеске 25 г консервов добавля- 
ют 0,5 г NH 4H C 0 3 и после подсушивания сжигают и озоляют в 
муфельной печи в 2 этапа. После 30-минутного озоления и охлаж- 
аения (5—7 мин)  поверхность золн  смачивают 0,5—0,6 мл,  5— 
5%-ного раствора Н 2 О 2 , снова подсушивают и озоляют 15— 
20 мин.

Эту операцию повторяют до получения однородной белой или 
:ерой зо л н  [97, ч. 1, вьш. 2],

Обе модификации значительно сокраадают продолжительность 
ззоления ii дают удовлетворительнме по точности результатн.

Из других методов разрушения органических вевдеств следует 
)тметить метод хлорирования, заключаюшийся в разрушенин ор- 
•анического ветества хлором (в момент внделения), получаемого 
lei icTBiie.M хлорноватокислого калия на соляную кислоту

КСЮЭ +  6HC1--------► ЗНвО +  KC1 -  6C1.

При этом методе минерализация органического вешества не до- 
:одит до конца и, кроме того, требуется значительное время для 
жнгания (около 2 дней, а иногда и более). Метод сопряжен с 
■озможннми потерями летучих хлоридов тяж елнх  металлов н за- 
ратой больших количеств химически чистой соляной кнслотм и 
1ертолетовой соли.
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Д л я  судебно-химических исследований предложен способ бм- 
строго разрушения органических вехдеств хлором в сильно шелоч- 
ной среде. По этому способу в нагретьш раствор исследуемогс 
объекта в крепкой вделочи пропускают хлор, которьгй образует со 
шелочью весьма активньш окислитель — гипохлорит, по следую- 
адей реакции:

2NaOH +  CI2 =  NaCIO +  NaCl - f  H;0 .

Гипохлорит окисляет органические вешества значительно 
бнстрее, чем хлор, д аж е  в момент внделения. Пропускание хлора 
прекрашают с появлением в жидкости слабого его зашаха. Сжига- 
кие 20—30 г консервов продолжается всего 20—30 мин,  причем 
внтяжного шкафа не требуется.

Проверка, однако, показала некоторую неполноту разрушения 
органических вешеств, а в отношении свинца — следм его в недо- 
разруш енннх остатках консервов. Необходимьг исследования для 
устранения недочетов этого метода, так как бмстрота окнсления 
органических вевдеств по данному способу представляет большой 
интерес для наших заводских лабораторий.

В практике пишевнх лабораторий мокрое сжигание произво- 
дится, главньш образом, при помоши комбинированного действия 
серной и азотной кислот. Сжигание одной серной кислотой при 
определении тяж ел н х  металлов в настоявдее время не приме- 
няется. К ак  бнло отмечено при описании метода Кьельдаля, npi; 
сжигании одной серной кислотой для ускорения в качестве ката- 
лизатора добавляют соединения меди, ртути и другие, которнепрг 
дальнейшем определении тяж елн х  металлов д о л ж н н  бнть уда 
ленн; этнм зпачнтельно услпжняется процесс ана Ли за .  Окисление 
органической части консервов чистой азотной кислотой экономи 
чески невнгодно: затрачивается большое количество кислотн 
процесс весьма длителен, наблюдается особенно обильное вспе 
нивание и, кроме того, в последней стадии разрушения иногдг 
происходит взрьш.

При разрушении органических соединений смесью азотной i 
серной кислот указаннме недостатки устраняются. Однако, осо 
бенно при наличии значительннх количеств поваренной соли, сле 
дует учесть возможность улетучивания хлоридов некотормх тяже 
лмх металлов, например олова. В аналитической практике при 
меняются многочисленнне модификации этого комбинированног< 
метода; основньге различия их сводятся к величине сжигаемсн 
навески, к колнчественнььм соогношениям кислот и к порядку об 
работки анализнруемого продукта этими кислотами. Кроме тогс 
при некоторнх модификациях процесс не доводят до полного раз 
рушения органических соединений. Разньте авторн  рекомендую-
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для сжпгания продуктов различную посуду: колбу Кьельдаля, 
стакан, фарфоровую ч а ш к у 1.

Предварительное прогревание с серной кислотой до получения 
однородной массм и последуюшая обработка азотной (регуляр- 
ное добавление ее из ка<пельной воронки) в значительной степени 
устраняют вспенивание и с о к р ат аю т  время сжигания, для чего 
необходимо лишь 'правильно регулировать приток азотной кисло- 
тн ,  не допуская обугливания и нагревая до удаления бурмх паров 
окислов азота.

Органические в ет ес т в а  консервов в настояшее время разру- 
шают большей частью по тем м одиф икациям , при которььх на 
исследуемую массу в первую очередь действует азотная кислота.

Особенно часто применяется подробно описмваемая ниже 
стандартная методика. Д ля  точности результатов анализа (осо- 
бенпо в отношении олова) имеет значение количество затрачивае- 
мой азотной кислотн — при уменьшенном ее количестве, и осо- 
бенно в присутствии хлоридов, возможнн значительнме потери 
тяж елмх ]Металлов. Затрудняет и удлиняет работу наблюдаю- 
шееся при проведении сжигания вспенивание, которое особенно 
сказмваегся при исследовании богатмх жирами консервов. Добав- 
ление стекляиннх шариков, парафина и других вешеств лишь в 
незначигельной степени устраняет это явление.

Недостатком всех модификаций является их продолжитель- 
ность — сжигание иногда продолжается 2—3 дня. Кроме того, при 
применении серло-азотннх аметодов всегда вьдаляется  значитель- 
ное количество паров — продуктов разложения азотной кислотн, 
о тр авл яю ти х  воздух лабораторий; таким образом, наличие вн- 
тяжного шкафа с достаточно сильной вентиляцией необходимо.

Разработка методов бьгстрого сжигания для ускорения и улуч- 
шения определения тяж елм х металлов имеет поэтому самое ак- 
туальное значение.

О П РЕ Д Е Л Е Н И Е  ОЛОВА

Стандартн устанавливают в продуктах определенньге нормн 
содержания олова. В зависимости от ассортимента в консервах 
допускается от 100 до 200 м г  олова на 1 кг  продукта.

Количество олова в консервах зависит в первую очередь от 
химического состава консервов — количества и характера кислот 
в них (уксусная кислота особенно благоприятствует переходу

1 Большинство лабораторий обмчно производит мокрое сжигание азотной 
и серной кислотами в фарфоровнх чашках. Исследования, однако, показали, 
что фарфоровьге чашки часто вьгделяют заметное количество свинца, которое 
поглошается обрабатнваемой массой, поэтому для мокрого сжигания при иссле- 
довании пишевнх продуктов на содержание свинца фарфоровмми чашками 
пользоваться не рекомендуется. При применении ж е их предварительно надо 
убедиться в том, что глазурь фарфора не отдает свмнца в условиях мокрого 
сжигания.
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олова в продукт), наличия красявдих вевдеств, нитратов [54, 1935, 
№ 1], аминокислот, летучих оснований и ряда других факто- 
ров [92],

Определенное влияние на переход в продукт олова оказмваег 
наличие кислорода: окисляя образовавшийся на поверхности оло- 
ва водород, кислород тем самьш способствует дальнейшему пере- 
ходу олова в консервн. Поэтому для предотврашения коррозин 
полудм рекомендуется применять вакуум-закатку.

Коррозия жестяной тарьг и проникновение олова в консервм 
усиливается такж е вследствие поглоодения водорода кр а сяти м и  
ветествам и  — антоцианами (ими особенно богатн фруктн) и со- 
едикения последних с оловом.

Наличием ряда красяших ветеств ,  нитратов и других акцепто- 
ров водорода объясняется, по-видимому, особенно большое содер- 
жание олова во многих видах ововдннх консервов, еслн они нзго- 
товляются в таре из нелакированной жести. Поэтому жестяную 
тару, предназначенную для овошнмх консервов, покрьшают спе- 
циальньш лаком, предохраняювдихм консервм от попадания чрез- 
мерннх количеств олова.

Агрессивннми свойствами по отношению к оловянному покрьь 
тию особенно отличаются бобовме (бобм, а не заливка) ,  а такж е 
р н б н н е  и другие консервьг в томатном соусе и рмба копченая в 
масле (особенно тр ес к а ) .

Вмсокая температура и длительное время стерилизации, есте- 
ственно, способствуют более энергичному растворению полудьк 
Так, например, при повмшении температурьг томатного сока с 19 
до 100°С коррозия белой жести возрастает примерно в 300 
раз [20],

Несомненное влияние на лереход олова в консервн о казьтаю т  
время и условия хранения. Хранение при внсокой температуре 
усиливает коррозию и может прнвести даж е  к прободению банки. 
Такие явления наблюдались во фруктовнх и некоторнх других 
консервах (например, «Треска в масле»). Поэтому после длитель- 
ного хранения консервов необходимо повторно исследовать нх на 
содержание тяж елнх  металлов, в частности олова.

Необходимо отметить, что в консервах в жестяной таре олово- 
большей частью в гальванической паре Sn — Ғе является анодо.м
ii растворяется, затиш ,ая  от растворения железо. Наблюдаются, 
однако, случаи п обратного направления электрохимического 
процесса. Так, например, в консервах из некоторнх овошей по- 
тенциал железа электроотрицательнен потенциала олова, железо 
является анодом н растворяется в местах пор или других незаши- 
шенннх частях поверхности жестп. В консервах «И кра кабачко- 
вая» после 3 лет хранения в лакированной жестяной таре содер- 
жание железа превнш ало 500 мг  на 1 кг  продукта при исходном 
количестве около 50 мг. Б ом баж  в таких партиях опьгтннх кон-



Определение олова 265

сервов достигал 100%. Қоррозия белой жести в консервах, таким 
образом, является химическим и электрохимическим процессом.

Прп прочих равних условиях содержание олова в консервах 
зависит такж е  от состояния полудн котлов и другого технологи- 
ческого оборудования, а при хранении консервов — от качества 
жести, степени пориетости, толвдинн оловянного покрмтия. При 
хранении консервов процесс коррозии жести, как  правило, замед- 
ляется вследствие сближения значений потенциалов олова и 
железа.

Необходимо помнить также, что при хранении консервов в от- 
крьиой жестяной таре содержание олова в 'них резко повмшается. 
Так, в консервах из шпината, содержавших при вскрьиии жестя- 
ной банки 18 мг  олова на 1 кг,  после шестидневного хранения ко- 
личество олова возросло до 1038 мг  на 1 кг.

При вскрмтии консервов в жестяной таре  во многих случаях 
внутренняя поверхность имеет «мраморизацию», побежалость 
темно-коричневого или черного цвета. Такое потемнение является 
результатом действия серосодержавдих белков на соединения же- 
леза ii олова с образованием их сульфидов. От интенсивности 
этого процесса, характера и количества образовавшихся сульфи- 
дов зависит цвет жести.

В необлуженннх точках (порах), всегда имеювдихся на жести, 
образуются чернне пятна сульфида железа. Сульфиднне пленки 
металлов предохраняют олово от дальнейшего растворения, но 
часто ускоряют коррозию железа.

Олово можно определять по методам весового и объеюного 
анализа, а также электрометрически, в частности полярографом 
[28] и фотометрически после реакций образования внутрикомп- 
лексннх соединений с красителями. Такой ускоренньш и чувстви- 
тельннй метод (0,5у) основан [97, вьгп. 2, ч. 1] на реакции с пиро- 
катехиновмм фиолетовнм. Определение можно проводить при 
содержании олова 0,5—40 у  в 1 м л  раствора при pH 3,5. Окраска 
комплексного соединения устойчива 5 ч и измеряется на фото- 
метре.

Р азработан  так ж е  ускореннмй метод определения олова в кон- 
сервах путем спектрального анализа [54, 1959, 12] после сухого 
озоления продукта. По этому методу за короткое время можно 
произвести большое количество анализов и получить данние в 
пределах от десятка долей до несколькнх сот миллиграммов на
1 кг  консервов.

Сушествует ряд модификаций весового определения олова из 
раствора его минеральннх солей в виде S n 0 2. Чаш.е всего олово 
вьиеляю т в виде сернистого при спеииальнььх условиях, причем, 
если олобо содержится в больших количествах, его целесообразно 
перевести вновь в раствор и повторно осадить. Д ля  получения 
точнькх результатов необходимо ввиду адсорбируюадих свойств 
сульфнда олова тшательно отделить его от других металлов, осо-
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бенно от солей железа. Двуокись олова образуется после прямого 
прокаливания S n 0 2 либо окисления его азотнон кислотой и пос- 
ледую тего  прокаливания.

Объемно-аналитические методц определения олова сзодятся 
к восстановлению его в солянокислом растворе при помошп алю- 
миния, ж елеза  или цинка и к последуюш.ему окислению получен- 
ного хлористого олова титрованньш расгвором йода, бихромата 
или хлорного железа.

Стандартньш метод

Навеску в 40 г средней пробм консервов (молочннх 25 г ) ,  
хорошо измельченннх или растертььх в фарфоровой ступке до 
однородной Maccbi, переносят в колбу Кьельдаля емкостью 500— 
750 мл,  для чего пробу проталкивают длинной стеклянной палоч- 
кой через воронку с широким отверстием, а остатки с чашки, на 
которой взвешивается проба, и с воронки количественно смьгвают 
50 м л  10%-ной азотной кислотн в ту же колбу. В эту ж е колбу 
добавляю т вдепогку толченого химического стекла, обработан- 
ного в смеси серной и азотной кислот, в збалтьтаю т содержимое 
колбн и оставляют в покое в течение 10 мин,  после чего добав- 
ляют небольшшми порциями 25 м л  крепкой серной кислотн 
(удельньш вес 1,84), взбалтьшают, ставят на сетку, отверстие в 
середине которой должно бнть закрнто  листочком асбеста. Колбу 
прикрепляют к штативу лапкой.

В капельную воронку, изогнутую, и закрепленную лапкой, на- 
ливают 150— 200 м л  чистой крепкой азотной кислотн (удельнмй 
вес 1,4). Устанавливают носик воронки над центром колбн и от- 
крьшают кран у воронки так, чтобьг в минуту вьггекало 15— 20 
капель кислотм, при этом содержимое колбм осторожно нагрева- 
ют до кипения.

Во время сжигания колба долж на бнть  наполнена бурнми па- 
рами окислов азота. Если жидкость в колбе начнег темнеть, сле- 
дует увеличить приток в колбу азотной кислотн до 30—35 капель 
в минуту; когда жидкость в колбе станет бурой или бесцветной, 
приток азотной кислотм уменьшают до 15—20 капель в минуту.

После 20— 30 м и н  кипения, когда закончится стадия пенообра- 
зования, из-ггод колбм вмнимают асбестовьш лист и колбу продол- 
ж аю т нагревать на открнтом огне, чтобм он о х в атьтал  покрьиое 
жидкостью дно колбн и не касался сухих стенок ее, иначе колба 
может лопнуть.

Когда жидкость в колбе обесцветится, прекраш аю т прибавле- 
ние в нее азотной кислотн и жидкость кипятят до белнх паров 
серной кислотьг, после чего кипячение продолжают еше 10 мин.  
Если в течение этого времени жидкость остается бесцветной, ми- 
нерализацию органического вешества считают законченной. Если 
же начинается потемнение жидкости, то в нее добавляю т нз во-
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ронки no каплям азотную кислоту и продолжают минерализацию, 
как указано вмше.

Прн нагревалии в присутствии окисляюшихся органических ве- 
хдесгн азотная кислота распадается согласно уравнению:

2H N 03 -  Н20  +  2NO +  30 .

В н д ел яю ти й ся  кислород окисляет входяшие в состав органи- 
ческого вешества элементм, причем водород дает воду, а углерод 
углекислоту, улетучиваюшуюся в процессе сжигания. Прибавляе- 
мая серная кислота св язьтает  влагу и нарушает связи в сложнььч 
частицах белков, жиров, углеводов и т. п., поставляя, таким обра- 
зом, азотной кислоте материал для окисления. Кроме того, проис- 
ходит частичное восстановление серной кислотн до сернистой

H2S 0 4 =  Н20  +  SOj +  О,

причем кнслород идет такж е на окисление продукта, а сернистьш 
газ улетучивается.

Полное сжигание органической части особенно важ но ввиду 
свойства оловянньгх соединений легко адсорбироваться неразло- 
жившимися до конца соединениями углерода.

Так как олово определяется по этому методу окислением его 
закисной соли, то на всем протяжении дальнейшей работн  надо 
стремиться создать необходимне условия для получения его имен- 
но в закисной форме. Д ля  этого прежде всего следует удалить 
небольшое количество азотной кислотьл, связанной в виде интро- 
зилсерной кислотм, которое может остаться в растворе ввиду ее 
окисляюш.его действия. Это достигают прибавлением к остнв- 
шему бесцветному или слегка зеленоватому раствору в колбе 
К ьельдаля 25 м л  насьпденного раствора шавелевокислого аммо- 
ния, после чего смесь снова кипятят до появления белнх паров 
серного ак ги д р и д а1.

После полного охлаждения содержимое колбм переносят в ко- 
ническую колбу емкостью 300 мл.  Колбу Кьельдаля тшательно 
ополаскивают 60 м л  водн , которую добавляют к основному раство- 
ру в коннческой колбе. Последнюю охлаждаю т струей водн, до- 
бавляю т 25 м л  соляной кислотм (удельньш вес 1,1885) и 0,4— 
0,5 г зерненного алюминия или алюминиевой пнли. Алюминий 
Еступает в реакцию по уравнению:

А1 +  3HC1 =  А1С13 +  ЗН.

1 Содержимое колбн можно такж е разбавить водон, причем нитрозилсер- 
ная кмслота распадэется по уравнению:

НО
2 ^> S 02 +  НОН =  2H2S 0 4 +  NO +  N 02.

ONO

Окислн азота удаляют кипячением.



268 Методи определения тяжвльи металлов

Внделяюшийся водород переводит четнрехвалентное олово з 
двухвалентное:

SnCl 4 +  2Н =  SnCl2 +  2HC1.

Чтобн образуюшееся хлористое олово шредохранить от окис- 
ления, из колбн,  в которой находится раствор, при помоши С 0 2 
вьгтесняют воздух. Д л я  этого колбу закрьшают резиновой пробкой 
с двумя отверстиями: через одно из них проходит длинная,  дохо- 
дявдая почти до дна трубка с оттянуть:м нижним концом, которая 
служит для пропускания углекислого газа;  через другое — стек- 
лянная трубка,  заканчиваюшаяся внутри колбн на несколько сан- 
гиметров ниже пробки; она является отводной трубкоп для угле- 
кислого газа.

В колбу из аппарата Киппа или баллона сильной струей про- 
пускают углекислнй газ (газ предварительно пропускают через 
склянку с раствором медного купороса для очистки от сероводо- 
рода, котормй может в нем содержаться) в течение 5— 10 мин.  
а затем, несколько уменьшив ток С 0 2, содержимое колбн слабо 
нагревают на асбестовой сетке для равномерного внделения водо- 
рода, но при этом нельзя допускать кипения жидкости. Когда рас- 
творится весь алюминий, нагревание, если не внделится губчатсе 
металлическое олово, прекрашают.  Олово может образоваться при 
избьике алюминия вследствие зашедшего слишком далеко про- 
цесса восстановления.

SnCl2 +  2 Н =  Sn +  2HC1.

В последнем случае нагревание надо усилить, а раствор про- 
кипятить в течение 5 м и н  до полного растворения внделившегосл 
олова

Sn -f- 2HC1 =  SnC l,  +  Н2.

После этого усиливают ток пропускаемой в остнваюший рас- 
твор углекислотн, чтобн во время охлаждения колбьг в нее не мог 
проникнуть воздух. Колбу целесообразно охлаждать  извне проточ- 
кой водой. К совершенно холодному раствору, приоткрьт колбу, 
приливают из пипетки 25 м л  0,01 н. раствора йода. Во время при- 
бавления йода жидкость равномерно взбалтмвают, затем, не раз- 
бавляя,  титруют оставшийся свободньш йод 0,01 н. раствором тио- 
сульфата натрия при индикаторе крахмале.  Олово, полностью 
восстановленное в двухвалентное,  количественно окисляется йодом 
по уравнению:

SnCI2  +  J 2 +  2HC1 =  SnCl., +  2HJ.

Отнимая от обшего числа миллилктров прибавленного йода чис- 
ло миллилитров ткосульфата натрия, эквизалентное не вступив-
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шему в реакцию йоду, находят число мнллилитров прореагнровав- 
шего йода.

Д ля  проверки чистотн реактивов проводят контрольнмй опнт 
с таким же количеством реактивов, как и при основном определе- 
нии, н результатн его учитнвают прн расчете. Количество олова 
в навеске определяют, умножая число мнллилитров вступившего 
в реакцию йода на эмпирический титр олова, равньш 0,615 мг  (тео- 
ретический титр равен 0,593 м г) .  Расчет  пропзводят в миллиграм- 
мах на 1 мг  продукта.

Наблюденнямн лаборатории контроля производства ОТИП ХП 
(Бонева) установлеио, что при исследованпн консервов с значи- 
тельно повншенннм содержанием олова п железа прибавление 
0,4— 0,5 г алюминия может оказаться недостаточньш и резуль- 
татн анализа получаются с большой погрешностью. В этп.ч слу- 
чаях необходимо увеличить количество алю.чнния примерно до 
0,8 г,  чтобь: полностьго восстановпть окисное железо,  внделяю- 
шее J из HJ.

Серно-азотное сжигапие консервов можно также проводнть без 
применення капельной воронки.

В это.м случае 40 г копсервов переносят в колбу Кьельдаля и 
сммвают остатки концемтрированнон азотной кислотой (удельньш 
вес 1,4) в ту же колбу.

Еслн акалнзнруют вешества,  богатме углеводами н жирами,  
то смесь оставляют на ночь. Затем прн непрерьтном помеши- 
вании к массе прибавляют небольшими порцпямн 25 м л  концент- 
рированной сернон кислотн (удельньш вес 1,84). Колбу вначале 
счень осторожно подогревают на небольшом огне, затем, по пре- 
кратен ии  пенообразования, пламя усиливают так, чтобн жид- 
кость спокойно кипела. Массу в колбе кнпятят до тех пор, пока 
содержимое колбн не потемнеет вследствие начинаювдегося обуг- 
ливания. Тогда горелку отставляют, колбе дают немного остмть, 
прибавляют еше 5— 10 м л  концентрированной азотной кислотм и 
снова кипятят. При новом потемнении содержимого колбн обра- 
ботку азотной кислотой повторяют до тех пор, пока при появле- 
нии белнх паров серного ангидрида раствор не будет оставаться 
бесцветньш и прозрачньш,  после чего кипячение продолжают еше 
0,5 ч.

Д л я  определения олова по ГОСТу можно применять (кроме 
арбитражннх анализов) сухое озоление.

25 г консервов в фарфоровой чашке (диаметром 8— 10 см)  
подсушивают на водяной бане, обугливают и прокаливают до по- 
лучения серой зольг. К охлажденной золе прибавляют 10 м л  соля- 
ной кислотн (1 1), после перемешивання палочкон золу закрм- 
вают часовьш стеклом и нагревают 15 м и н  на водяной баие. За- 
тем содержимое чашки разбавляют  несколькимн миллилитрами 
горячей водь!, фильтруют через беззольннй фильтр в коническую



270 Merodbi опрвделения тяжелих металлов

колбу емкостью 500 м л,  фильтр и чашку промнвают горячей водой 
и собирают в ту же колбу до обвдего объема около 75 мл.

Фильгр с остатком озоляют в тигле и сухую золу переносят в 
колбу Кьельдаля (емкостью 250 м л ) ,  прибавляют 25 м л  концент- 
рированной серной кислотн, смьгвая ею и несколькими милли- 
литрами водм остатки золм в тигле, и кипятят до полного раство- 
рения осадка.

После охлаждения содержимое колбм переносят в коническую 
колбу, содержашую солянокисльш раствор золи,  прибавляют 
25 м л  концентрированной HC1 и водм до обшего объема 150 мл.

Полярографический метод

Полярография относится к группе методов электрохимического 
анализа,  -известнмх под названием вольт-амперометрии. При та- 
ком анализе устанавливается зависимость между силой тока (в 
амперах) ,  которьш протекает через сосуд с анализируемьгм рас- 
твором, и напряжением (в вольтах),  приложенньш к нему.

В основе полярографического метода, таким образом,  лежиг 
свойство растворов многпх вешеств при пропускании тока возра- 
стаю тего  напряженпя показнвать резкое увеличение силм тока 
в тот момент. когда достнгается потенциал восстановлення соот- 
ветствуюшего иона, ка.';одяш,егося в аналнзируемом растворе.

В определекннх условиях увеличение снлн тока, измеряемое 
гальванометром,  пропорционально концентрации восстанавливае- 
мого иона; следовательно, установив эту зависимость,  можно 
судить о количестве металла или другого иона. Полученная вольт- 
амперная кривая и является полярограммой;  она имеет ступенча- 
тьш волнообразннй вид.

Положепие волнн на оск напряжения (абсцисса) д аег  качест- 
венную xapaKiepncniKv оиределяемого иина; oi наблюдаемой точ- 
ки перегиба (потенциал разложения)  начинается бнстрое скачко- 
образное увеличение снлм тока. Вмсота волнн (ордината) ,  обус- 
ловленная так назьтае.мьш диффузионннм или предельньш током 
(сила тока, достигнув максимума,  поддержнвается лишь разрядив- 
Ш1имися ионами, поступаюшими к электроду вследствие диффу- 
зии),  пропорциональна концентрации иона в растворе и служит 
для его количественного определения.

Дальнейшее увеличение прилагаемой э. д. с. приводит к ново- 
му потенциалу разложения,  характерному для другого иона, на- 
ходяшемуся в том же растворе, при этом сила тока вновь скачко- 
образно увеличивается,  в результате получается типичная поля- 
ризационная кривая (рис. 51). Необходимо отметить, что установ- 
ленная прямая  пропорциональная зависимость между концентра- 
цией восстанавлнваемого вешества и величиной диффузионного 
тока действительна при сохранении прочих равннх условий — 
температурм,  состава электролита и др.



Определение олова 271

Электролиз аналнзируемого раствора проводят в сосуде-элек- 
тролизере, лучше всего с ртутньши электродамп,  причем анодом 
служит сравнительно большая поверхность ртутн, н а х о д я т ая ся  в 
покое, а катодом — капельки ртути, вьиекаюшие пз узкого ка- 
пилляра.

Приложенная зд  с.

Рис. 51. П оляризац ионная  кривая.

Применение капельного ртутного электрода (катода),  поверх- 
ность которого, несмотря на поляризацшо,  посгоянно обновляется 
и остается химически постоянной, обеспечивает воспроизводимость 
потенциала восстановления.

Правильность полученнмх при полярографическом исследова- 
нии дал ннх  можно проконтролировать по формуле Ильковича:

_L i_ J_ 
i d — 605AD2 C m 3 t 6

где:  id— сила диффузионного тока; 
h — внсота волн;

D -  коэффициент диффузии или число молей, диффунди- 
руюших через пловдадь I см2 в единицу времени, для 
градиента концентрации, равного единице;

С — концентрация вешества в миллимолях на 1 л;  
t n — масса ртути, внтекаювдая из капилляра в единицу вре- 

мени, в мг/сек;
t  — время, в течение которого ртуть капает из капилляра,  

в сек.

Из этих величин наиболее трудно определяется коэффициент 
диффузии D.  Поэтому в аналитической практике полярографи-
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руют анализируемьш и стандартньш растворн и, сопоставляя их 
полярограммн,  рассчитьтают концентрацию вешества х

где:  a — количество вешества в стандартном растворе;
hx и /zCT— соответственно внсота волн анализируемого и 

стандартного растворов.

Принципиальная схема полярографа представлена на рис. 52.
Электролизер Е  и.меет анод А,  представляюший собой широ- 

кий слой ртути, и погруженньш в электролит капельннй ртутнмй 
катод КЕ.

Прилагаемая к электродам э. д. с. подается от элемента Б  через 
сопрогивление потенцнометра П  и далее через зеркальннй галь- 
ванометр Г

При лагаемая э. д. с. с помошью подвижного контакта D  может 
постепенно увеличиватьсл от 0 до требуемой величинн в преде- 
лах до 2—4 в. По движенню луча сйета (осветитель Л ) , отражен- 
ного от зеркальнсго гальвано.метра ка полупрозрачную шкалу, 
фиксируют измененне снль; поляризационного тока.

Д л я  получения полярогра.ммь; наблюдаемне глазом (визуаль- 
но) показания гальванометра наносят в виде точек на миллимег- 
ровую бумагу и затем эти точки соединяют плавнон кривой.
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Кроме визуальннх  полярографов, в нашей стране сконструиро- 
ьанн  ii находят все более широкое применение полярографн с 
фотозаписью полярограмм.

Поляро^рафш марки «Гинцветмет» и завода «Геологоразвед- 
ка» СГМ-8 з действительности намного сложнее приведенной 
схемь 1 (имеют ряд дополнительнмх необходиммх частей) ;  они 
подробно описанн в ннструкциях, прилагаеммх к приборам.

Значительнне достоинства полярографического метода (бьь 
строта, точность, хорошая воспроизводимость результатов,  опре- 
деленне малмх концентраций вешеств и др.),  впервме предло- 
женного в 1922 г. в Чехословакии Гейровским [23], способствова- 
ли бнстрому внедрению его в аналитическую практику исследо- 
вания не только электролитов,  но и органических вешеств.

Грживо с сотрудниками [43, 1952] экспериментально доказал 
возможность применения полярографического метода в контроле 
консервного производства и разработал необходимне инструкции 
для определения в консервах тяж елнх  металлов (олова, свинца, 
меди),  поваренной солн, сернистого ангидрида,  фруктозн и саха- 
розьк

Полярографическим методом можно также определять аскор- 
биновую кислоту [11, т. XVI, вьш. 4], витамин Bj [11, т. XVIII .  
вьш. 2], активпость ферментов [11, т. XVIII,  вьш. 4], токсические 
вешества в воздухе и др.

Приведем описание метода определения тяжельгх металлов,  
в частности олова.

Т е х н и к а  о п р е д е л е н и я .  Навеску тшательно подготов- 
ленпоп для апализа  средней пробн консервов в количестве 
10—40 г после подсушивания смачивают 10— 12 каплями концен- 
трированной серной кислотн и осторожно озоляют в муфельной 
печп при температуре слабого красного каления (около 500° С). 
Золу дваждм обрабатьгвают 2—3 м л  концентрированной соляной 
кнслотн, ка ж д нй  раз  с последуюшим вьшариванием досуха на 
водяной бане.

Остаток в чашке растворяют при нагревании на водяной бане 
разбавленной (1 1) соляной кислотой, раствор переносят в мер- 
ную колбочку емкостью 50 м л  (до половинн объема колбочки).  
Затем солянокислнй раствор нейтрализуют кондентрированннм 
аммиаком в некотором избнтке,  доводят до 50 м л  водой и от- 
фнльтровнвают в ьт а вш и й  осадок гидратов окисей олова и свин- 
ца. В фнльтрате I определяют медь (см. ниже);  осадок же  на 
фильтрате растворяют в 10 м л  горячей соляной кислотн (1 1), до- 
бавляюг к солянокислому раствору 2—4 г виннокаменной кислотн,  
шепотку сульфита и нагревают на водяной бане до удаления запа- 
ха S 0 2. После охлаждения раствор переносят в мерную колбу 
емкостью 50 мл ,  нейтрализуют избнтком концентрированного ам- 
миака,  доводят водой до метки, перемешивают и фильтруют. 
В фнльтрате II определяют свинец (см. стр. 283),  а осадок гидрата
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окиси олова вновь растворяют соля'Ной кислотой (1 1) в мерной 
колбочке емкостью 25 или 50 м л,  добавляют 0,1 г гипофосфита 
кальция (или восстановленного железа)  и доводят той ж е  соляной 
кислотой до м е т к и .

В этом растворе (если необходимо, профильтрованном) опре- 
деляют олово.

П ол я р о гр а ф и р о в а н и е .  Из  приготовленного раствора в мерную 
колбу емкостью 25 м л  отбирают 20 мл,  раствор доводят до метки 
соляной кислотой 1 1 (фон),  смесь переносят в стаканчик и до- 
бавляют 10 капель 1 % -н о го  раствора столярного клея, после пе- 
ремешнвання заполняют электролизер и полярографируют при 
напряжении тсжа 2 в, чувствительности гальванометра ]/юо— ‘/зоо * 
Волна восстановления олова находится в пределах 0,2— 0,6 в.

После снятия первой шолярограммьг раствор из электролизера 
внливают и последний ополаскивают сначала водой, а затем вто- 
рнм раствором, подготовленньш для второго полярографпрова-  
ния. Этот раствор готовят также в мерной колбочке емкостью 
25 м л — вливают 20 м л  испьгтуемого раствора,  1 м л  стандартного 
раствора олова (0,1 мг  олова на 1 м л )  и доливают до меткн соля- 
ной кислотой (1 1). Затем смесь переливают в стаканчик, добав- 
ляют 10 капель того же раствора столярного клея и после пере- 
мешивания затюлняют промьиьш электролизер.  Полярографиро- 
ва'ние второго раствора ведут в тех же условиях, что и первого 
раствора.

Из полученннх внсот волн, измереннмх на миллиметровой бу- 
маге (пол ярограмм) , принимая во внимание объе.мнне отношения, 
внчисляют содержание олова х  в мг  на 1 к г  консервов по фор- 
муле:

CcVcffiVoVi-lOOQ
(HtVt - H ^ V ' 0p

где: Сс— концентрация стандартного раствора в мг/мл-
Vc — объем добавленного стандартного раствора в мл;
Н х — внсота волнн в м м  лри первом полярографировании;
V0— обший объем вмтяжки, приготовленной из навески 

(золн) ,  в мм;
V i — объем раствора,  подготовленного к первому полярогра- 

фированию, в мл;
V 2— объем раствора,  подготовленного ко второму поляро- 

графированию,  в мл;
Н 2— внсота волнн в м м  при втором полярографировании;

р — навеска консервов, взятая для анализа,  в г;

* В полярограф ии  л о д  чувствительностью гальванометра условно понимают 
отношение еилн  тока,  протекаюадего через гальваисметр, к силе тока ,  прохо- 
дяш его  через электролпт.
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— объем фильтрата,  отмеренного в стакан для подготов- 
ки раствора к 'первому полярографированию,  в мл;

1000— множптель для пересчета содержания олова на 1 кг  
продукта.

Измерение вьгсотн волнн начинают с установления точек, об- 
разуюших отлогие нижние и верхние части полярографической 
ступени (волнм).  Между этими точками прочерчивают кривую. 
Через круто поднимаютую ся  часть волнм проводят прямую ли- 
нию до пересечения с первьши двумя линиями. Через полученнме 
точки пересечения проводят линии, параллельнне оси абсцисс, и 
с п о м о тью  линейки измеряют расстояние между этими параллель-  
iibiMii n o  перпендикуляру.

Стандартньш раствор олова (1 мг  на 1 м л )  готовят растворе- 
нием чистого металлического олова (25 мг  на 25 м л ) в концент- 
рированной соляной кислоте шри нагревании. После охлаждения 
в мерной колбочке раствор доводят до метки.

Прн применении для определения олова кислотной минералн- 
зацин необходимо тшательно проконтролировать полное удаление 
азотной кислотн при пом оти  шавелевокислого аммония. 
В. С. Гржмво и М. С. Берх [28] приводят ряд модификаций кис- 
лотной микерализацин пишевмх продуктов с последуюшим поля* 
рографированием для определения олова.

О П Р Е Д Е Л Е Н И Е  СВИНЦА

Законодательство СССР категорически запревдает в ьт у с к  про- 
д у к ю в  при наличии в них свинца. Ядовитое действие свинца осо- 
бенно опасно в связи с тем, что он обладает  свойством при про- 
должптельном введении в организм д а ж е  малнх  доз накапли- 
ваться в нем, что в конечном итоге визьшает явления тяжелого 
хропического отравления.

Прп нормальном ходе технологического процесса и надлежа- 
шей организации конгроля производства возможность попадания 
в консервн свинца исключается.

Повншенное содержание свинца в полуде жести (свнше 
0,04%) и наличие припоя внутри банки могут бьиь причинамн 
перехода свичца в консериьг. Напльгвн припоя по шву банки 
вследствие возможного образования гальванической п а р н  могут 
привести к появлению свинца в коисервах.

Ж естян ая  тара,  изготовленная внахлестку, особенно при зна- 
чительном содержании свинца в припое (около 50%) ,  может бьиь 
также прпчиной появления свинца в консервах. Чтобн  избежать 
такого явления, необходимо значительно понизить допустимое 
для такой тари  содержание свинца в припое, а еше лучше изгото- 
влять тару только взамок.  Содержание свинца в припое при пзго- 
товленни жестянмх банок взамок разрешается не более 65%,  a 
для банок внахлестку не более 35%.
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Полуда варочнмх котлов ири чрезмерном содержании свинца 
(допускается до 1%) та к ж е  может бьиь источником появления 
свинца сначала в полуфабрикате,  а затем, при отсутствии цехо- 
вого контроля на содержание тяж ел н х  металлов, и в готовом фаб- 
рикате. Объясняется это тем, что поваренная соль, сахар и раз- 
бавленная уксусная кислота, постоянно применяемне в консерв- 
ном деле, способствуют извлечению свинца из его сплавов. За- 
держка полуфабриката  в луженом котле сверх необходпмого 
времени также может привести к переходу свинца в консервм 
даж е  при нормальном содержании свинца в полуде. Свинец мо- 
жет перейти в консервн из глазури глиняной посудн (применяется 
для охлаждсния варенья),  если температура обжига посудм бнла 
недсстаточно вшсокой.

Необходимо отметить также,  что чувствительное для некоторнх 
аналитических методов количество свинца может перейти в кон- 
сервн вместе с полудой жести. Так, при наличии в консервах 
500—600 мг  олова содержание свинца может достигнуть 0,25— 
0,5 м г  на 1 кг  продукта. Поэтому во всех случаях, когда прн 
определении содержания олова количество его оказьгвается внше 
установленннх норм, исследозания на содержанпе свинца квля- 
ются обязательньши.

Переходя обзору методов определення свинца в консервах, 
необходнмо подчеркнуть важность внедрения в контроль произ- 
водства достаточно точннх качественннх реакций на свинец, пого- 
му что наличие в консервах свинца недопустимо. Вместе с тем 
необходимо отметить, что свинец, как микроэлемент,  может нахо- 
диться в растительном и животном сьфье и консервах из ннх, 
а потому примененне в контроле производства особенно чувст- 
вительннх методов определения микроэлементов нецелесооб- 
разно.

Д ля  действенности контроля,  установления причин попадания 
•свинца в консервн и разработки мероприятий в целях устранения 
этих причин при положительной качественной реакции на свинеа 
его количественное определение являегся крайне важньгм. Приме- 
няюшиеся в наших лабораториях методн определения свинца мо- 
гут давать  погрешности, связаннме большей частью не с самой 
методикой непосредственного определения свинца, а с трудностя- 
мм его вмделения из той сложной системм солей, которая полу- 
чается после разрушения органических веш,еств консервов.

Каиболее распространеннне методн определения свинца осно- 
ван н  на реакциях образования сульфата,  хромата и сульфида 
свинца. Применение этих реакций открьиия свинца и его количе- 
ственное определение описанн ниже. При этих методах, в случае 
серно-азотного сжигания органической части консервов создаются 
условия, повншаюшие растворимость сернокислого свинца. Рас- 
творению способствует повншение концентрацми серной кмслотн 
до такой степени, при которой ионм SO^-  псчезают и заменяются
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ионамн HSOj" При этом P b S 0 4 переходит в растворимьш 
P b ( H S 0 4 ) 2  no уравнению:

О — S 0 20 H

P b S 0 4 +  HjSO* =  P b /

O — S 0 20 H

Последуюшим разбавлением водой раствори.мьш P b ( H S 0 4 ) 2  
переводится в нерастворимьш P b S 0 4; кроме того, для количест- 
венного осаждения свинца прежде всего необходимо полностью 
удалнть из раствора следн оставшейся азотной кислотьк

В прнсутствии азотной кислотн, даже  после разбавления во- 
дой и спнртом, понижаюшим растворимость P b S 0 4, часть свинца 
остается в растворе в виде ннтрата. Это объясняется тем. что 
азотная кислота в воднмх растворах вдвое более диссоциирована,  
чем серкая,  и вьиесняет серную кпслоту из ее солей. Кроме того, 
азотная кпслота со спирто.м в прнсутствии солей некоторнх тяже- 
л нх  металлов, в частности свинца, дает  очень бурную реакцшо, 
прп ксторой часть азотной кислотм может восстановиться до ам- 
миака.  а спирт окислится в уксусную кислоту: образовавшаяся 
аммонмйная соль уксусной кислотн, как известно, та кж е  способ- 
ствует переходу в раствор части P b S 0 4.

Так как сульфатн многих металлов плохо растворнмьт в смесн 
спирта с водой, то вследствие этого усиливается их индуцирован- 
ное осаждение вместе с P b S 0 4; поэтому определять ма лне коли- 
чества свинца «епосредственно в виде сульфата без предваритель- 
ной очистки осадка от других металлов нерационально. Отфильт- 
рованньш осадок P b S 0 4 рекомендуется вновь перевести в раствор 
обработкой уксуснокислнм натрнем. Следует отметить также  це- 
лесообразность предварительной промьгвки осадка P b S 0 4 разбав-  
ленной серной кислотой, а затем водньш раствором спирта для 
удаления механически см ачиваю тих  его посторонних солей. 
В уксуснокислом растворе свинец можно определять переводом 
его в хромат с дальнейшим йодометрическим определеннем хро- 
мовой кислотн.

Хромат свинца может бмть определен также по степени мут- 
ности (нефелометрия),  так  как в определеннмх концентрациях он 
дает устойчивую муть, причем частицн имеют степень дисперст- 
ности одного порядка и мутная жидкость невооруженному глазу 
кажется однородной.

Д ля  двух мутнмх жидкостей с частицами одинаковой формн н 
размеров яркость рассеянного света пропорциональна концентра- 
ции мути. Таким образом, имея стандартную шкалу мутннх жид- 
костеп, можно определить муть в исследуемой жидкости прн по- 
моши специальнмх приборов — нефелометров либо более при- 
митивньтм способом (при упрошенньгх определениях) .



278 Методи определения тяжелмх металлов

Нефелометрический метод определения свинца в консервах 
разработан Светловнм и является стандартньш.  Предлагаемое 
автором сухое озоление без особнх предосторожностей приводит 
к значительннм потерям свинца, достигаюшим 30—40% и более. 
Этим методом можно определить не менее 0,67 м г  свинца на 1 кг  
консервов.

Наличие свинца может бнть установлено рядом реакций, в 
частности сероводородной пробой. Д л я  повьшения чувствитель- 
ностн этой пробн необходимо концентрировать раствор до не- 
большого объема и создать  определенную сгепень кислотности — 
не более 7 з н.

Определение свинца по потемнению или по образованию осад- 
ка сульфида в зависимости от количества свинца можно прово- 
дить и при помовди сернистого натрия. При этой реакции целесо- 
образно прибавлять электролит (хлористьш аммоний) и лишь 
несколько капель раствора N a 2 S, так как большое количество мо- 
жет привести к вьшадению серн,  вследствие чего реакция станет 
менее четкой.

Перевод солей свинца в сульфид можно использовать и для 
его колнчественного определения. Последнее производится коло- 
риметрнрованием, то есть сравнением интенсивности окраски 
сульфида в анализируемом образце и окраски ряда стандартнмх 
проб с известннм содержанием свинца. Д л я  поддержания раство- 
ра в коллоидальном состоянии ко всем пробиркам до разбавления 
их водой и доведения до одного и того же объема рационально 
добавлять несколько капель 1 0 %-ного раствора сахарозм или 
спецпально приготовленного раствора желатина.

Колориметрированию сульфида свинца, как и нефелометри- 
рованню хромата,  мешают, однако, другие тяжелме  металлн,  по- 
этому необходпмо раствор минеральнмх в етеств  консервов либо 
освободить от них. либо перевести посторонние металлм (железо, 
медь, олово) в устойчивне комплекснне или другие, не мешаюшие 
анализу,  соединения.

Первьш, наиболее известньш способ анализа является крайне 
трудоемким,  вследствие этого заслуживает  внимания метод опре- 
делення свинца в присутствии других металлов [53, 1935, №  4],

При озолении 20 г консервов сульфидннм методом можно 
установить качественно от 0,25 мг  на 1 кг,  а количественно — 
0,5 мг  и внше свинца на 1 кг  продукта. Потери свинца при ана- 
лизе этим методом мяснмх и овошнмх консервов в большинстве 
случаев составляют 10— 15%, достигая дногда и 25%.

Разработана новая модификация колориметрического (на 
ФЭК-М) определения PbS в различннх консервах. При этом сви- 
нец количественно переводится в осадок ( P b S 0 4) путем совмест- 
ного осаждения с сульфатами бария и кальция,  без примесей же- 
леза.  После растворения золн  на проведение анализа требуется 
не более часа [97, вьгп. 2, 12; 54, 1961, 3].
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Д л я  обнаружения самнх незначительнмх количесгв свинца мо- 
гут применяться микрохимические реакции, в частности бензиди- 
новая проба,  трипельнитригная реакция и реакция с дитизоном.

Для  вьшолнения первой пробьг фильтровальную бумагу смачи- 
вают аммиачнмм 3%-ньш раствором Н 2 О 2 , затем добавляют кап- 
лю исследуемого раствора и оставляюг на несколько мннут на 
воздухе или вмдерживают над водяннм паром; смоченная далее  
однон каплей уксуснокислого бензидина

H 2n /  ^ >NHa(CH3—СООН)а

бумажка в присутствии свинца синеет. Окраска появляется в ре- 
зультате окисляюшего действия на бензидин перекиси свинца, 
образовавшейся при действии перекиси водорода. Присутствпе 
солей меди, олова и других металлов сероводородной групгш на 
реакцию не влияет, от солей металлов третьей группм свинец нуж- 
но освободить. Вместо бензидина в таких же  условиях может 
бьпь применен тетраметилдиаминодифенилметан

( CHa)2N ^ N ( C H 3)a

Последний мож-но использовать и для количественного колори- 
метрического определения свинца (Клостерман, Петров) ,  которое 
усложняется прежде всего тем, что перекись водорода не перево- 
дит весь свинец в Р Ь 0 2; другие же окислители хотя и полностью 
переводят соли свинца в его перекись, однако большей частью в 
условиях реакции сами окрашивают бензидин в синий цвет. Вме- 
сто перекиси водорода в качестве окислителя можно пользоваться 
персульфатом аммония в аммиачной среде; последний за 1 0 — 
15 м и н  на холоду внделяет  количественно перекись свинца д а ж е  
при са мнх  малнх  количесгвах; следует лишь после внделения 
РЬОг бьгстро огфильтровать его и промнть от избьика персуль- 
фата.  Д ал ее  осадок P b 0 2  растворяют в соответствуюшей смеси 
и колоримегрируют обнчньш порядком.

Трипельнитритную реакцию на свинец проводят сл едую тим об" 
разом. Остаток после разрушения органических веадеств обраба- 
тьгвают соляной кислотой, прибавляют каплю насьнценного рас- 
твора медной 'соли и, не отфильтровьивая от осадка, если он обра- 
зуется, взболтанную смесь насьидают сероводородом. В ьтавш ий  
осадок отделяют и троекратно промнвают водой при центрифу- 
гировании; промнвние водн отса сь тают  сифоном или капилляром.

Промьиьш и отцентрифугирован.ньш осадок растворяют в про- 
бирке в 1—2 каплях азотной кислотн.  Раствор последовательннм 
нанесением на одно и то же место маленьких капелек внпаривают 
досуха на предметном стекле. Остаток обрабатнва ют  каплей
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50%-ной уксусной кислотн,  насьиденной С Н 3 —C O O N H 4> и в смесь 
вносят кристаллик K N 0 2. Под микроскопом при увеличении в 80— 
1 0 0  раз наблюдают кубические кристаллн  тройной соли азотисто- 

кислого калия-свинца-меди — K2P b C u ( N 0 2)6 (трипельнитрит) — 
в виде желто-бурмх, почти черннх квадратов.  Чувствительность 
реакции очень велика,  поэтому для  исследования можно брать 
очень небольшую навеску.

Весьма чувствительной и точной рекацией для открнтия свинца 
является также реакция с дитизоном (дифенилтиокарбазон)

SC<^
N H - N H — CSH5

N =  N - C 6H 5

при которой образуется кирпично-красное внутрикомплексное сое- 
динение. Реакцию сопровождают взбалтьиваиием в малеиькой про- 
бирке капли аналнзируемого раствора с каплей раствора дитизона 
в четнреххлористом углероде, при этом наблюдается изменение 
цвета дитизона от первоначального зеленого до кир-пично-красно- 
го. Реакцию ведут в нейтральной или шелочной среде. Некоторне 
тяжельге металлн препятствуют реакции, но их можно связать 
прибавлением взятнх в избьике цианистого калия и сегнетовой 
соли либо лимонной кислотм. Этн реактивн не влияют на реак- 
цию между свинцовьгаи слоями и дитизоном, вследствие чего про- 
водимая в этих условиях реакция на свинец становится специ- 
фичной.

Реакция с дитизоном используется и для количественного оп- 
ределения свинца в органических соединениях. Д ля  этого аммиач- 
Hbifl раствор минеральннх составнмх частей продукта,  к которохму 
прибавленн цнапнстип калнй н лимонная кислига, ибрабагьшают 
несколько раз раствором дитизона в хлороформе. Обработку за- 
канчивают, когда слой хлороформа перестает окрашиваться в 
красньп ' 1 цвет при взбалтьтанни  с анализируемнм раствором. По- 
сле промьгвания водой хлорофором отгоняют и остаток, где нахо- 
дится в виде комплексного соедннения весь свинец, обрабатнвают 
небольшим количеством смеси серной и азотной кислоть 1 (5 1). 
Полученньш раствор обрабатнвают ацетатом аммония (для рас- 
творення P b S 0 4) и подвделачивают аммиаком.  Затем после добаз- 
ления раствора цнанистого калия определяют количество свинца 
колориметрически при помоши сернистого натрия.

В последнее время (1960) разработана новая ускоренная мо- 
дификация количественного определения свинца с дитизоном без 
прнменения цианистого калия. Соли свинца, соосажденнме с со- 
лями  стронция, растворяются в слабошелочном растворе гекса- 
метафосфата натрия. Чувствительность метода 0,05 у  в 10 м л  рас- 
твора,  что дает возможность определить 0 , 0 1  мг  в 1 кг  продукта.
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Қачественное определение свинца в консервах
(модификация мегода Светлова по ГОСТу)

Навеску консервов в 15 г (часто берут 25 г ) ,  подготовленную 
без применения мясорубки и металлических сит, подвергают ми- 
нерализации путем сухого озоленмя.

Д л я  этого навеску -пометают в небольшую фарфоровую чашку 
дмаметром около 7 см (можно прпменять фарфоровьш тпгель ем- 
костью 1 0 0  м л ) ,  подсушивают на песочной или воздушной бане, 
а затем осторожно обугливают. После охлаждения уголь размель- 
чают ii озоляют на слабом огне нли в муфеле при температуре 
около 500° С.

Соки или другие жидкие продуктн предварительно вьшаривают 
досуха по частям на водяной бане, а затем обугливают н озоляют. 
К золе добавляют 5 м л  соляной кислотн ( 1  : 1 ) и каплю пергидро- 
ля и вьшаривают на водяной бане досуха.  Сухой остаток обраба- 
тмвают 2  м л  1 0 %-ной соляной кислотн, добавляют 3 м л  водм и 
фильтруют через предварительно смоченньш фильтр в коническую 
колбу объемом около 1 0 0  мл.

Фарфоровую чашку и фильтр промьшают 15 м л  дистиллирован- 
ной водн, собирая промьтнме волм в ту же коническую колбу.

При повншенном содержании в золе вделочних металлов мо- 
жет наступить сплавление, в этом случае целесообразно повторить. 
вьиделачивание золн и отфильтровьшание.

Необходимо также иметь в виду, что длительное озоление мо- 
жет привести к улетучиванию металлов, поэтому не следует доби- 
ваться полного исчезновения обугленнмх частиц.

Подготовленньш, как описано вьиле, солянокисльш раствор ис- 
следуемого в етества  нагревают до 40— 50° С и затем пропускают 
через него в течение 40—60 м и н  ток сероводорода.  При этом в 
осадок вьгпадают сульфидм свинца, олова,  меди и других тяж ел нх 
металлов,  тогда как металлн  1 -й, 2 -й и 3-й групп остаются в рас- 
творе.

Сероводород пропускают через узко оттянутую трубку, дохо- 
дяшую до дна колбн.

Вьшавший осадок сульфидов и серн отделяют центрифугиро- 
ванием в пробирке емкостью около 1 0  м л ,  собирая жидкость в не- 
большую фарфоровую чашку. Осадок сульфидов промнвают 1 —
2  раза  1 %-ньгм раствором соляной кислотм, насьиценннм серово- 
дородом.

Вмделившийся осадок сульфидов тяж ел н х  металлов и серн 
после осторожного отделения жидкости обрабатнва ют  при слабом 
нагревании 5 каплями 10%-ного раствора едкого натра,  а затем 
после добавления 1 0  м л  водн вновь центрифугируют.

П р и м е ч а н и е .  При большмх количествах вмделившемся c e p u  при.мемяют 
увеличенное количество шелочи (двойное,  тройное) .  .

Оставшийся осадок сульфидов отделяю т центрифугироваиием, ешс раэ
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о б р а б а ть та ю т  5 каплями раствора  шелочи, р азбав ля ю т  10 м л  водьг и вновь 
центрнфугируют.

Описаннне операции проводятся с целью отделения свинца 
(если он имеется) от олова.

Происходяицпе при этом реакции могут бнть  представленм 
уравнением:

3S n S ,  +  6NaOH =  2Na2SnS3 -f Na2S n 0 3 +  3H ;0

После освобождения от олова остаток сульфидов (почти ис- 
ключительно мели и свинца) обрабатьтаю т  смесью равнььх объ- 
емов крепких кислот (серной и азотной) при очень осторожном 
нагревании (периодически вволят дно пробирки в умеренное 
пламя горелки) до полного удаления паров азотной кислотм.

Последуюшее осаждение P b S 0 4 спиртом требует удаления 
даж е  следов нптрозилсерной кислотм, которая может окислить 
спирт по уравнению:

НО О
ЗС2Н 5ОН +  2 ^>S<^ ---------

0 = N  О

— <-2СН3 — COONH, +  СН3 — COOH - f  2SOj +  Н 20 .

О бразую тиеся  в результате этой окислительно-восстановитель- 
ной реакции уксусная кислота и ее аммонийная соль могут рас- 
творить сульфат свинца и свинец аналитически не будет найден.

Полнота удаления нитрозилсерной кислотн достигается раз- 
бавлением содержимого пробирки водой (0,5— 1 м л )  и повторньш 
нагреванием до окончательного удаления окислов азота и появ- 
ления белих пгров S 0 3.

Загем ииеле ихлажденин в пробирку добавляюг 0,5— 1 м л  
водн и такое же количество этилового спирта. При большом осад- 
ке количество водм и спирта увеличивают. Д л я  'полного осажде- 
ния сульфата свинца жидкость оставляют на 30 мин.  Чтобн 
окончательно убедиться в наличии свинца, осадок после вндерж- 
ки центрифугируют, раствор осторожно сливают (лучше сифо- 
нировать) и сульфат свинца растворяют в 1 м л  подкисленного 
уксусной кислотой насьнденного раствора уксуснокислого натрия. 
После нагревания (5— 10 м и н  на кипяшей водяной бане) к рас- 
твору добавляют 1 м л  водн и фильтруют через маленький 
фильтр, с.моченннй предварительно дистиллированной водой, со- 
бирая фильтрат  в мерньш цилиндр объемом 10 мл.  Пробирку и 
фильтр промьшают 'несколько раз небольшими порциями дистил- 
лированной водм, собирая проммвнне водм в тот же цилиндр. 
К раствору в цилиндре добавляют дистиллированную воду до 
объема 10 м л  и хорошо перемешивают; 5 м л  раствора из lCh- 
линдра переносят в центрифужную пробирку, добавляют 3 капли
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двухромовокислого калия (5°/о-ньш раствор) и хорошо перемеши- 
вают. Если раствор остается прозрачньш в течение 10 мин,  свп- 
нец считают необнаруженньш.  При наличии в растворе свинца 
появляется желтая муть ( P b C r 0 4).

В тех случаях, когда муть едва заметна,  а после центрифугп- 
рования образовался легкий налет зеленовато-желтого цвета. 
можно 'проверить наличие свинца микроэлектролизом. Д л я  этого 
в ценгрифужную пробирку, на стенках которон заметен налет, 
добавляют 1—2 капли концентрированноп H N O 3 и 2— 3 м л  ди- 
стиллированной водн и содержимое пробирки подвергают элек- 
тролизу. Электродами могут служить кусочки платиновой иглм, 
впаяннне в стекляннме трубочки и соединеннне с медной прово- 
локой посредством нескольких капель ртути, налитнх в трубоч- 
ку. В качестве источника тока может служить аккумулятор илч 
любая  батарея,  например от карманного фонаря,  с напряжением 
около 4 в. Д ля  уменьшения силм тока можно последовательно 
присоединить к батарее сопротивление в 25—30 ом.

Электролиз ведут пр.и киттяченич содержимого пробирки в те- 
чение 10—20 мин.  При этом первоначальньш желтоватнй цвет 
электролизуемой жидкости должен исчезнуть. При налични свин- 
ца на аноде ( +  ) вмделяется золотисто-коричневьш налет PbOi.  
В этом случае, не прернвая  тока,  удаляют горелку, добавляют 
холодную дистиллированную воду, бнстро вьшимают из про- 
бирки электрод с налетом РЬОг и одновременно 'Обмнвают элек- 
трод водой из промнвалки.  Электрод отключают и на поверх- 
ность платинм наносят капли реактива Арнольда (5 г тетраме- 
тилдиаминодифенилметана С Н 2[СбН4Н ( С Н з Ь Ь  в 1 0 0  м л  1 0 %-нон 
уксусной кислоти) ,  которьш, расгворяя РЬОг, дает  с ним интен- 
сивное синее окрашивание.

Если не имеется реактива Арнольда, можно применять 
5%-ннй  раствор KJ, 'подкисленний уксусной кислотой.

При нанесении капли такого раствора 'на электрод с РЬОз 
должна появиться муть желтого цвета (йодистьш свинед).

При наличии свинца его определяют количественно.

Стандартнмй метод количественного определения свинца
(нефелометрирование по Светлову)

Метод основан на явлении нефелометрии, т. е. измерении 
(е данном случае визуальном, более точно при помовди нефеломет- 
ров) интенсивности светового потока,  рассеянного тверднми чгсти- 
цами, наход яти ми ся в растворе.  Взвеси должнн  бнть  стойкими 
во времени и не оседать при стоянии.

Правильность получения результатов зависит от ряда факто- 
ров, в частности не только от концентрации, но и от размера твер- 
днх  частиц, а потому строгое соблюдение всех условий проведения 
анализа является крайне необходимьш.
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Д л я  количественного определения овинца 1 м л  раствора 
(оставшегося при качественной пробе на свинец) переносят из ци- 
линдра в плоскодонную пробирку с делениями на 1 0  мл\  в три дру- 
гие такие же пробирки вносят типовой раствор свинца в количе- 
стве 0,01, 0,015 и 0,02 мг.  В пробирки с типовьш раствором 
добавляют по 0 , 1  м л  насьиденного уксуснокислого натрия,  слабо 
подкисленного уксусной кислотой. Д ал ее  во все четмре пробирки 
приливают дистиллированную воду до объема 1 0  мл,  перемешн- 
вают и добавляют по 3 капли двухромовокислого калия (5%-ньп! 
расивор),  снова хорошо перемешивают и через 10— 15 м и н  образо- 
вавшуюся муть в пробирке с исгштуемьш раствором сравнивают 
с типовьши растворами.

Если для определения свинца берут не 1 м л  испьиуемого рас- 
твора,  а меньше или больше, то в пробирки с типовнми раство- 
рами свинца добавляют столько уксуснокислого натрия, сколько 
его содержится во взятом для определения количестве испьиуе- 
мого раствора.  Қак в испнтуемом, так и 'в типовмх растворах со- 

держание уксуснокислого натрия должно бнть одинаковмм.  Не- 
соблюдение этих условий приводит к неправильньш результатам.

Пример.  Мутность испитуемого раствора соответствует мутности типового 
раствора, содерж аш его  0,01 мг  свинца (P b ) .  Д л я  количествен.ного определенич 
свпнца отмерили 2 м л  из 10 м л  всего испьгтуемого раствора, полученного из 
15 г  навески. Следовательно, в 1 кг  п и те в о го  продукта содержится свинца-

М етод количественного определения свинца в консервах, по Ове

Навеску в 100 г средней пробн консервов сжигают в колбе 
Қьельдаля или в большом стакане,  накрнтом часовь™ стеклом. 
Стакан должен бнть с носиком для внхода окислов азота.

Сжигание ведут при помоши тех же реактивов и точно в таких 
же условиях, как прн определении олова. Полученннй после сжи- 
гания раствор количественно переносят в стаканчик емкостью 
1 0 0  мл,  для чего ополаскиеают колбу Қьельдаля небольшими пор- 
циями дистиллированной водн. Раствор в стаканчике концентри- 
руют на песочной бане до объема 5— 1 0  мл,  охлаждают и разбав-  
ляют равньш объемом водм, затем к нему прибавляют 96%-ного 
спирта в количестве, равном обшему объему жидкости в ста- 
канчике ( 1 0 — 2 0  м л ) , и оставляют на ночь. На следугоший 
день вьшавшип сернокислнй свинец отфильтровьтают при отса- 
сиванин через фильтр пористого стекла Л1» 4 (с пористьв 1 
дном) или через аллиновский асбестовмй фильтр, отмьшают от 
солей посторонних металлов (Ғе, Sn, Cu и др.) 10%-ной H 2 SO 4 
и пробуют на полноту промьшания насьиденной сероводородной 
водоп. Д л я  этого в пробирку приливают 1 м л  свежеприготовлен- 
ноп сераводородной водн, подкисляют ее несколькими каплями
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крепкой уксусной кислотм и собирают туда же остатки промьгвной 
жидкости, стекаюшей с фильтра.

Потемнение раствора указмвает  на присутствие металлов серо- 
водородной группн; в этом случае проммвание необходимо про- 
должить.  Ввиду особой трудности отммвания осадка от солей же- 
леза  и необходимости полного их удаления производят специаль- 
ную пробу на присутствие железа с роданистмм аммонием или 
роданистьш калием. На белую фарфоровую пластинку илп 
крншку от тигля помешают кристаллик роданида и к нему при- 
бавляют последние капли фильтрата,  сте каю тие с фильтра.  Появ- 
ление красной окраски образовавшегося F e ( C N S ) 3 у казн вае т  на 
значительное содержание железа,  а легкое порозовение — на сле- 
д н  железа.  Промнвание  ведут до исчезновения реакции на железо 
и заканчивают троекратннм прибавлением спирта ( 1  1 ) для уда- 
ле.чия серной кислотьк

Промьимй таким образом осадок сернокислого свинца раство- 
ряют на фильтре 50 м л  горячего 10%-ного раствора уксуснокис- 
лого натрия, слегка подкисленного уксусной кислотой.

Фильтр промьгвают 30 м л  (приблизительно) горячей водн. 
К полученному раствору уксуснокислого свинца прибавляют для 
осаждения хромата свинца 1 0  м л  0 , 0 2  н. раствора двухромовокис- 
лого калия (хромпика).  Чтобн  ускорить вьшадение хромовокис- 
лого свинца и получить его в виде крупннх кристаллов,  колбу 
ставят на полчаса на кипяшую водяную баню. Қольтгофф,  между 
прочим, указнвает,  что приба.вление нескольких капель 5%-ного 
A 1 СIз также способствует осаждению кристаллического хромово- 
кислого свинца.

Перед фильтрованием рекомендуется оставить раствор для 
отстаивания на ночь. В ьта вш ий  хромовокисльш свинец отфильт- 
ровьтаю т  через фильтр пористого стекла №  4 или через трубку 
Аллпна и тшательно 'промнвают теплой дистиллированной водо 11 
от следов К 2 СГ2 О 7  (можно пробовать на полноту отмнвания рас- 
твором AgNCb; огсутствие красного осадка Ag 2 Cr 2 0 7  укажет на 
конец отмнвания) .  Затем в колбу для отсасьшания наливают 
70 м л  днстиллированной водьг, 5 м л  38%-ной серной кислотм 
(удельньп! вес 1,29) и 5 м л  1 0 %-ного раствора KJ- На фильтр на- 
ливают 10 м л  соляной кислотм, содержашей 60 г HC1 на 1 л,  
и дают ей медленно (без применения отсасмвания) стечь с фильт- 
ра, чтобн растворился весь хромовокисльш свинец. После полного 
растворения фильтр бьгсгро (при отсаснвании) п р о м ьтаю т  два 
раза водой. Внделившийся йод титруют 0,01 н. раствором 
N a 2 S 2 0 3  при инднкаторе крахмале.  Реакция  вмделения йода про- 
исходнт по уравнению:

2 P b C r 0 4 +  6KJ +  16HCI =  2РЬС12 +  2СгС13 +  6KC1 +  8Н20  3 J 2.

Кольтгофф указььвает, что заблаговременное прибавление KJ 
вследствие окисления его в кислой среде кислородом воздуха при-
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водит к внделению свободного йода. Поэтому KJ рекомендуется 
прибавлять перед самьш титрованием, причем предварительно его 
надо обязательно проверять в кислой среде на отсутствне вешестн, 
вьгделяювдих свободньш йод.

Согласно приведенному уравнению грамм-эквивалент свинца 
207равен —  = 6 9 ,  откуда титр 0,01 н. раствора,  вмраженнмй по
3

свинцу, составит 0,69 мг.
Число миллиграммов свинца в навеске определяюг умножением 

числа миллилнтров 0,01 н. раствора тиосульфата натрия, пошед- 
шего на титрование, на 0,69. Полученное количество свиица рас- 
считнвают на 1 кг  продукта. Если концентрация свинца больше 
0,01 моля на 1 л, то можно, применяя для осаждения хромата 
свинца титрованньш раствор двухромовокислого калия, йодометри- 
чески оттитровать избнток осадителя. В этом случае осаждение 
ведут в таких же условиях, как описано внше,  но прибавляют 
точно отмереннне 50 м л  титрованного 0,01 н. раствора хромпика.

При огфильтровнвании осадка хромовокислого свинца фильт- 
рат  собирают я мерную колбу емкостью 100 или 200 мл.  Фильтр 
тшательно промнвают водой над той же  мерной колбой и доводят 
уровень в ней до метки. Содержимое колбн перемешивают и отби- 
рают пипеткой 25 м л  раствора в склянку с 'притертой пробкой, 
прибавляют туда 5 м л  10%-ного раствора йодистого калия и 5 м л  
10%-ной серной кислотм и спустя 5 м и н  титруют вьгделившийся 
йод тиосульфатом натрия при индикаторе крахмале.  Реакция 
протекает по уравнению:

K2C r20 ; +  6KJ +  7HaS 0 4 =  4K2S O , +  3J ,  +  Cr2 (S 0 4)3 - f  7H20 .

Количество тиосульфата натрия, перечисленное на весь объем 
фильтрата,  эквивалентного количесрву двухромовокислого калия, 
не вступившего s  реакцию со свинцом.

Поэтому число миллиграммов свинца в 1 кг  продукта внчнс- 
ляют по формуле:

(50 — d) 0 ,6 9  
P b  =  1---------- — —  1000,

н

где:  a  — число миллилитров 0,01 н. раствора двухромовокнслого 
калия, не вступившего в реакцию со свинцом;

0,69 — число миллиграммов свинца, соответствуютее 1 м л  
0,01 н. раствора;

Н — навеска вевдества.
П р и м е ч а н и е. Перед  анализом в 10%-ной сернон кислоте необходимо 

определить содерж ание ж елеза  роданистим аммонием илм роданистьш  калием. 
Кроме того, дл я  проверки реактивов на чистоту проводят контрольньш опнт  
в тех ж е  условиях и с таким ж е  количеством реактивов.
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Полярографическое определение свинца

Как уже указнвалось  при описании метода полярографического 
определения олова, при обработке золн из одной наяески консер- 
вов получаются растворн,  содержашие не только олово, но также 
свинец и медь.

Из приготовленного раствора (см. внше)  отмеривают 20 м л  
в мерную колбу емкостью 25 м л  и доводят объем до метки дистил- 
лированноп водоп. Затем переносят содержимое колбм о стакан- 
чик, добавляют 8— 10 капель 1%-ного раствора желатина и, твда- 
тельно перемешав, полярографируют при напряжении 2 в и чув- 
ствительности гальванометра ' /ю—‘/гз-

После снятия первой полярограммьг из приготовленного рас- 
твора вновь отмеривают 20 м л  в мерную колбу на 25 мл,  добав- 
ляют 1 м л  стандартного раствора свинца (0,1 мг  свинца на 1 м л )  
и доводят водой до метки. Затем содержимое переносят из колбн 
в стаканчик, добавляют 10 капель 1%-ного раствора желатина,  
предварительно ополоснув этим раствором электролизер; послед- 
ний заполняют раслвором и полярографируют при тех же 
условнях.

Содержание свинца в продукте рассчитмвают по формуле, ана- 
логичной приведенной для олова.

Д ля  получения стандартного раствора (1 м г  на 1 м л )  свинца 
0,3996 г азотнокислого свинца, перекристаллизованного и внсу- 
шенного при температуре 110° С до постоянного веса, растворяютв 
воде, приливаюг 1 м л  азотной кислотьг и разбавляют до 250 мл.

Органами Министерства здравоохранения установленм допу- 
стимне нормм содержания меди в 1 кг  продукта (в м г ):

Наличие в консервах соединений меди обусловлено, главньш 
образом, применением в процессе переработки медной аппаратурм 
без з а т и т н н х  покрмтий. Поэтому, особенно в условиях кислой 
реакции консервного сьгрья или 'полуфабриката,  необходимн меро- 
приятия, ослабляюшие коррозию. Нельзя оставлять на медной 
аппаратуре д аже  незначительное количество обрабатнваемого 
кислого продукта. По окончании сменн и во время кратковремен-

О П Р Е Д Е Л Е Н И Е  МЕДИ

томат-паста (30% с.ухих вевдеств) 
томат-пюре (2096 сухих вевдеств) 
томат-пюре (15% сухих вевдеств) . 
ововднне консервм
раковне консервь!..........................................
рнбнне консервн с томатной заливкой 
фруктовне компотн н пюре 
варенье и повндло . . 
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ннх (свнше 20— 30 м ин )  перермвов в работе вся атшаратура долж- 
па бнть  самн м тшательньш образом отмнта от полуфабриката;  
рационально также  меднне части вмтирать насухо илм обсушивать 
паром, так  как на влажной медной поверхности может образовать- 
ся слой легко растворимой в кислнх продуктах окиси меди или 
основннх медннх солей. Таким образом, непрермвньш процесс 
производства и правильньш уход за аггпаратурой резко поннжают 
содержание медп в готовой продукции. Необходимо помнить так- 
же, что в медной аппаратуре недопустима варка соленьгх продук- 
тов, так  как присутствие поваренной соли активирует процесс кор- 
розии меди.

Присутетвие e  продукте значительного количества сахарнстмх. 
в ет ес т в  оказнвает  задерживаюшее влияние на растворимость ме- 
ди. Поэтому концентратор, а не буль в томатной линии из медн 
является основнььм источником перехода меди в готовне кон- 
сервн.

Кроме отмеченннх моментов, на переход меди из аппаратурм 
в продукт влияют такие факторн, как большая или меньшая кис- 
лотность средьг, температура,  форма сосуда, больший или мень- 
ший доступ воздуха и др.

Следует отметить, что многие продуктн растительного ;i жи- 
вотного происхождения содержат медь в виде естественной состав- 
ной части в количестве до 1—3 мг  и больше на 1 к г  свежего про- 
дукта. Медь в физиологических процессах играет вспомогательную 
роль при образовании гемоглобина. Это, однако, не исключает 
опасности отравления медью, перешедшей в продукт из аппара- 
турн  в дозах, превншаюших установленнне нормн,  а потому си- 
стематический контроль содержания меди в полуфабрикгтах обя- 
зателен.

He следует перерабатнвать в медной аппаратуре смрье, бога- 
тое витамином С, ибо медь катализирует процесс его окясления. 
Вполне оправданньш являегся для большинства консервов отказ 
от медной аппаратурм и замена ее аппаратами из некорродпрую- 
ших материалов.

Д л я  определения меди в кислом растворе минеральннх состав- 
nbix частей, полученннх после сжигания продукта, можно приме- 
нить методн весового и объемного анализа,  колориметрические 
методн и, наконец, в известнмх условиях — электролиз [91, т, IV, 
Bbin. 7].

Обнчнме методн весового анализа (определение в впде CuO, 
CU2 S) малопригоднм для определения медн в сложной смесн 
минеральннх составннх частей консервов и к тому же oh:i весьма 
длнтельнн.  Из бмстрмх весовнх методов для исследования кон- 
сервов применим метод, основанннй на нерастворимости в воде 
родановнх солей сложннх комплексов меди и пиридина, которне 
легко отфильтровьтваются. При прокаливании комплекс разла- 
гается с образованием летучих продуктов и окиси меди, которая
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и вэвешивается.  Образование комплекса проходит по следуюшим 
схематическим уравнениям:

C uS0 4 +  2C5H , N -------- >■ [(C,H^N)o Cu] SO,;

!(CiH,N)2 Cu] SO, +- 2N H .C N S —  (NH.,)2 SO, +  l(C5H 0N)2 Cu] (CNS)2.

Определению меди не мешает присутствие в продукте других 
металлов, т а к  как они не образуют нераствориммх солей с лири- 
дином и роданистьш аммонием. Некоторне исследователи оспари- 
вают точность этого определения меди.

О бъемнме методн

Большая часть объемньгх мегодов определения меди основана 
на йодометрическом титровании. Количество меди рассчитувается 
по числу миллилитров тиосульфата натрия, пошедшего на титро- 
вание свободного йода, внделяемого медннми солями из йоди- 
стого калия по уравнению:

2C uSO t - r  4KJ =  2K2SO, -+■ C u2J 2 +  Jo.

B нейтральной или слабокислой среде реакция проходит коли- 
чественно. Слабокислая среда (особенно уксуснокислая) рядом 
авторов рекомендуется для получения более точннх результатов.

Непосредственно определять медь этим способом в расгворе 
минеральннх еолей консервов нельзя, так как окиснне соли желе- 
за,  всегда имеюшиеся в подобннх растворах, также внделяют 
йод из йодистого калия. Қоличественное определение меди йодо- 
метрически можно осушествить в том случае, если соли железа 
предварительно перевести в соединения, не реагируюшие с йоди- 
стьш калием. Д л я  этого можно прибавить фтористнй натрий, 
которнй переводит ионм окисного железа в стойкие растворимие 
комплексн N a 3 (FeF 6 ), пе реагируюшие с ('юдистнм калием.  В та- 
ком растворе определение меди йодометрическим титрованием 
даст точнне результатн.

Сушествует еше ряд модификаций, устраняюших вредное влия- 
ние железа при определении меди, основанннх на прибавлении 
различнььх фосфатов.  Медь можно определить при помоши пиро- 
фосфата натрия, которьш сперва переводит соли меди и железа 
в соединения, не реагируюшие с KJ, при лоследуюшем ж е  подкис- 
лении раствора медннй комплекс разрушается и медь становится 
способной внделить из йодистого калия эквивалентное количесгво 
йода, тогда как комплекс пирофосфата железа  не разлагается  и 
с йодистьш калием не реагирует.

Д л я  отделения железа от меди можно применять так ж е  дву- 
металлический фосфат,  котормн в нептральном растворе образует 
нерастворимше фосфатм железа  и меди; дальнейшее прибаоление 
уксусной кислотм переводит в раствор только фосфат меди, кото-
Ю А. Т. Марх, P. В. Кржевсюа
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рьш фильтрованием отделяется от фосфата железа.  При боль- 
шом содержании солей железа  этот способ не дает  точнмх ре- 
зультатов.

Аналогично двуметаллическому действует и однометаллическип 
фосфат, что использовано при определении меди в некоторнх кон- 
сервах. При этом методе не требуется подкисления, исключается 
фильтрование и не только сокрашается время исследования, но 
и уменьшаются возможнме потери, связанньге с процессом фильт- 
рации.

Медь можно отделить от других металлов, мешаюших йодомет- 
рическому титрованию,  при помоши сероводорода. Этот класси- 
ческий метод использован Ц Н И Й Қ О П о м  в разработанной им 
методике. Недостатком метода я:вляется его длительность.

Д ля  определения меди можно применять и метод, основанннн 
на давно известнмх свойствах окиси меди окислять сахара и 
восстанавливаться при этом до закиси. Подробно изложенннй 
нами в разделе утлеводов метод определения сахаров по Бертрану 
в несколько видоизмененном виде бнл приспособлен для опреде- 
ления меди [102], Қроме бнстротьг (около 10 м и н ) ,  положительньш 
является возможность определения меди в присутствии других 
тяжель 1 х металлов. Отрицательньш моментом являются погреш- 
ности, получаемне при незначительном содержании меди, и невоз- 
можпость определения меди, если количество его в навеске менее 
4— 5 мг.

Такон внвод подтверждается данними нашей лаборатории 
[90, вьт .  1], применившей этот метод по составленной нами про- 
nii'CH для аналпза консервов.

Объемньж метод количественного определения меди. Навеску 
консервов в 50 г (в тигле или фарфоровой чашке) осторожно 
сжигают в муфельной печи или на газовой горелке при темпера- 
туре слабого каления. После полного озоления золу об рабатнвают 
2 — 3 m . i  ajuiHuii кислить! (удельнин вес 1,4) и вьшаривают досуха 
на песочной бане. При это.м во избежание ненужного прокалива- 
ния, при котором образуются труднорастворимне соединения, 
гигель или чашку снимают с бани, как только заканчивают вьша- 
ривание. Сухой остаток обрабатнвают 3,5 м л  концентрированнон 
соляной кислотм (удельнь 1 Й вес 1,19), нагревают 5— 10 м и н  на 
водяной бане, смнвают горячей водой на фильтр и фильтруют в 
небольшую коническую колбу. Остаток на фильтре промнвают 
несколько раз горячей водой с таким расчетом, чтобн o6mHii 
объем жидкости в колбе не превншал 50 мл.  Большее разбавле- 
ние водой нежелательно.

Отделение меди от всегда присутствуюшего в консервах железа 
достигается пропусканием сероводорода в кислой среде через 
предварительно нагретмй до кипення раствор. Достаточная сте- 
пень кислогности раствора (1 н.) и нагревание его до кипения 
способствуют переходу из золя в гель сернистой меди, в ьтадаю -
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шей в коллоидальном состоянии. Железо в этих условиях остается 
в растворе в виде закисной сернокислой соли.

Реакция восстановлепия железа протекает с вь1делением серь! 
по тако.му уравнению:

Ғе2 ( S 0 4)3 +  H 2S =  2FeSOt +  H 2S 0 4 +  S.

Т е х н и к а  о п р е д е л е н и я .  Солянокисльш раствор в колбе 
нагревают до кипения и, прекратив нагрев, пропускают через рас- 
твор ток промитого сероводорода до полного охлаждения,  на что 
требуется около 30 мин.  Затем ток сероводорода прекрашают,  
колбу зак рнваю т  пробкой и оставляют обьшно на несколько минут 
для лучшего отстаивания осадка CuS. Осадок отфильтровьтают 
и промьтаю т  (не давая ему обнажаться на фильтре во избежание 
окисления кислородом воздуха) горячей водой, насьиденной серо- 
водородом и подкисленной соляной кислотой,— 100 м л  водн на- 
сьицают сероводородом и прибавляют 6—7 м л  HC1 (удельньш вес 
1,19). Промнвание заканчивают после исчезновения в фильтрате 
реакции на присутствие железа.

Д л я  проверки в пробирку собирают немного промьтной водн, 
стекаюшей с фильтра,  нагревают ее до кипения и 'прибавляют 
несколько капель азотной кислотм. Если в промнвньгх водах 
содержатся соли железа,  то они при этом из закиеного сосгояния 
перейдут в окисное. К несколько остнвшей жидкости прибавляют 
по каплям крепкий раствор роданистого аммония. При появлемии 
красного или розового окрашивания,  указьгваюшего на наличие 
железа,  сернистую медь на фильтре снова следует промьпь под- 
кисленной сероводородной водой до исчезновения реакцин на же- 
лезо. Проммтьш осадок сернистой меди растворяют на фильтре 
в 20—30 м л  горячей царской водки; при этом сернистую медь 
переводят активньш хлором, которьш вьгделяется из дарской 
водки, в хлорную медь. Н а х о д я т а я с я  вместе с сульфидом меди 
свободная сера не растворяется и остается на фильтре. Фильтр 
промнвают,  раствор и промнвнне водьг собирают в фарфоровую 
чашку и вьтариваю т  досуха на водяной бане.

Вьшаривание можно провести бьгстрее на песочной бане, но 
при этом нужно соблюдать особую осторожность. Несколько лиш- 
них минут нагревания на песочной бане приводят к образованию 
нерастворимнх в воде основних солем меди. Чтобш избежать 
этого, можно прибавить к царской водке, идушей для растворения 
сернистой меди, несколько капель серной кислотн (удельнмй вес
1.84) [91, т. IV, в ьт .  7]. В этом случае после вьтариван ня цар- 
ской водки остается более устойчивая к внсокой температуре сер- 
нокислая медь.

Полученньш сухой остаток (хлорной меди) растворяют в ди- 
стиллированной воде и количественно переносят в коническую 
колбу; обший объем раствора должен бьгть не больше 50 мл.  
К этому раствору хлорной меди прибавляют 3 г йодистого калия

10*
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для восстановления меди; при переходе ее в закисное сосгояние 
происходит внделение  свободного йода согласно уравнению:

2 C uC 12 -}- 4KJ =  C u2J s -|- 4KC1 +  J 2.

Внделившийся йод оттитровнвают 0,01 н. раствором тиосуль- 
фата натрия при индикаторе крахмале.  Титрование считаюг закон- 
ченнььм, если синяя окраска не появляется в течение, по крайней 
мере, 2 лшн; обнчно окраска по окончании титрования медленно 
возобновляется,  что происходит вследствие окисления кислородом 
воздуха одновалентной меди ,в двухвалентную и в связи с этим 
дополнительного внделения йода из йодистого калия. Из приводи- 
мой 'схеми окисления (4 Cu++ 4  Н + +  Ог =  4 Cu2+ +  2 НгО) видно, 
что чем меньше концентрация водороднмх ионов, тем меньше 
влиякия оказьгвает кислород воздуха. Отсюда ясна необходимость 
перед титрованием по возможности полностью удалить из рас- 
твора свободную кислоту. Отметим, что для растворения внделяю- 
Шегося йода должен бнть  избьиок йодистого калия; поэто.му на 
каждме 0,2 г меди, имеюшихся в растворе, берут обнчно 3 г крн- 
сталлического йодистого калия.

Так как конец титрования йода тиосульфатом натрия заметпть 
не так легко, как при обнчном титровании в отсутствии меди, то 
титр тиосульфата натрия лучше устанавливать по меди. Д л я  этого 
можно воспользоваться перекристаллнзованной химическн чистой 
сернокислой медью C u S 0 4 - 5 H 2 0 . Д л я  проверкн реактивов па чя- 
стоту производится контрольннй опьи в точно таких же условиях 
и с таким же количеством реактивов, но без навески продукта. 
Қоличество меди в навеске анализируемого объекта определяют из 
формульп

х  =  t i T

где:  х  — количество меди в мг\
п — число миллилитров тиосульфата натрия, потраченное на 

титрование йода;
Т  — титр 0,01 н. раствора тиосульфата натрия, вьфаженньп! 

в мг  меди.
Некоторого повншения точности йодометрического титрования 

при определении меди можно достичь, если 'при титровании приме- 
нить естественную смолу — шеллак. Қогда большая часть йода от- 

титрована,  к раствору приливают 0,5— 1 м.г 4%-ного спиртового 
ipacTBopa шеллака по каплям из пипетки при врашении колбн. 
Через 20—30 сек титрование заканчивают.  Вместо темно-синей 
твердой суспензии в мутной жидксстп получается тяжелмй светло- 
желтьгн осадок, бнстро осе да ютий  и оставляюший прозрачную си- 
нюю жидкость.

Необходимо отметить также,  что для удешевления йодометри- 
ческого титрования можно вместо йодистого калия применить



Определение меди 293

смесь йодистого и роданистого калия. В этом случае расход йоди- 
стого калия крайне незначителен. Реакция смеси с медной солью 
протекает по уравнению:

2 C uS0 4 +  4KJ =  C u2J ? +  2 K ; S 0 4 +  J2,

C u 2J 2 +  2KCN =  C u 2 (CNS)2 +  2KJ.

Образовавшийся во второй реакции йодистьш калий реагирует 
с новой ттрцией медной соли; цикл повторяется, пока вся медная 
соль не вступит в реакцию с образованием нерастворимнх 
Cu 2 ( C N S ) 2 и CU2 J 2  и вьиелением йода.

С тандартннй ускореннмй метод количественного определения  
меди в томатпродуктах. Навеску вешества в 50 г  озоляют в фар- 
форовом тигле, соблюдая правила,  необходи.мне для получения 
рььхлой золн.  Золу растворяют в разбавленной азотной кислоте 
( 1 : 3 )  и раствор в ьт а р ив аю т  досуха. К сухому остатку доба!Вляют 
небольшое количество (2—3 м л )  10%-ной соляной кислотн и снова 
вьшаривают досуха; при вьтаривании необходимо избегать прока- 
ливапия.

Остаток, представляютий  собой хлоридн металлов, в том чис- 
ле и меди, обрабатьгоают при нагрввании 10 м л  водм и 3 м л  кон- 
центрированной уксусной кислотьг Содержимое тигля переносят 
в стакан, п ром ьтаю т  над ним тигель несколько раз небольшими 
порциями дистиллированной водм с таким расчетом, чтобн обший 
объем жидкости бнл не больше 50 мл,  прибавляют туда же 5 г 
однометаллического фосфата натрия (N a H 2P 0 4) н после его рас- 
творения вносят 3 г  йодистого калия.

В такой слабокислой среде, какая бнла создана прибавлением 
уксусной кислотьг при наличии однометаллического фосфата нат- 
рия, вьгпадут в осадок и вьшдут из сферн реакции только фосфа- 
тн  железа,  медь же останется в растворе и будет реагировать 
с йодистьш калием, внделяя  йод по уравнениям:

ҒеС1э +  NaHjPOj =  F e P 0 4 +  NaCl +  2HCI,

2 C u C l2 +  4KJ =  C u2J,  +  4KC1 +  J 2.

Вьгделившийся йод тптруют 0,01 н. раствором тиосульфата нат- 
pim при сильном взбалтьтании.

Д л я  проверкн KJ рекомендуется производить параллельно 
контрольное титрование

Количество медн в навеске определяют по формуле:
х  =  0,0006357«, 

где: х  — количество меди в г;
0,0006357 — титр 0,01 н. раствора тиосульфата натрия,  вмра- 

женньш в г меди; 
п — число миллилитров тиосульфата натрия,  израс- 

ходованное на титрование.
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П р и м е ч а н и е. В случае отсутствия однометаллнческого ф о сф ата  иатрня 
его можно приготовить из двуметаллического, всегда нмеюшегося в продаж е.  
Д л я  этого двуметаллический фосфат натрия (N a jH P O j)  растворяю т в возм ож по 
меньшем количестве водм и к раствору медленмо добавляю т концентрированную 
фосфорную кислоту до тех пор, пока в отдельнон пробе несколько капель 
полученной смеси не будут да в ат ь  осадка с раствором хлористого бария;  тогда 
раствор упармвают и сставляю т для кристаллизации.

Необходимо отметить, что описанньж фосфатнмй метод по 
данннм Губермана неприменим для соленнх то.матопродуктов, так 
как дает повмшеннне результать 1 . В таких случаях, вероятно, из- 
за большого количества нейтральннх солей конец титрования на- 
ступает очень медленно и установить его трудно, так  как синяя 
окраска раствора исчезает не сразу, а постепенно (исчезает, потом 
снова появляется и т. д.).  Соли, по-видимому, обусловливают 
изменение концентрации ионов Cu2+ и Cu+ вследствие образова- 
ния комплексннх ионов двухвалентной или одновалентной меди 
или простого уменьшения ионизации.

В последнее время появились сообшения [54, 1958, 4] о возмож- 
ности применения этого метода для более широкого ассортнмента 
фруктовмх и других консервов.

Қолориметрические методм

Медь в консервах, особенно при кезначительном ее содержа-  
нии, можно определить колориметрическим методом при помоши 
желтой кровяной соли, аммиака,  пиридина, дитизона и других 
реактивов. Метод определения при помоши желтой кровяной соли 
основан на том, что меднне соли дают с железистосинероднстьш 
калием аморфньш красно-бурмй осадок железнсгосинеродистой 
меди, а 'при небольших концентрациях меди — розовое окрашива- 
ние раствора.  Реакция протекает по уравнению:

2 C uC 12 +  К 4 [Ғе (CN),] -  C u s [Ғе (CN)c] -r 4KC1.

Этот метод бнл применен в нашей лаборатории по специально 
разработанной прописи при определенин малнх количеств меди 
в консервах и естественной меди в сьфье. При другой модифика- 
ции ферроцианидного метода определення малнх количеств медн 
требуется избьиок K4 [F e (C N )6] и KCN. Получаюшийся прн этом 
желто-зеленьгй раствор Кз[Ғе(СКт) 6] является вполне подходяшим 
для колориметрирования. Работа лаборатории контроля пронзвод- 
ства ОТИП ХП показала,  что этим методом можно определить or 
0,03 мг  меди в исследуемой навеске.

Колориметрическое определение меди в консервах можно так- 
же проводить при помоши несколько менее чувствительного реа- 
гента — аммиака.  Этот метод бнл проверен и модифицирован з 
лаборатории контроля производства ОТИПХП.

Кисльш раствор зольннх составннх частей консервов (берется 
около 10 м л  соответствуюших 50— 100 г консерва) пересьидают
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аммиаком,  фильтруют в стандаргньш мерннй цилиндр емкостью 
100 м л  н объем доводят дистиллированной водой до 100 мл.  
В зависимости от количества медп в результате образовавшегося 
комплексного медно-аммиачного основания [C u(N H 3) 4] ( О Н ) 2 си 
няя окраска получается разннх  оттенков.

Во второй, точно такой же цилиндр наливают 15 м л  аммиака,  
70 м л  дистиллированной водм, из бюрегки приливают точно уста- 
новленньш раствор сульфата меди концентрации около 0,5% до 
получення окраски, идентичной с окраской жидкости первого 
цилиндра.  Доливают во второй цилиндр гаодн до 100 м л , вновь по 
каплям приливают тот же раствор C u S 0 4 до тех пор, пока в обоих 
цилиндрах не получатся одинаковме цветовьге оттенки. Исходя из 
тптра раствора C u S 0 4 и чнсла миллилитров, прилитнх во второй 
цилнндр, рассчитнвают содержание меди в консервах.

Присутствие железа отрнцательно влияет на точность результа- 
тов, так как осажденная аммиаком гидроокись железа  адсорбируег  
часть меднмх солей и только при повторном осаждении вновь рас- 
творенной гидроокиси железа и присоединении нового фильтрата 
к предндушему можно достигнуть достаточной точности анализа.  
Следует отметить также,  что для повмшения точности результатов 
колориметрирования по разннм способам крайне важно  создать 
в типовом растворе среду, идентичную среде исследуемого рас- 
твора.  Реакции обоих колориметрических методов применяются i: 
для качественного открьгтия меди в консервах.

Как для этого способа, так и для первого вполне возможнн и 
другие приемн колориметрирования.

С 1950 г. в качестве'Стандартного утвержден колориметрический 
метод определения меди при помоши аммиака в разннх  пишевнх 
продуктах,  в частности в консервах. Приведем эту модификацию.

Стандартная модификация. Навеску консервов в 15 г озоляют 
так же, как при определении свинца, и далее, как описано на 
сгр. 281, отделяют сульфидн свинца и меди и обрабатьшают их для 
разделекия свинца и меди. После удаления сульфата свинца рас- 
твор вьшаривают досуха на водяной бане, охлаждаю т и добав- 
ляют 1—5 капель 25%-ного раствора аммиака.  Появление очень 
слабого голубого окрашивания указн вает  на наличие в навеске 
следов меди (меньше 0,1 м г ) . При более интенсивном окрашива- 
нии добавляют 1— 2 м л  дистиллированной водм и, если раствор 
оказьгваегся мутнмм (от гидрата окиси железа) ,  доба вляюг  при- 
близительно такое же количество 25%-ного раствора аммиака,  
какое нмеет весь раствор. Затем осадок отделяют центрифугиро- 
ванием, сливая раствор в мернмй цилиндр объемом 10 мл.

Осадок в пробирке промнвают 1— 2 раза небольшими порция- 
ми дистнллированной водн,  содержашей незначительное количе- 
ство аммиака (около 1%) ,  прнсоединяя промнвную жидкость 
к растзору в мерно.м цилиндре; содержимое цилиндра добавле- 
нием дистнллированной водн доводят до определенного объема п
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сохраняют для  количественного определения меди. Часть  или весь 
раствор, судя по качественной реакции, переносят в пробирку для 
колориметрирования с делениями на 5, 10 и 15 м л  (или обмкно- 
венную пробирку).  В три другие ’пробирки, одинаковме с первой. 
наливают типовой растаор меди, со д ер ж ат и й  0,1; 0,3 и 0,5 м г  
меди. Далее  во вее четмре пробирки добавляют по 2 м л  аммиака 
(25%-ннй раствор) и дистиллированную воду, доводя объем со- 
держимого каждой пробирки до 10 мл,  и хорошо перемешивают. 
Интенсивность окрашивания исгштуемого раствора сравнивают 
с окраской типовмх растворов.

Если окраска испьгтуемого раствора интенсивнее окраски типо- 
вого раствора,  со д ер ж ат ег о  0,1 м г  меди, и слабее окраски типо- 
вого раствора с содержанием 0,3 мг  медк, считают, что в  испьиуе- 
мом расиворе количесгво меди равно 0,2 мг.

Содержание меди х  в миллиграммах на 1 кг  пишевого продук- 
та рассчитнвают по формуле:

0.2V,-1000 X -  -------?--------  ,
V,g

где:  V 2 — обвдее количество раствора,  исследуемое на содержа- 
ние меди, в мл;

Vj — количество исследуемого раствора,  взятое для  колори- 
метрирования, в мл\  

q — навеска пишевого продукта в г\
0,2 — количество меди в мг, внчисленкое по стандарту,  как 

описано внше.
В спэрннх случаях, согласно ГОСТу, медь определяют ранее 

описанньш сероводородньш методом.
В ОТИП ХП для определения меди в аммиачном растворе при- 

меняют цветомер ЦЗ-А.  При навеске в 50 г можно определить
3,5 мг  меди в 1 кг  продукта. При меньшнх ко.чичествах меди надо 
применять ферроцианидннй метод, при больших — можно умень- 
шать навески для сжигания.

Колоримегрическое определение меди можно производить так- 
же другим методом. Золу консервов растворяют в соляной кислоте 
и после нейтрализации слабо подкисляют уксусной кислотой. 
К 'полученному раствору добавляют несколько капель пиридина, 
избьгток концентрированного раствора роданистого калия и содер- 
жимое взбалтнвают,  затем приливают 5 м л  хлороформа и снова 
взбалтнвают.  Образуюшееся в присутствии меди соединение 
C u ( P y ) 2( C N S ) 2 извлекагат хлороформом, которьш при этом окра* 
шивается в зеленнй цвет. Д л я  сравнения служит раствор медного 
купороса, содержаший в 1 м л  0,05 мг  меди.

Медь можно также  определить при помоши распространенного 
для многих металлов реагента — дитизона (см. формулу на 
стр. 280). Получаемьш дитизонат меди в растворе хлороформа 
дает  фиолетовое окрашивание,  пригодное для колориметрирования.
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Образование только дитизоната меди 'при наличии других ме- 
таллов,  способнмх реагировать с дитизоном, осушествимо лишь 
при соблюдении определенннх условий проведения анализа.  Важ- 
нейшим из условий является создание сильно кислой средм, при 
которой образуются дитизонатн меди, палладия,  золота, серебра 
н ртути. Поскольку из перечисленннх металлов в золе консервов 
встречается только медь, сильно кислая среда является для опре- 
деления меди подходятей.  Необходи.мо только восстановить окис- 
Hbie соли железа,  которне своей окраской могут исказить резуль- 
тат н  колориметрирования.

Раз работ ан а методика определения меди 'В консервах прп по- 
моши дитизона. Подробное описание ее приведено в ГОСТе.

В 1960 г. разработан ускоренньш метод определения медн при 
П0М01ДИ оксалилдигидразита,  специфического реактива на медь. 
В присугствии избьпжа ацетальдегида этот реактив (Грейн, 1956) 
дает  с медью легко растворимьш в воде комплекс фиолетового 
цвета.

Метод разработан как фотометрический (ФМС-56) при длине 
волнн 533 м м к  и дает возможность определять 0,5 у  в 10 м л  
раствора.

Электролитические методм

Д л я  определения меди в овотнььх консервах предложен не- 
сложньш гальванометрический метод. Исходя из того, что медь 
в консервах находится исключительно в нерастворимой форме 
(филоцианатн и легуминатн меди), для  озоления берут 100 
только твердой части консервов. Полученннй после минерализа- 
цин сернокислнй раствор отфильтровьгваюг от нерастворимнх 
сульфатов и кремневой кнслотн в платиновую чашку с гладкими 
блестяадими 'стенками и таким же дном. В жидкость погружают 
амальгамированную цинковую палочку и д ерж ат  ее до тех пор, 
пока жидкость не перестанет давать положительную реакцию на 
медь с K4 [Fe(CN6)]. После этого жидкость сливают, а полностью 
оставшуюся на поверхности 'платинн медь промнвают сначала 
водой, затем спиртом и эфиром, внсушивают (при 80—90° С )
ii взвешивают. П ромьиая  медь может бьиь переведена в раствор 
и определена йодометрически.

Применяются различнне  модификации методов электролиза.  
Вмбор метода зависит от количества меди, химического состава 
средн и других факторов.  При определении в сожженной навеске 
десятмх долей миллиграмма меди применяют напряжение ‘в 3—
4 e, причем электролиз рационально вести гтри температуре 70— 
90° С. Количество меди определяют либо непосредственннм точ- 
нь1 м взвешиванием (после промьшания и сушки) электрода,  либо 
(при весьма незначительнмх количествах) переводом меди в рас- 
твор и йодометрическим титрованием при особнх условиях. При-
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менение враш,аюш.ихся электродов или иннх приспособлений для 
перемешивания значительно ускоряет процесс электролиза,  и он 
может закончиться через 20—30 мин.

Полное описание метода можно найти в  руководствах па  
электрохимии.

Полярографический метод

Широкое распространение получает полярографический метод 
определения меди.

Д л я  анализа используют аммиачньш раствор гидрата окиси 
меди в объеме 50 м л,  полученньш из золм консервов (ем. внше)  
при одновременном определении в  ней свинца и олова.

В мерную колбочку емкостью 25 м л  вливают 20 м л  этого рас- 
твора и доводят до метки 5 м л  раствора (фона) ,  состояшего из 
10 частей концентрированного аммиака и 0,8 частей кристалли- 
ческого хлористого аммония. Содержимое колбочки 'переносят в 
стаканчик, куда добавляют шепотку сульфита, 10 капель 1%-ного 
расгвора желатина;  смесь перемешивают и переносят в электро- 
лизер.

Полярографируют при напряжении 2 в, скорости истечения
10 капель ртути за 15 сек, чувствительность гальванометра 
1/50— 1/400.

Қогда переая полярограмма снята, в этом же электролизере 
полярографируюг второй раствор, сосгояший из 20 м л  того же 
анализируемого раствора,  1 м л  стандартного раствора сернокис- 
лой меди (0,1 №& меди на 1 м л ) ,  4 м л  аммиачного раствора,  
вдепотки сульфита и 10 капель того же раствора желатина.

Содержание меди в продукте рассчитьгвают по формуле,  ранее 
приведенной для олова.

Д л я  получения стандартиого раствора 3,9283 с д о а ж д и  псрс 
кристаллизованного сульфата меди растворяют 'в 1 л  дистпллиро- 
ванной водм и получают раствор с концентрацией 1 мг  медм 
на 1 мл.

ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЬ1ШЬЯКА

Д л я  ознакомления с методами определения ммшьяка в пише- 
вььх продуктах отснлаем к соответствуюш.ей литературе [18, т. VI, 
Лг9 2, т. VII,  Лг9  3; 86] и ГОСТу на методн определения м н ш ь я к а  в 
продуктах и напитках.

Содержание мншьяка в п и т е в н х  продуктах совершенно недо- 
пустимо, так  как соединения мнш ьяк а чрезвмчайно ядовить 1 . Про- 
дуктн,  в которнх предпологают наличие мьшьяка,  необходимо на 
правлять на исследование в специальнме лаборатории Министер- 
ства здравоохранения.

М ншьяк ,  например, может бнть обнаружен з плодах в том
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случае, если для борьбн с вредителями садов применяли мншья-  
KOBHCTbie препаратн  — парнжскую нли швейфуртскую зелень. Если 
при производстве патоки используют серную кислоту с наличием 
мишьяка,  то мншьяк  может перейти в пагоку, а с ней и в другие 
пшцевне продуктьк Неправнльно организованная борьба с грмзу- 
нами ii вредителями зерновнх продуктов также  может бнть при- 
чиной попадания этого крайне ядовитого металла в продуктм пи- 
тания. Процесс сульфитации при недостаточном контроле качесгва 
серм (наличие в ней мишьяка) тоже может явиться источником 
попадания мншьяк а в консервн.

Качественное определение ммшьяка в сере

Качественное определение мншьяка в сере в лаборатории конт- 
роля производства ОТИПХП сводится к подготовке золм, содер- 
жашей ммшьяк,  п к открнтшо мншьяка по способу Гутцейта, 
которий основан на вьгделении свободного серебра при действии 
мишьяковистого водорода на азотнокислое серебро.

Навеску исследуемой серн в количестве 10 г смешивают с 
0,1 г окиси магния и 1 м.г азотной кислотм (удельньш вес 1,4) 
в тигле. Тигель ставят на песочную баню для подсушивания содер- 
жимого, после чего осторожно прокаливают при температуре 
400—500° С до полного озоления. После охлаждения в тигель при- 
бавляют 30 м л  Ю н. HC1 и при нагревании содержимого тигля 
растворяюг.

Прп этом способе минерализации могут произойти следуювдие 
реакции:

6As 10HN03------ ► 3AsA +  IONO + 5Н20,
ks.fib + 3H20 ------ ► 2H;,As04,

2H3AsO, +  2 M g O -------- ► 2 M gH A s04 +  2H20  и л и  M g3 (A s0 4)s,

?M gH A s04 -------- i- M g 2A s20 ; -t- H 20 ,

M gHAsO, +  2 H C 1 --------- H 3A s 0 4 +  M gCl2,

MgsAs20 : -  4HC1 -r H . , 0 -------- ► 2 M g C la -Ь 2НаА 5 0 „

Полученньп! раствор мншьяковой кислотн переносят в кониче- 
ские колбочки е.мкостью 50 мл,  куда прибавляют 5 м л  HCl 
(удельннй вес 1,19) и 1—2 г металлнческого цинка.

В горлшшко колбочки :встгзляют ватньш тампон, смоченннй 
свинцовььм уксусом, чтобн задержать  сероводород, которнй может 
образоваться;  сверху колбочку з а к р ь т а ю т  плотной фильтроваль- 
ной бумагой, на которую кладут маленький кристаллик азотно- 
кислого серебра.

При наличии м ь ш ь як а  через несколько минут кристаллик жел- 
теет, а при смачивании каплей водн бумага под кристалликом 
окрашивается в шоколадно-бурнй цвет от вшделившегося серебра.
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Происходяшие при этом реакции можно представить в виде 
следуюших уравнений:

Zn +  2HC1--------- ZnCla +  2Н,

H3AsO< - f  4Н2--------► AiH3 - f  4Н20,

AsH3 -f 6A gN03 --------► AsAg3-3AgN0j +  3 H N 03 (желтьш цвет),

AsAg3-3AgN03 +  З Н О Н ------- ► As (OH)3 -f 3H N 03-f- 6Ag (черньш цвет).

П р и м е ч а н и е .  Все применяемие реактивн и металлнческий цинк должньг 
бнть проверенм на содержание мншьяка.

Фосфористмй, сурьмянистьш и сернистнй водород также реагируют с азог- 
нокисльш серебрсм с образованием цветного окрашнвания.

Проверочную реакцию с серной кислотой (1 4) проводят сле- 
дуювди.м образом.  На центральную часть цветного кружка наносяг 
1 каплю вь 1 шеуказанной серной кислотн; если окрашивание обус- 
ловлено AsH3, цвет центральной части кружка становится бурнм.  
При этих же условиях кружок от фосфористого водорода стано- 
вится желтьш,  от сурьмянистого водорода бледнеет.

Сероводород задерживается свинцовььм уксусом.

ОПРЕДЕЛЕНИЕ ФЕРРОПРИМЕСЕЙ 

О пределение ж ел еза  в суш енмх овош,ах

Навеску в 500 г анализируемого продукта раскладнвают на 
стекле или белой глянцевой бумаге слоем 2—3 см  и извлекают 
ферропримеси, проводя по пробе при перемешивании 3—5 ра.з 
сильним магнитом. Прилипшие к магниту частицн металла ccw-- 
паются на листок белой глянцевой бумаги. Снятие металла с по- 
люсов подковообразного электромагнита легко достигается внклю- 
чением тока. При употреблении простого магнита полюсм послед- 
него можно предварительно обернуть папиросной бумагой, которую 
после проводки снимают вместе с частицами металла.

После первой обработки магнитом навеску внсушивают при 
100— 110° С до 'состояния, при котором сухие овоши легко измель- 
чаются в фарфоровой ступке пестиком или на фарфоровой шаро- 
вой мельнице. Измельченную навеску р асклад ьтаю т  на стекле 
или на белой глянцевой бумаге и вторично обрабатнва ют магнп- 
том.

Все извлеченнне из навески при первой и второй обработке 
магнитом ж елезнн е  примеси ссьтаю т на часовое стекло и взве- 
шивают 'на аналитических весах. Количество металлопримесей 
вьфажают в миллиграммах на 1 кг  продукта.



Определение ферропримесей 301

Расчетнме упражнения

1. Д л я  определения олова взята  навеска консервов в 50 г. Д л я  окисления 
S n C l 2 бн ло  прибавлено 20 мл  0 ,0 2  н. раствора йода, а на титрование избмтка  
нода израсходовано 15 м л  0,01 н. раствора тиосульфата  натрия. Определить 
содерж ание  олова в миллиграммах на 1 кг  консервов.

О т в е т: 307,5 мг.
2. Д л я  определения олова взята  навеска консервов в 50 г. Д л я  окисления 

Sn C l2 б н ло  прибавлено 20 мл  0,02 н. раствора йода, а на титрование избьп ка  
пода израсходовано 10  у .л  раствора тиосульфата  патрия, 1 м л  которого соот- 
ветствует 3 мг  йода. Определнть содержание олова в миллиграммах на 1 кг.

О т в е т: 2 0 1 ,2  мг.

3. Д л я  определения олова взята навеска в 50 г. Прибавлено 20 мл  раствора 
йода, в 1 л  которого содержится 2,5 г йода. Тиосульфата  натрия израсходовано 
5 м л ; 1 м л  его соответствует 0,9 мг  меди. Определить содерж ание олова в 
миллиграммах на 1 кг.

О т в е т -  397,5 мг.

4. Д л я  определения олова взята  навеска в 50 г. Прибавлено 20 мл  ’/go н. 
йодного раствора ( / ( = 1 ,2 ) .  Иэрасходовано 5 м л  'Аон. тиосульфата натрия 
( К = 0,8). Определить содерж ание олова в мнллиграммах на 1 кг.

О т в е т: 430,5 мг.

5. Если для определения олова взять навеску консервов в 50 г  и прибавить 
25 мл  0,01 н. раствора йода, то на титрование избьи ка  йода пойдет 5 м л  0,01 н. 
тиосульфата  натрия. Сколько понадобится тиосульфата  натрия, если взять на- 
веску в 40 г?

О т в е т: 9 мл.
6 . Д л я  определения олова взять  навеску консервов в 50 г. Прибавлено 

2 0  м л  раствора йода, титр которого соответствует 0,4 м г  S 0 2. Н а  титрование 
иэбьика  йода мзрасходовано 10  м л  тчосульфата  натрия, 1 м л  которого соответ- 
ствует 3 мг  йода. Определить содерж ание олова в миллнграммах на 1 кг  про- 
дукта.

О т в е т :  16,6 мг.

7. Д л я  определения медн взята навеска консервов в 50 г. При титрованни 
б н л  случайно прибавлен избшток тиоеульфата  натрия. Н а  обратное титрование 
этого избнтка  иэрасходовано 0,5 м л  0,01 н. раствора  йода ( / ( = 1 ,1 ) .  Сколько 
миллиграммов меди в 1 кг  продукта, если тиосульф ата  натрия ( / (= 0 ,9 )  б н л о  
прибавлено 4,3 мл?

О т в е т: 42,2 мг.

8 . Д л я  определения медн взята  навеска консервов в 50 г. Н а  тнтрование 
пошло 2 м л  тиосульфата  натрия, 1 мл  которого соответствует 1,5 мг  йода. 
Определить содерж ание  меди в миллиграммах на 1 кг.

О т в е т: 30 мг.

9. Д л я  определения меди взята  навеска консервов в 40 г. Н а  титрование 
пошло 5 м л  тиосульфата  натрия, 1 мл  которого соответствует 0,5 мг  К2СГ2О 7. 
Определнть содерж ание  меди в миллиграммах на 1 кг.

О т в е т: 82,6 мг.

10. При определении свннца no методу Ове (навеска консервов в 50 г ) на 
титрование пошло 2 м л  тиосульфата  натрия, 1 м л  которого соответствует 0,8 мг  
меди. Определить содерж ание  свиниа в миллиграммах на 1 кг.

О т в е т: 34,8 мг.

11. При количественном определении свинца по методу ( встлова (навеска 
консервов в 50 г) весь раствор б н л  нспользован для  нефелометрирования. При 
этом мутность исследуемого раствора сав п а д а л а  с мутностью пробирки, содер-
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жашеп 0,5 м л  азотнокислого свш ш а (1 м л  содерж ит 0,32 мг  P b ( N 0 3) 2) 
Сколько миллилитров 0,01 н. раствора тиссульф ата  натрия помдет на титрова- 
ние при определенин свинца в тех ж е  консервах по методу Ове (навеска  ком- 
сервов 40 г)?

О т в е т: 0,12 мл.

12. В лаборатории  имеется 120 м л  0,01 н. раствора тиосульф ата  натрия 
( К =  1,1). Требуется исследовать некоторое количество проб консервов на содер- 
жание олова и медн. Вьшислить, сколько проб м ож ет  бн ть  исследовано указан- 
нь1м количеством тиосульфата  натрия при следуюших условиях. Д л я  определе- 
ния олсва и меди берут навеску в 50 г, причем для  окисления закисного олона 
прибавляют 25 м л  0,01 н. модного раствора. Кроме того, известно, что содержл- 
ние меди не превмш ает  50 мг  на 1 кг  продукта, а содерж ание олова не больше 
200 мг  на 1 кг  консервов.

О т в е т :  11 проб.



Г Л А В А  О Д И Н Н А Д Ц А Т А Я

И С С Л Е Д О В А Н И Е  К О Н С Е Р В О В  НА  П Р И С У Т С Т В И Е  
К О Н С Е Р В А Н Т О В

К консервируютим средствам, или консервантам, относятся все 
вешества, пред ох раняю ти е в определенннх концентрациях пише- 
Bbie продуктм от порчи. Это такие широко распросграненнне в е т е -  

ства, как поваренная соль, спирт, сахар, накапливаювдаяся при 
квашении молочная кислота и т. п.

Прнбавленнне к продукту или образовавшиеся в нем в про- 
цессе брожения консервантм создают неблагоприятную среду для 
развития микроорганизмов; в то же время 'при той концентрации, 
в какой они обнчно применяются, консервантн безвреднь 1 для 
организма человека.

Консервируюшее действие на питевше продуктн о к а з ь т а ю т  
различнне антибиотики микробиального и растительного (фитон- 
цидь|) происхождения. Ярко вьфаженн  фитонциднне овойства у 
хрена, чеснока, горчиць!, петрушки, сельдерея,  корицн н многих 
других растений.

Целью нормирования и регулирования количества консервантов 
является получение и сохранение внсоких вкусовнх и питатель- 
Hbix качеств данн-ого продукта.

Наряду  с натуральньши, естественннми консервантами имеется 
группа вешеств (бензойная кислота, бензойнокислнй натрий, 
борная кислота, бура,  муравьиная кислота, формальдегид,  салици- 
ловая кислота, селитра,  серннстьш ангидрид, фтористьге соедине- 
ния и др.),  оказьшаюших консервируютее действие на пишевне 
продуктн;  в большой концентрации эти вешества вреднн для здо- 
ровья, поэтому применение и дозировка таких консервантов уста- 
новлена органами Министерства здравоохранения СССР

В последнее время ттроводится много работ для ;:спользования 
синтетического ко н сер ванта— сорбиновой кислотн (С Н3 — СН =  
=  СН — СН =  СН — COOH),  по многим данннм безвредного для 
организма и подавляюш.его развитие дро жжей  и nneciiesbix 
грибов.

Министерство здравоохранения СССР для сохранения скоро- 
портяшихся продуктов временно разрешило применение следую- 
ших хи.мических консервантов: сернистого ангидрида,  бензойной
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и борной кислот, бурм и уротропина. Все эти консервантн,  есте- 
ственно, не д о лж нн  -содержать никаких посторонних, вреднььх для 
здоровья примесей, и применяться только в установленннх кон- 
центрациях.

ОПРЕДЕЛЕНИЕ СЕРНИСТОГО А НГИДРИДА

В качестве консерванта широко используют сернистьш ангид- 
рид (SO 2 ) или раствор ero в воде — сернистую кислоту (H 2S 0 3). 
Это связано с тем, что продукт, законсервированннй сернистмм 
ангидридом, может бьпь перед употреблением десульфитирован,  
то есть лишен основной массн консерванта,  чего нельзя достиг- 
нуть, применяя другие соединения.

В консервной промншленности сульфитируюг обнчно различ- 
ние фруктовьге пюре, а также свежие фруктн для предохранения 
их от порчи перед переработкой. Десульфитация пюре достигается 
нагреванием, а десульфитация плодов и ягод — проммванием и 
нагреванием. Десульфитацию проводят до прибавления сахара,  
з ам ед ля ю тего  этот процесс.

При всех этих способах полного удаления S 0 2 достигнуть 
трудно, так как часть сернистой кнслотн связнвается с органиче- 
скими 'составншми частями продукта,  пренмушественно с углево- 
дами (моносахаридн,  пектин), карбонильннми соединениями, бел- 
ками и красяшими вешесгвами. Учитнвая,  что сернистнй ангидрид 
и сернистая кислота вредно влияют на организм, необходим по- 
стоянннй контроль за количественньш содержанием их в продук- 
тах.

Министерство здравоохранения допускает для сушеннх фрук- 
тов 'не более 50 мг  сернистой кислотн на 1 кг  продукта и для 
фруктового и ягодного теста 0,12%; что же касается полуфабрика-  
тов (ягод и плодов),  не идувдих непосредственно в пишу, то со- 
держание сернистого ангидрида для вишни допускается 0,3%, 
для клубники и малинн — 0,2%, для остальннх — 0,15%. В гото- 
bwx продуктах из сульфитированнььх плодов и ягод разрешается 
не более 20 м г  S 0 2 на 1 кг  продукта.

Большая часть методов количестчвенного определения серни- 
стой кислотн основана на ее способности легко окисляться по 
уравнению:

H 2S 0 3 +  0  =  H jSO,.

Соогветственно этому уравнению различнме 'способн опреде- 
ления S 0 2 отличаются тем, что по некоторнм из них учитьтают  
количество образовавшейся серной кислотм (весовой метод) и 
пересчитьгвают ее на сернистую, по другим же учитнвают количе- 
спво затраченного окислителя, обмчно йода (объемньш метод)

S 0 2 +  HjO +  J2 =  2HJ -  SO^- .
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Можно также определить S 0 2 полярографическим методом, 
ЯВЛЯЮШ.ИМСЯ стгндартнь1.м. Ч а т е  применяются бмстрне и простне 
объемнме методм, но онн не так точнн, потому что окислитель 
(йод) затрачивается не только на реакцию с сернистнм ангидри- 
дом, но ii на другие вешества, как например, сахар, альдегидм.  
дубильнше, красяшие вешества н сероводород (иногда может 
прнсутствовать). Чтобь 1 у.меньшить ошибку, вводят эксперимен- 
тально установленную поправку. Последнее не всегда возможно, 
так как для этого необходи.мо иметь свежий несульфитированньш 
продукт, тождественньш с тем, в котором определяют S O 2 . Кроме 
того, йодометрическое титрование труднее провести, если исследуе- 
Mbiii продукт окрашен.

Д л я  определения всего количества свободной н связанной сер- 
нистой кислотн в продукте разрушают соединения последней 
органическими вешествами действием тёлочи,  иногда кислот.

Эта операция важна потому, что большая часть сернистого 
ангидрида находится в пишевнх продуктах в связанном состоянпи. 
Так, многочисленнне исследования показьтают,  что среднее содер- 
жание свободной сернистоп кислотн составляет лишь около 14,5% 
к обшему количеству, прнчем отклонения в ту или другую сторону 
редко превмшают 3%.  Кроме того, необходимо отметить, что ток- 
сикологическое значенне имеет лишь свободная сернистая кислота 
и ее соли, легко переходяшие в желудке при кислой реакции в 
свободную кислоту.

Объемний метод

Т е х н и к а  о п р е д е л е н и я  п р и  р а з н н х  м о д и ф и к а -  
ц и я х  й о д о м е т р и ч е с к о г о  м е т о д а .  От 10 до 50 г  измель- 
ченного продукта переносят в мерную колбу емкостью 250 м л .  
прибавляют дистиллированную воду до 2/'3 объема колби и остав- 
ляют настаиваться в закрмтой колбе при периодическом взбалтьь 
вании в течение 1— 2 ч. После настаивания объем в колбе доводят 
водой до метки, перемешивают и фильтруют (можно через мар- 
лю).  Точно отмереннме 25—40 м л  фильтрата переносят в кониче- 
скую колбу емкостью около 200 м л  и прибавляют к ним 25 м л  1 н. 
раствора едкого кали, после чего колбу закрмвают пробкой, взбал- 
тнва ют  и оставляют на 15 мин\  далее содержимое колбм подкис- 
ляют 10 м л  разбавленной серной кислотм (1 :3 ) ,  прибавляют 1 м л  
раствора крахмала и титруют по каплям 0,02 н. раствором йода 
до появления не исчезаюшего в течение 0,5 м и н  синего окраши- 
вания.

В отдельной пробе определяют объем расгвора йода, и дуте го  
в одинаковнх условиях на окисление такой же навески свежего, 
несульфитированного продукта, и внчитают его из числа милли- 
литров раствора йода, затраченного на сульфитированньш про- 
дукт. Если хотят учесть отдельно количество свободной сернистой
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кислотм, то производят титрование 50 м л  вьияж ки  без обработкн 
их телочью.  Қоличество сернистого ангидрида внчисляют,  исходя 
из того, что 1 м л  0,02 н. раствора йода окисляет 0,00064 г S O 2 .

Недостаток метода заключается в t o j M ,  ч т о  далеко не всегда 
имеется возможность ставить контрольннй огшт для  учета рас- 
хода йода на окисление органических вешеств продукта.

Пользоваться постоянньши поправками не рекомендуетсл. 
Огштньши данньши установлено, что количество окисляемььч 
йодом органических вешеств, д аже  для одного вида снрья не яв- 
ляется величиной постоянной, связанной только с количеством 
сухих вешеств.

Описанная модификация йодометрического метода удобна для 
цехового контроля,  когда производят ряд анализов одного и того 
же материала с целью установления относительного возрастания 
или уменьшения S O 2  в продукте; неприменим он в тех случаяу 
когда определяют очень небольшие количества сернистой кислотм, 
так как относительная ошибка, вводимая поправкой на окисление 
органических вешеств, будет тем больше, чем меньше содержа- 
ние SO 2 .

Простьш и бьгстрьш методом определения сернистого ангид- 
рида является йодометрический метод с применением формалина 
( связьтает  сернистую кислоту),  являюшийся в настояшее время 
стандартнььм. По этому методу нет необходнмости вводить поправ- 
ки на окисление органических вешеств, а потому он более точен. 
25 г испнтуемого вешества переносят в ступку, предварительно 
смешав с 90— 100 м л  20%-ного раствора хлористого натрпя, туд.ч 
же добавляют 5 м л  буферного раствора (pH 4,2—4,6), всю смесь 
тихательно растирают. Затем содержимое ступки количественно 
переносят в мерную колбу емкостью 250 м л  с тем же 20%-ннм 
раствором хлористого натрия и им же даводят содержи.мое колбн 
до метки. Затем пилученний раствор взбалтивают н фнльтруют 
через ватньш фильтр или марлю.

В две конические колбь 1 приливают по 50 м л  фильтрата,  добав- 
ляют по 2 м л  1 н. раствора едкого натра,  закриваю т пробками и 
оставляют на 1—2 мин.  После этого в каждую колбу добав- 
ляют по 2 м л  6 н. раствора соляной кислотн. Содержимое одной 
колбн тотчас же титруют 0,02 н. раствором йода, применяя в ка- 
честве индикатора 1 м л  1%-ного раствора крахмала.  В другую 
колбу добавляют 1 м л  40%-ного раствора формалина,  оставляюг 
стоять 10 м и н  для полнотн реакции с сернистой' кнслотой и оттит- 
ровьшают 0,02 н. раствором йода (в присутствии крахмала)  окис- 
ляюшиеся или вообше реагирую тие с йодом органпческие веше- 
ства продукта.

Расчет производят по формуле:

АК- 0 , 0 0 0 6 4  - 1 0 0
X  =  -------------------

р
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где: х  — содержание сернистого ангидрида в %;
A  — разность между израсходованньш йоднмм раствором 

при перво.м и втором титровании (в м.г 0 , 0 2  н. раство- 
ра й о д а ) ;

К  — поправочньш коэффициент пересчета на точно 0 , 0 2  н. 
раствор йода;

р  — навеска нсгштуемого продукта в г, соответствуюшая 
взятому для титрования объему фильтрата.

П р н м е ч а н ii е. Прн исследовапии жидкмх продуктов (соки) в коническне 
колбм вносят 50 x.i испьпуемого раствора, добавляют в каждую по 2 мл 1 н. 
раствора едкого натра и далее поступают так же, как указано внше.

Приготовление буферного раствора с pH 4,2—4,6. Берут 
1 / 15  М  раствор i \ a 2 H P 0 4 • 2Н 2 0 ,  которьш готовят растворением
11,87 г этого реактива в 1 л  водн и ‘/is М  раствор К Н 2 Р О 4 , кото- 
рь!й готовят растворением 9,078 г этой соли в 1 л  водм.

Д ля  получения 10 частей буферного раствора смешивают 0,1 
части раствора Na 2 H P 0 4 - 2 H 20  и 9,9 частей раствора Қ Н 2 Р 0 4.

Кроме чисто фосфатного,  можно употреблять фосфатно-лимон- 
нокисльж буферньп! раствор. Д л я  приготавления этого раствора 
берется 0,1 М  раствор лимонной кислотн (21,008 г в 1 л  раствора) 
и 0,2 М  раствор фосфорнокислого натрия (71,642 г N a 2 H P 0 4 -

12 Н20  или 35,617 г N a 2 H P 0 4 - 2 H 20  в 1 л  раствора).
Д ля  получения 20 частей буферного раствора смешивают 

9,35 частей раствора N a 2 H P 0 4 и 10,65 частей раствора лимонной 
кислотн.

Кроме йодометрического, применяют метод отгонки сернистой 
кислотн B приемник с перекисью водорода и последуювдим титро- 
ванием телочью  образовавшейся серной кислотн [53, 1937, №  2].

Такон метод является стандартньш и применяется для  опреде- 
ления обшего количества сернистого ангидрида в готовнх продук- 
тах (варенье, джем,  повидло и др.),  приготовленнмх из еульфити- 
рованннх полуфабрикатов.  Приводим его описание.

Т е х н и к а  м е т о д а .  Д л я  проведения анализа применяется 
аппаратура,  изображенная в собранном виде на рис. 53 (Русин
ii Рабинович) .

В колбу емкостьго 500 м л  вливают 250 м л  дистиллированной 
водн,  закрнвают колбу пробкой с двумя отверстиями; в одно из 
них вставлен шариковьш холодильник, соединенньш с приемником 
при П0 М0 1 ДИ насадки Қьельдаля и изогнутой пипетки Мора на 
50 мл,  a в другое отверстие вставлена стеклянная трубка,  доходя- 
ша я до дна колбьк соединенная тройником с капельной воронкой 
н промивалкой для углекислого газа.  Последний получается в 
аппарате  Киппа из мрамора при действии на него 10%-ной соля- 
ной кнслотой и промнвается в 5%-Hbix растворах содн и -сернокис- 
лой меди.

В приемник, состояти й  из двух колб, или поглотителей, после- 
дователько соединенннх один с другим, наливают — в первую
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15 м л  и во вторую 10 м л  3%-ной перекиси водорода,  свободной 
от серной кислотм, и по 3 капли индикатора — бромфенолового 
синего.

Соединив все части прибора,  открмвают кран в аппарате  Қиппа 
и пропускают через всю систему в течение 5 м и н  ток промнтого 
углекислого газа,  чтобм вьиеснить воздух. Через 5 м ин,  не пре- 
крашая тока СОг, открьгвают пробку в колбе, бнстро количествен-

Рис. 53. Прибор дл я  определення сернистой кислоти.

no помешают в нее 25 г продукта,  причем, если продукт пюреоб- 
разнмй, навеска берется в патрон из парафинированной бумаги. 
Если продукт жидкий, его вносят в колбу через капельную ворон- 
ку, промьтвая ее водоп, затем колбу закрмвают пробкой и зажи- 
гают под ней горелку или электроплитку.

Через капельную воронку, находяшуюся в пробке, вливают в 
колбу 20 м л  10%-ной соляной кислотм (по другим модификациям 
5 м л  сиропообразной фосфорной кислотм),  промьгвают воронку 
в ту же колбу водой (10—20 м л )  и закрьгвают на ней кран.

Ток СОг регулируют так, чтобн в приемнике можно бнло  со- 
считать отдельнне пузьфьки газа.  При наличии в продукте прак- 
тически значимнх количеств сернистой кислот& 1  через 10 мин  
пурпурньгн цвет раствора в приемнике переходит в желтьш (ка- 
чественная реакция на сернистую кислоту).
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Через час после начала кипения прибор разъединяют на 
стнке пипетки Мора с насадкой Кьельдаля,  прекрашают нагрева- 
ние и ток газа. Содержимое обоих сосудов приемника сливакн 
в одну колбу емкостью 100— 150 мл,  промьтают сосудн и пипетки 
два-три раза  2— 10 м л  водн (в ту же колбу),  прибавляют 3 капли 
бромфенолового синего и титруют образовавшуюся серную кис- 
лоту 0,01 н. раствором едкого натра до желтой окраски 'содержи- 
мого колбьг.

Содержание SCb рассчитнвают,  исходя из того, что 1 м л  0,01 н. 
шелэчи соответствует 0,32 м г  SO 2 .

П р и м е ч а н и е .  Описанньш метод применим только для продуктов, не 
подвергавшпхся брожению, ввиду возможного налнчия в продуктах  брожения 
лстучнх К1!СЛОТ.

Приготовление реактивов. 1. Р а с т в о р  б р о м ф е н о л о -  
в о г о  с н н е г о .  100 м л  индикатора растирают в ступке с 1,5 м л  
0,1 н. раствора едкого натра и постепенно добавляют прокипячен- 
ную и остуженную дистиллированную воду до 100 мл.

2. О ч и с т к а  и п р о в е р к а  п е р е к п с и  в о д о р о д а .  Д ля  
освобождения продажной перекиси водорода от следов серной кис- 
лоть[ в склянку влнвают одну часть пергидроля и 8,5 частей све- 
жепрокяпяченной дистиллированной водьқ прибавляют бромфено- 
ловьп") синий до четкой окраски и при взбалтьшании 0,1 н. раствор 
едкого натра до появления пурпурного цвета. Склянку з ак р ьт а ю т  
пробкоп и оставляют на сутки в темном месте, затем отстояв- 
шуюся жидкость сливают в сухую склянку и сохраняют в темноте.

При проверке концентрации перекиси водорода в колбу прили- 
вают 10 м л  очишенного реактива,  прибавляют 5 м л  10%-ной сер- 
пой кислотн, 1 г йодистого калия,  закрмваюг колбу пробкой, пере- 
мешивают и оставляют на 30 м и н , внделившийся йод оттитровь 1 - 
вают 0,1 н. раствором гипосульфита при индикаторе крахмале 
(1 м л  1 % -ного раствор а) .

1 м л  0,1 н. гипосульфита соответствует 1,701 мг  перекиси водо- 
рода (Н20 2).

В есовие методь!

Количество образовавшейся при окислении S O 2  серной кислотн 
более точно можно определить осаждением ее хлористьш барием.

Приводим описание весового метода для определения свобод- 
ной сернисгой кислотн и обвдего количества, соответственнс 
ГОСТу.

Определение обш ей сернистой кислоти (арбитражньш метод).  
Обшую сернистую кислоту определяют на установке (см. рис. 53), 
применяемой для объемного определения серной кислотн,  причем 
все операции, вплоть до разъединения прибора, после часового 
кипячения и прекрашения тока углекисюго  газа,  'производятся 
так  же, как описано вьние. Далее,  содержимое обоих сосудов —
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п р и е м н и к а — слиаают в стакан емко-стью 100 м л,  смьшают их и 
пипетку Мора в тот же стакан дисгиллираванной водой (по 5 м л ) .

К содержимо.му стакана прибавляют 1 м л  химически чистой 
соляной кислотн "(удельньш вес 1,19) и 5 м л  10%-ного раствора 
члористого бария, нагревают смесь до кипения и после десятими- 
нутного кипения оставляют для полнотш осаждения на теплой 
песочной бане 3—4 ч, прик рьт  стакан часовьш стеклом.

Рис. 54. Прибор лля определения свободной сернистой кислотьк 
/  —  с о с у д  с  п о д о п  ( т с м п е р л т у р а  4 0 — 5 0 °  С ) ,  2 —  к о л б а  с  о б ъ е к т о м ,  3  —  n p u -  
е м н н к  с  3 ° o  tJOi! п с ;  е к м с ь ю  в о д о р о д а ,  4  —  т е р м о м е т р ,  5 — г д е л о ч н о й  р а с т в о р

п п р о г а л л о л а .

Когда раствор над осадком в стакане станет совершенно про- 
зрачньш,  его фильтруют через плотньш беззольньш фильтр, осадок 
пр о мьтаю т  водой, сушат, сжигают его во взвешенном тигле и 
взвешивают на аналитических весах.

Содержание сернистой кислотн рассчитнвают обьлчньш путем, 
принимая коэффициент пересчета сернокислого бария на SO 2  рав- 
ньш 0,274.

Ошределение свободной сернистой кислотм. Свободная сер- 
нистая кислота вьиесняется из продукта током воздуха,  освобож-- 
денного от кислорода,  и после окисления определяется в виде 
сернокислого бария. Схема прибора изображена на рис. 54.

При проведении анализа в коническую колбу емкостью 300— 
400 м л  вносят 50 г продукта и вливают 150 м л  дистиллированной 
водь 1 . Қолбу закрь:вают пробкой с двумя -стеклянннми трубками,  
из которих одна доходит до дна колбм, другая оканчивается под 
пробкой. К последнен трубке присоединяют для поглотени я сер- 
нистой кислотм последовательно две колбьг, в первой содержится 
15 м л ,  a 'во вто рой— 10 м л  3%-ной перекиси водорода и в каж- 
дой — по 3 капли индикатора — бромфенолового синего.

К длинной трубке присоединяют две проммвалки,  содержашие 
по 25— 30 м л  шелочного раствора пирогаллола (5 г на 100 м л  
25%-ного NaOH) для предохранения от окисления кислородом воз- 
духа.



Открштие и определение бвнзойной кислоти и ее солей 3 1 Е

Колбу с продуктом взбалтьгвают, ставят на водяную баню 
(40—50° С) и через всю систему просасшвают в течение 2 ч воз- 
дух с такой силой, чтобн в приемнике можно бмло сосчитать- 
пузьфьки газа.  Прекратив просасьгвание воздуха,  колбн-прием- 
ники отделяют от колбн с продуктом, содержимое приемника и 
npoMHBHbie водн (по 5 м л  водьг на колбу) сливают в стакан емко- 
стью 100 мл.  Дальнейшие операции и расчет производятся,  как 
описано внше,  при определении обшей сернистой кислотш арби- 
тражньш методом.

С рядом других методов можно познакомиться по обзору Сабу- 
рова методов определения серниегой кислотн в пишевнх продук- 
тах («Методм исследования пишевнх и вкусовнх средств», вьгп. 1, 
1933, срр. 60).

ОТКРБ1ТИЕ И ОПРЕДЕЛ ЕНИЕ БЕНЗОЙНОЙ КИСЛОТЬ! И ЕЕ СОЛЕИ

Бензойной кислотой (СбН5СООН) или ее натриевой солью- 
(лучше растворима) консервируют большей частью фруктово- 
ягоднне продуктн и полуфабрикатн,  фруктовне и ягоднме пюре, 
соки и т. п. Из продуктав животного происхождения бензойнуЮ' 
кислоту или ее соль иногда содержат маргарнн,  мясной фарш, 
колбасн и некоторне видн мясннх и рьлбнььх консервов.

У нас присутствие бензойной кислотн разрешено только в мар- 
меладе и пастиле в количестве не больше 0,07%; для ягоднькх и 
плодовмх полуфабрикатов допускается содержание бензойнокисло- 
го натрия в количестве не св ьше 0,1%; разрешается его присутст- 
вие и в рнбннх презервах.  В прочих видах пшцевнх продуктов,  
в частности в консервах, присугствие бензойнон кислотьг и бензом- 
нокислого натрия недопустимо. Методм определения основань 1 на 
предварительном внделении бензопной кислотн из продукта и 
последуюшем определении ее.

Качественное открмтие бензойной кислоти

П е р в ь г й  с п о с о б .  Вьияж ку  из мясншх продуктов получают 
при растирании 20 г измельченного мяса с 1 г СаСОз и с 175 м л  
водн;  полученную смесь переносят количественно в мерную колбу 
на 200—250 мл,  слабо 'подтелачивают натриево!! шелочью и на- 
гревают в течение 10— 15 м и н  на кипяшей 6^ ie ;  после охлаждения 
прибавляют,  взбалтьгаая каждьш раз, no 1 м л  K3 [ F e ( C N )6] (150 г 
на 1 л)  и сернокислого цинка (300 г на 1 л ) .

При количественном определении уровень содержимого доводят 
до метки водой, перемешивают и фильтруют (раствор А).  100 м л  
полученного фильтрата помешают в делительную воронку, подкис- 
ляют 1 м л  серной кислотн (1 часть кнслотн плюс 3 части водн),  
прибавляют 50 м л  эфира и взбалтьшают. После удаления водного 
слоя эфирную вьияжку  д в а ж д н  взбалтнвают,  к а ж д нй  раз с 5 м л
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водн, и часть в м тяж ки  помешают в фарфоровую чашку,  а другуго 
разливают по пробиркам.

Расгвор в чашке в ьт а р ив аю т  досуха и к сухому остатку прибаз- 
ляют несколько капель крепкого раствора уксуснокислого натрия 
и несколько капель раствора хлорного железа.

В присутствии бензойной кислотм получается коричневьш оса- 
док, если же прибавить раствор C u S 0 4, то осадок будет яркого 
светло-голубого цвета.

В т о р о й  с п о с о б .  Н а х о д я т и й ся  в пробирке раствор вьша- 
ривают, к остатку прибавляют 1 м л  раствора нитрата калия з 
конценгрированной серной кислоте (10 г KNO 3 в 100 м л  H 2 S 0 4). 
После повторного охлаждения приливают 2 м л  раствора гидроксил- 
амина (2 г N H 2OH в 100 м л  водм) и подшелачивают срелу 10 м л  
ам.миака (15%-ньш раствор) .  Пробирку встряхивают, нагревают 
ее в течение 5 м и н  в воде при температуре 60° С и сейчас же ох- 
лаждают.  В присутспвии бензойной кислотн и ее солей получается 
красное окрашивание.

Қоличественное определение бензойной кислотм

Из водной вьияжки консервов осажд ают белковне вешества 
растворами сульфата цинка и железистосинеродистого калия н 
экстрагируют хлороформом бензойную кислоту, количество кото- 
рой определяют титрованием гделочью по ГОСТу.

Навеску продукта в 100— 150 г  переводят дистиллированной 
водой в мерную колбу емкостью 500 мл,  прибавляют туда 10%-nbiii 
раствор едкого натра до шелочной реакции (на лакмус) ,  1 0  м л  
15%-ного раствора железистосинеродистого калия, 12 м л  30%-ного 
раствора сернокислого цинка и после энергичного взбалтнвания 
доводят водой до метки и перемешиваюг. Через 5 м и н  внтяж ку  
фильтруют н 1 0 0 — 2 0 0  м л  фильтрата переводят количественно в 
делительную воронку, неЙ1 рализуюг 1 0 %-пой соляпой кнслотой н 
добавляют eme 5 м л  этой же  кнслотм.

Жидкость экстрагируют 4 раза хлороформом через 15— 
20 мин,  применяя для 200 м л  фильтрата последовательно 70, 50. 
40 и 30 м л  хлороформа,  а для меньших количеств фильтрата  про- 
порционально меньшие количества хлороформа.  Отделившийся 
хлороформенньш слой сливают; если при этом бил  захвачен вод- 
ннй слой, хлороформенную витяж ку  п ромьтаю т два р аза  дистил- 
лированной водой по 5 мл.

В целях экономии хлороформа можно 3 / 4 его объема отогнать 
на водяной бане при температуре около 65° С, а остаток из колбн 
перевести в фарфоровую чашку, см нв  колбу несколькими милли- 
литрами хлороформа в ту же  чашку, и вьшарить его досуха при 
температуре около 40—50° С. Вся работа с хлороформом должна 
производиться в внтяжном шкафу.

Остаток бензойной кислотм в чашке растворяют ib 30— 50 м л  
95%-ного нейтрального по фенолфталеину этилового спирта, при-
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бавляют 'Д часть по объему води, 2 капли фенолфталеина и тит- 
руют 0,05 н. едким натром, титр которого установлен по химически 
чистой бензойной кислоте; 1 м л  0,05 н. едкого натра 'соответствуег 
0,0061 г  бензойной кислотн или 0,0071 г бензойнокислого натрия. 
Расчет  производят обмчньш путем.

ОТКРЬИИЕ И ОПРЕДЕЛЕНИЕ САЛИЦИЛОВОЙ КИСЛОТЬ!

Д л я  определення салициловой кислотн сушествует ряд качест- 
веинь 1 х реакций и имеется несколько количествённмх методов (ве- 
совон объемньш и колориметрический), причем определению пред- 
шествует внделение салициловой кислотн нз исследуемого про- 
дукта) .

Қачественное определение салициловой кислоть!

Еь ия ж ку  готовят настаиванием и нагреванием в течение часа 
на кипяшей водяной бане измельченного материала (50 г с 200 м л  
1%-ного расгвора содн) .  После охлаждения раствор подкисляют 
разбавленной серной ки.слогой и в делительной воронке извлекают 
салициловую кислоту смесью равннх объемов петролейного и эти- 
лового эфиров. Эфирную вьияж ку  вьшаривают досуха, остаток 
обрабатнвают небольшим количеством водм и проводят следую- 
шие испьиания:

1) испьиуемььм раствором смачивают полоску фильтровальной 
бумаги, заранее пропитанную раствором хлорного железа ,  и вьь 
сушивают. В присутствии салициловой кислотн получается фиоле- 
товое окрашивание,  не исчезаюшее от этилового спирта. Каплю 
хлорного железа можно прибавить непосредственно к испнтуемому 
раствору;

2) к водному раствору прибавлягот бромную воду и получают 
бельш осадок СбНВг3ОН СО О Н  (трибромсалициловой кислотн) ;

3) при обработке на водяной бане сухого остатка от эфирнон 
вьгтяжки метиловнм спиртом и концентрированной серной кисло- 
той появляется характерньш запах метилового эфира салициловон 
кислотьп

Q H 4OHCOOH +  С.Н,ОН ^  С,,Н4ОНСО ■ ОСН;, -  Н ,0 .

Количественное определение салициловой кислоти

Фиолетовое окрашивание,  получаютееся при реакции с хлор- 
нь1 м железом,  можно использовать и для колориметрического оп- 
ределения, сравнивая полученную окраску и окраску стандартннх 
растворов (к которьш прибавлено равное количество хлорного 
л<елеза) с известннм содержанием салициловой кислоти.

Этот метод обьгчно применяется,  салициловоп кислотм
меньше 2 мг.
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Достаточно точнне результатьт получаются в том случае, если 
тюсле удаления растворителя полученную салициловую кислоту 
непосредственно внсушить и взвесить. Пользуясь весовьш мето- 
до.м, необходимо помнить, что салициловая кислота уже при 80° С 
начинает возгоняться.

Объемньш метод. Он основан на свойстве салициловой кислотн 
давать  с избнтком брома прн вьиелении С 0 2 трехбромистьш бром- 
фенол (С6Н2ВгзОВг) , которьи'! при взаимодействии с йодистьгм 
калием образует трехбромистьш фенол (точнее фенолят) и свобод- 
НЬ1 Й нод.

Реакция происходит следуюшим образом:

С„Н4 (OH) COOH +  4Вга =  С,Н,Вг3ОЗг - f  4НВг - f  С 0 2,
С6Н2В г О З г  +  2KJ =  C.t H2Br3OK -i- KBr +  J 2.

Внделившийся йод оттитровнвают тиосульфатом натрия. При 
внчиелении количества салнциловой кислотн исходят из того, что 
согласно уравнению, на одну молекулу салициловой кислотн за- 
трачивается шесть атомов галоида.

Т е х н и к а  о п р е д е л е н и я .  50 г испнтуемой пробн подкис- 
ляют 5 м л  разбавленной фосфорной кислотн и озбалтьшают 4 ра- 
за с равнь 1 ми количествамн смеси свежеперегнанного низкокипя- 
шего петролейного эфира (3 части) и хлороформа (2 части).

Все внтя жки  соединяют и затем отделяют салициловую кис- 
лоту от растворителя при помоши подшелоченной ед'ким натром 
водьг. Этот шелочной раствор постепенно 'вливают в колбу с при- 
гертой пробкой, где находится избмток (60— 100 м л )  бромной 
жпдкости (2,8 г КВгОз и 10 г KBr в 1 л) ,  доведенннй дистилли- 
ровапной водой до объема в 300 мл,  и 30 м л  разбавленной солянон 
ккслотм.

Хорошие 'результать 1 получаются, когда раствор салициловоп 
кислотн приблнзнтсльпо 1% iilih, а брома имеется в 1,5—2 раза 
больше необходимого по реакции количества.

Колбу с вьшавшим белнм осадком оставляют стоять на 5— 
10 м и н  при периодическом взбалтнвании и прибавляют 30—40 м л  
10%-ного раствора йодистого калия. Внделившийся йод через
5 м и н  титруют 0,1 н. раствором тиосульфата натрия, причем под 
конец титрования прибаеляют крахмальньш раствор.

Одновременно производят слепой опьи с 20 м л  бромной жидко- 
сти. 20 м л  разбавленной соляной кислотм и 2 г йодистого калия. 
Қоличество тиосульфата натрия, пошедшее на титрование вмде- 
лившегося йода, перечисляют на объем бромной жидкости, взятнй 
для анализа исгштуемой пробн. Разность между вмчисленньш ко- 
личеством тиосульфата натрия и количеством его, затраченннм на 
анализ продукта, указьшает на объем тиосульфата натрия, соот- 
ветствуюший салициловой кислоте.

1 м л  0,1 н. раствора тиосульфата натрия (или бромата) соот- 
ветствует 2,3 м г  салнциловой кнслотм.



Определение борной кис.ютм и бурм

ОПРЕДЕЛЕНИЕ БОРНОЙ КИСЛОТБ1 И БУРЬ1

Из золи продукта борсодержашие соедннения извлекают во- 
дой в присутствии серной кислотм; в полученной внтяж ке  борную 
кислоту определяют титрованием шелочью в присутствии глице- 
рина,  маннита или инвертированного caxapa.

Слабо диссоциированная борная кислота дает с многоатом- 
ннми спиртами комплекснне,  но хорошо диссоциируюшие соеди- 
нения, которне колнчественно бнстро титруются в присутствии 
фенолфталеина.

Навеску продукта в 25 г перемешивают с 4 m . i 1 н. раствора 
едкого натра в фарфоровой чашке, вмсушивают и озоляют.

Золу  размешивают с 5 м л  дистиллированной водн и 5 м л  1 н. 
серной кислотн, добавляют через 3— 5 м и н  15 м л  горячей водн. 
меремешивают и фильтруют через небольшой фильтр диаметром 
7 см в коническую колбу емкостью 100— 150 м.г. Чашку  с золой 
и фильтр промьшают 3 раза  небольшими количествами горячей 
дистиллированной водьк

Фильтрат  нагревают до кипения для удаления углекислого' 
газа (так как он тюнижает точность титрования) и после охлаж- 
дения точно нейтрализуют 1 н. раствором едкого натра в присут- 
ствии фенолфталеина (3 капли 1%-ного раствора) до слабо-розо- 
вого цвета.

К нейтрализованному ipacTBopy прибавляют 25 м л  нейтраль- 
ного глицерина или 1—2 г маннита (можно также пользоваться
1— 2 м л  'раствора нейтрализованного 60%-ного инвертного сахара) 
и титруют 0,1 н. раствором едкого натра до появления розового- 
окрашивания;  затем ib колбу прибавляют еше 10 м л  глицернна, 
0,5 г маннита, 0,5 м л  инвертного сахара.

Если жидкость обесцветится, ее вновь титруют до розового 
окрашивания и так повторяют до тех пор, пока окраска в колбе 
после добавки глицерина или сахара не будет исчезать.

Необходимо отметить, что присутствие в растворе карбонатов,  
фосфатав,  аммиака,  солей оксикислот уменьшает точность ана 
лиза.  При расчете учитмвают все колнчество миллилитров едкого 
натра,  пошедшего на реакцию до получения стойкого розового 
окрашивания.

Борсодержашие соединения х  в м г  на 1 кг  продукта в пере- 
счете на буру (N 3 2 8 4 0 7 - 1 0 1 -1 2 0 ) определяют по формуле:

V K - 9,5-1000х  = --------------------
g

где: V  — количество 0,1 н. раствора едкого натра,  пошедшее на- 
титрование;

К  — поправочньш коэффициент для шелочн; 
g  — навеска продукта в г\

9,5 — титр 0,1 н. растяора бурн  в мг.



Г Л А В А  Д В Е Н А Д Ц А Т А Я

М ЕТ0ДЬ1 И С С Л Е Д О В А Н И Я  Ж ЕСТИ , T A Pbl, 
Р Е ЗИ Н О В М Х  Қ О Л Е Ц  И ПАСТБ1

Д л я  расфасовки консервов большое распространение получили 
различнме видм стеклянной тарм,  однако наряду с этим широко 
используется тара из белой луженой жести. Д л я  некоторнх видоз 
консервов может применяться лакированная черная жесть. Bbi- 
сокое качество жести является важньш фактором для получения 
полноценньгх консервов и удлинения сроков их хранения. От каче- 
ства жести зависит степень коррозии ее поверхности под влиянием 
помешенадого в жестяную тару продукта,  что, в свою очередь, вн- 
змвает изменения в консервированннх продуктах. Ввиду этого 
техническое, механическое и химическое исследования жести, при- 
меняемой для нзготовления консервной тарн,  являются обязатель- 
ньши. По данньш такого исследования устанавливается стандарт- 
ная марка,  номер жести или вьшосится заключение о ее непригод- 
носги для изготовления консервной тарн;  при приемке готовон 
т ар н  необходимо также проверить соответствие ее стандартнмм 
показателям.

При техническом испьиании измеряют т о л т и н у  листов, обме- 
ривают листьг и осматривают их для установления характера 
пиверхности, паличия па ней трешин, наплнвов олова,  темннх и 
р ж а вн х  пятен, обнаженннх от олова точек и пр.

Толшину листов измеряют микрометром (перед измерением 
следует проверять его нулевую точку) с точностью до 0,01 мм.  
По стандарту измерения следует производить не по кромке ли- 
ста, а в четьфех точках по середине листа на расстоянии от кром- 
ки не менее 15 мм.

В результатах отдельннх измерений т о л т и н н  одного и того 
же  листа допускаются колебания в пределах ±0 ,05  мм.  Из  полу- 
ченних даннн х о толти не  жести в различннх точках вьшодится 
средняя толшина листа. В зависимости ог назначения жести и 
размеров т а р н  отбираются разнне номера стандартной жести, 
толшина которой колеблется обмчно от 0,24 до 0,34 мм,  но не 
должна вмходить за пределн,  указаннме в стандарте для  данного 
номера жести. Использование жести нестандартной толшинн мо- 
жет привести к деформации банок или негерметичности их уку- 
порки и, следовательно, к получению н«стерильного продукта.  Д л я
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различннх марок жести стандартом устанавлпваются предельная 
т о л т и н а  и допускаемне отклонения.

Р азм е р н  листов (обмер по длине и ширине) также должнм 
соответствовать стандартнмм требованиям,  так как заметнне or- 
клонения от допускаемнх норм приводят к повмшению брака н 
отходов жести.

При наружном осмотре жести устанавливают недостатки ее 
глянцевитой поверхности и формм листа (в ГОСТе подробно при- 
веденн допускаемне для консервнон жестн недочеть 1 ). Особое вни- 
мание при этом исследовании и нужно уделить внявлению дефек- 
тов, указьгваюших на нарушение поверхностного слоя полудм 
(чернне точки, царапиньг и пр.). Такие дефектн  усиливают корро- 
зию, так как скорость разъедания жести (железа и олова) повьг- 
шается с увеличением поверхности не покрьиого оловом железэ.  
При благоприятнь 1 х для коррозии условиях находяшиеся в таре из 
такой жести консервн могут дать значительньш процент хи.миче- 
ского бомбажа  банок илн коррозия может даж е привести к пробо- 
дению жести.

Белая жесть, п о д л е ж а т а я  лакировке,  должна удовлетворять 
специальннм требованиям ГОСТа и, кроме того, не пметь желтьгч 
налетов и точек. Жесть  для консервной т ар н  н крншек СКО 
можно лакировать с одной или дв\ \\  сторон лаком 41-Т или 
41-Т (B- l ) .

Д л я  консервов, богатнх белковнми ветествам и  (мяснне,  рнб- 
нне и др.),  нужно применять тару и крншки  СКО, покрнтме бел 
ковоустойчивнми эмалямн 3-41-Т, Э-41-Т (B - l ) .  В зависимости от 
внда консервов применяют одно- или двухразовое покрнтие внут- 
ренней поверхности жести лаком или эмалью.  С наружной сторони 
белую жесть можно покрьтать  лаком ЯК-1- Лаки  должнм отве- 
чать ТУ, iB частности иметь определенную вязкость.

МЕХАНИЧЕСКОЕ ИСПЬИАНИЕ ЖЕСТИ

Механ-ическое испнтание жести сводится к проверке ее эластич- 
ности и прочности, необходимььх для хорошей шта.мповки и полу- 
чения герметичной тарм при закатке и пайке. Такое исследование 
лучше всего производить пробой на видав лива ние при помоши спе- 
циального прибора (рис. 55) Эриксена с измерением глубини 
лунки. Д ля  исследовання полоску жести заж имаю т между двумя 
поверхностями прибора, причем обе поверхности имеют просвет 
на одном и том же месте. Зажатьш образец жести подвергают 
в направлении просвета прибора постепенно увеличиваюшемуся 
давлению прижимаемого стержня, в результате чего на жести обра- 
зуется вьшуклость.

Усиление давявдей силн  приводит к увеличению внпуклостп 
и в конечном итоге — к разрнву  жести. По имеюшимся в приборе 
делениям устанавливают с точностью до 0,01 ,м м  глубину лункн, 
образовавшейся в момент разрьгва. Определив на этом же при-
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боре толшину жести, находят по специальному графпку соответст- 
вие прочности исследуемого образца,  внраженнсш в едйницах, 
из.меряютих глубину лунки, данной толшине жести. Вместо гра- 
фика для определения прочности белой жесги можно пользоваться 
стандартньши показателями глубинм лунки для различншх но- 
меров жести:

номер жестн . . . .  25 28 32 36 40
глубина лунки в мм  5 ,5  5 ,7  6 ,0  6 ,5  6 ,7

Д л я  пробш на этом приборе берут полоски жести шириной 
70 мм.  причем от каждого листа в продольном или поперечном 
направлении вирезают три полоски и на каждой вмдавлпвают

по шесть лунок. Среднеарифметическое из результатов произве- 
денннх испьианий ука знвае т  на глубину вдавливания образца.

Испнтание прочности белой жести производят пробой на .мно- 
гократннй изгиб. Жесть  должна без появления каких-либо прп- 
знаков надлома или отслоения олова вмдерживать шестикратнь]й 
загиб и разгиб на 90° в тисках вокруг губок радиусом 1,5 мм.

Сергер рекомендует для испмтания на хрупкость брать  полоску 
жести длиной 10 см и шириной 2 см, сгибать ее складкой п сплю- 
шивать железнн м молотком ма железном станке, затем складку 
разгибать,  сиова сплюшивать молотком и снова разгибать.  Такую 
операцию повторяют четьфе раза  и хрупкость обозначают числа- 
ми от 4 до 0, в зависимости от результатов испьпания. При полно.м
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отсутствии излома после четнрехразового изгиба хрупкость обо- 
значают 0, при появлении излома после четьфехразового изги- 
ба  — I н т. д. Если материал удовлетворяет результатам техниче- 
ского и механического исследования жести, то вопрос о пригодно- 
сти ее для приготовления консервной тарм решается по данньш 
химнческого анализа  — определение количества полудн,  свинца в 
полуде и пористостн жести.

ОПРЕДЕЛЕНИЕ КОЛИЧЕСТВА ПОЛУДЬ1

Количество полудн на 200 см2 отлуженной поверх;ности или на 
100 с.и2 листа (полуда с обеих сторон) должна составлять для 
жести 1-го класса 0,40—0,46 г, 2-ro класса — 0,30—0,39 г и 3-ro 
класса — 0,25—0,29.

Все методм определения полудм сводятся либо к определению 
обшего количества полудн, либо к количественно.чу определению 
одного олова. Так как количество примесей в олове для полудн не 
должно превмшать 0,14%, то результатьг анализа по этим двум 
методам практическн одинаковь 1 .

Нанболее точно количество полудн можно установить, опреде- 
лив количество олова весовмм путем, однако все модификации 
этого метода длительнц,  а потому в производственнмх лаборато-  
риях они не применяются.

В условиях контроля производства можно применять методн 
определения обшего количества полудн и йодометрический метод 
определения олова после его растворения в соляной кислоте.

Прм определении о б т ег о  количества полудн из листа по диа- 
гонали внрезают пять пластинок размером 5 0 x 5 0  мм,  причем 
в углах листа пластинки вьфезают на расстоянии не менее 15 м м  
от краев. Пластинки промьшают бензином, затем спиртом и эфи- 
ром, вь1 сушивают и после охлаждения взвешивают на аналитиче- 
ских весах. Затем пластинки по одной опускают в фарфоровуго 
чашечку емкостью 100 м л  или в стакан емкостью 150—200 м л  
с 10%-ньш раствором едкого натра так, чтобн жидкость покрн- 
вала пластинки. Д ал ее  раствор нагревают и при нагревании до- 
бавляют небольшими порциями перекись натрия 1 из расчета 1 г 
на ка ж д не  20 г жести; помешивают при нагревании стеклянной 
палочкой, а когда бурная реакция прекратится,  добавляют еше 
1 г перекиси натрия и продолжают нагревание до прекрашения 
внделения пузнрьков кислорода.  Если при этом поверхность жести 
остается глянцевитой, то есть не вся полуда растворится,  то прп- 
бавляют еше некоторое количество (последовательно no 1 г) пере- 
кнси натрия и вновь нагревают. После растворения всей полудн 
пластинки жести вьшимают, тшательно промнвают водой, затем 
спиртом и эфиро.м, вьгсушивают и после охлаждения вновь взве-

1 Муссрскмй прелложмл заменить перекись натрия пергмдролем или 3 % - н и ч  
раствором псрекпсп водорода  в шелочнон срсде (Л аб о р аго р н а я  практика, 1932)
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шивают. Разность между первнм и втормм взвешиваниями ука- 
зьгвает на количество растворившейся полудь!. Это количесгво 
пересчитнвается на 200 см2 облуженной поверхности жести. Опре- 
деление продолжается 20—30 мин.  Недостаток описанного метода 
заключается в 'получении повмшеннмх гтоказателей д ля  полудм 
вследствие растворения железа.

Проведенная в нашей лаборатории проверка этого метода 
показала,  что при достаточно бнстрой работе и отсутсгвии боль- 
шого избьика перекиси натрия почти нет расхождений между 
результатами анализа по этому методу и точному весовому.

Д л я  снятия оловянного покрьиия пользуются также  раствором 
20 г Sb20 3 в 1 л  соляной кислотн (удельньш вес 1,146). При norpy- 
жении в этот раствор обезжиренннх и взвешенннх образцов жести 
происходит вьгделение 'водорода, которое обнчно прекрашается 
уже через минуту. При этом методе часть железа  в виде S n 2Fe 
переходит в раствор, что влияет на точность анализа.  Д ля  снятия 
олова можно применять также шелочной раствор висмута.

В последнее время начинают применять плюмбитньш метод 
определения полудь!. Он основан на расгворении полудн в шелоч- 
ном растворе ацетата овинца. Д л я  этого приготовляют растворн 
ацетата свинца (80 г в 1 л) и едкого натра (135 г в 1 л ) .  Указан- 
Hwe pacTBopw готовят отдельно и затем раствор ацетата свинца 
небольшими порциями приливают к раствору шелочи при сильном 
взбалтьгвании сначала на холод\ \ а затем при нагревании, до 
полного растворения осадка и мути.

Образец жести обезжиривают,  промьтают водой, вьгсушивают, 
взвешивают, погружают в горячин раствор плюмбита и вндержи-  
вают в нем при кипеннн в течение 2—4 мин.  Затем образец вьши- 
мают, промнвают водой и осматривают. Если на пластинке 
остается полуда, то ее повторно обрабатнвают в растворе плюм- 
бита до полного снятия полудьк После полного растворения олова 
пластинку тшательно примьшают водой, Бисушпвают и взвеши- 
вают.

Перспективнмм физическим методом является метод с исполь- 
зованием рентгеновских лучей, которне, проходя через слой олова. 
отражаются от поверхности промежуточного слоя соединений 
F e S n 2. Интенсивность отражения при данном угле отражения за- 
висит от толшнньг оловянного слоя.

О П Р Е Д Е Л Е Н И Е  СВИНЦА В ПОЛУДЕ

Наряду  с определением количества полудь; для решения вопро- 
са о стандартности жести необходимо установить содержание 
в полуде свинца, количество которого не должно превмшать 
0,04%. Сушность методики заключается в предварительном отде- 
лении свинца от других металлов и в дальнейшем определении 
его либо весовнм путем в виде сульфата свинца, либо колоримет- 
рически в виде сернистого евинца.
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Навеску полудн соскабливают с подогретой на 'небольшом 'пла- 
мени жестяной пластинки заосгренньш никелевнм шпателем.  При 
исследовании консервннх банок целесообразно перед взятием про- 
6bi твдательно рассмотреть поверхность жести через лулу, при 
этом на жести могут бьпь обнаруженн случайнше, не характери- 
зуюшие всей партии коробок наплмвм припоя. Определение свинца 
в таком образце жести покажет чрезмерное количесгво его и несо- 
ответствие жести стандартнькм требованиям.  Такое заключение 
будет необоснованньш.

Стандартньш метод

20 г снятой полудн растворяют в соляной кислоте и свинеп 
осаждают в виде сульфида. Полученннй сульфид свинца раство- 
ряют в азотной кислоте и определяют свинец электролитически 
или BscoBbiM методом в виде сульфата.

Д л я  весового определения свинца предложен также метод, по 
которому сульфат свинца вшделяют из раствора полудн,  полу- 
ченного действием на нее шелочньш раствором перекиси натрия. 
Условия получения раствора полудн должнм бнть аналогичнь: 
условиям при определении ее количества. При применении стан- 
дартпого метода большая навеска затрудняет  исследование.

Объемньш метод

Объемнне методн определения свинца (йодометрический, хро- 
матнмй) также малопригоднн для определения крайне незначи- 
тельнььх количеств свинца в полуде жести; эти методм приме- 
няются для анализа  полудн котлов или припоя. Ниже приводим 
описание одного из объемннх методов — йодометрического [88]

Т е х н и к а  о п р е д е л е н и я .  10—40 г сплава в стружках илН 
соскоба с полудн обливают в фарфоровой чашечке смесью, со- 
стоятей  из 2 м л  HC1 (удельннй вес 1,19) и 1 м л  H N O 3  (удель- 
ннй вес 1,4), прикрнвают часовьш стеклом, затем нагревают и 
вьтарнваю т  досуха.

Смесь, сос тояту ю из хлористого олова и хлористого свинца. 
извлекают горячей водой, сливая в колбочку. Чашку  несколько 
раз тшательно ополаскивают небольшими порциями горячей во- 
дн  при помоти  стеклянной палочки с резиновьш наконечником н 
жидкость сливают в ту же колбочку, доводя объем в ней до 
25 мл.  Хлористьш свинец переходит в раствор. Д л я  удаления 
последних следов свободннх минеральннх кислот прибавляют
I м л  10%-ного уксуснокислого натрия и затем 10 м л  раствора 
двухромовокислого калия (13,64 г в 1 л  водш). После перемеши- 
вания колбочку нагревают на небольшом пламени до ки-пения и 
кипятят 5 мин  после появления первмх пузьфьков.

Эта операция ускоряет кристаллизацию P b C r 0 4  и дает  воз- 
можность тотчас же  фильтровать раствор, а не оставлять его для
I I  A. Т. М а р х ,  P. В. К р ж е в о в а
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осаждения до следуюшего дня. На  большом количестве парал- 
лельннх опьггов как с кипячением раствора,  так  и с медленной 
кристаллизацией полученн совершенно сходнне результатн.

После кипячения раствор фильтруют через гладкий фильтр. 
Последний часто содержит незначительное количество железа,  
от которого можно освободиться, профильтровав сначала немного 
25%-ной HC1 и проммв потом фильтр горячей водой.

Фильтр с осадком промнваюг три раза  холодной водой, при- 
чем каждьш раз ей дают стечь с осадка и только тогда доливают 
до краев водой. Затем,  подставив под воронку колбочку, в кото- 
рой производилось осаждение, обливают фильтр 12,5%-ной HC1 
и промь 1'вают горячей водой, пока весь хромовокисльш свинец 
не перейдет в раствор и не соберется около 50 м л  фильграта.  
После охлаждения к раетвору прибавляют 5 м л  29%-ной HC1 и 
10 м л  1%-ного раствора йодистого калия. Виделившийся йод 
титруют 0,01 н. тиосульфатом натрия при индикаторе крахмале.  
Реакция протекает по уравнению:

PbCrO^ +  3KJ +  8HC1 =  РЬ С Ь -f CrCI3 +  3KC1 +  4HiO ■+ 3J.

1 м л  0,01 н. тиосульфата натрия соответствует 0,691 мг  свинца.
При больших количествах железа  вначале поступают точно так 

же, как и при его отсутствии; прибавив к полуде смесь соляной н 
азотной кислотн,  содержимое вьгпаривают досуха, смесь солей 
извлекаюг водой и прибавляют к раствору 5 капель HC1 (удель- 
ний вес 1,19); количество же прибавляемого уксуснокислого нат- 
рия необходимо увеличить до 8— 10 м л  для полного осаждения 
железа,  в чем можно убедиться по окончательному обесцвечива- 
нию жидкости. Жидкость перемешивают и нагревают до кипения. 
Внпавший осадок отфильтровьгвают через обнчний фильтр,  про- 
мнвают два-три раза горячей водой и к свободному от железа  
фильтрату прибавляют 10 м л  двухромовокислого калия и обраба-  
тмвают, как указано внше.

Пример.  Навеска  составляет 35 г; на титравание  пошло 2,3 м л  0,01 н. тио- 
сульфата иатри я  (поправочпий коэффициент 0,98).

2 ,3 -0 ,9 8 - 0 ,6 9 1 - 1 0 0  
х  = ------------------------------  =  4 ,45%  Pb.

35

Қолориметрический метод

По этому методу навеску полудм в 0,1 г (соскабливают осто- 
рожно, не задевая железа)  'помешают на большое часовое стекло 
на кипяшей водяной бане, обрабатмвают 3 м л  концентрированнон 
азотной кислотн и внпаривают.  Такую обработку и вьтариван не 
повторяюг три раза,  после чего к сухому остатку прибавляют 
10 м л  водн и леремешивают стеклянной палочкой; затем часовое 
стекло с содержимим оставляют в течение 10 м и н  на теплой во- 
дяной бане.
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Полученньш раствор азотнокислого свинца отфильтровмвают 
от вьта вш его  БпОг в мерную колбу емкостью 100 м л \  фильтр и 
часовое стекло промьгаают водой до тех пор, пока колба не напол- 
нится до метки. Затем колбу зак рнваю т и раствор хорошо взбал- 
тьшают; 10 м л  этого расгвора вливают в пробирку (вьгсота 15 м л .  
диаметр 1,5 см)  и приливают туда же 10 м л  свежеприготовленной 
сероводородной води. Полученную окраску сульфида свинца срав- 
нивают с окраской типовнх растворов (свежеприготовленннх), 
образуемнх в таких же пробирках приливанием по каплям рас- 
твора азотнокислого свинца (0,16 г нитрата или 0,1 г свинца на 
1000 м л )  к смеси 10 м л  водм и 10 м л  сероводородной водн.

После образования соответствуюшей исследуемому раствору 
окраски производят расчет, причем объем азотнокислого свинца 
определяют либо числом капель и установленннм объемом одной 
капли, либо непосредственнмм отсчетом при пользовании микро- 
бюреткой (или пипеткой).

Прим ер.  Окраска исследуемого раствора (0,1 г полудн) соответствует про- 
бнрке с 6 каплямп раствора азотнокнслого свинца. При объеме 1 капли в 
0,05 м л  объем 6 капель будет составлять 0,30 мя,  или 0,00003 г свинца. Процент- 
ное содерж ание  свинца будет 0,00003- 10- 100, то есть 0,03%.

Неточность описанного метода внзнвается  прежде всего тем, 
что образуюшаяся л«-оловянная кислота адсорбирует часть свинца, 
которьш не переходит в испнтуемнй фильтрат.

Величина адсорбции свинца возрастает по мере уменьшения 
его процентного содержания по отношению к содержанию олова. 
Следовательно, если сплавн содержат большое количество олова 
и незначительное количество свинца (например, полуда жести),  то 
ие следует применять способ растворения их в одной азотной кис- 
лоте. Этог  метод даег  погрешность в сторону увеличения, так как 
всегда присутствуюш.ая в жести медь образует,  аналогично свинцу, 
сульфид меди. Опрсделению свипца мешает также присутствие в 
соскобах полудь 1 частиц железа.

ОПРП ДЕЛЕНИ Е ПОРИСТОСТИ ЖЕСТИ

к числу дефектов, не обнаруживаюшихся при техническом ис- 
следовании, относятся мельчайшие точки железа,  оставшиеся не- 
облуженньши.  Количество таких точек (пористость) можно опре- 
делять химически при помоши железосинеродистого калия.

Показатель этот, однако, при установлении качества жести. 
имеет условннй характер,  ибо коррозия зависит не только от чис- 
ла пор, но в большей степени от их диаметра,  шероховатости дна 
пор, состояния оловянного покрнтия вблизи пор, характера поверх- 
ностннх пленок на жести и других причин.

Д л я  анализа из листа жести или банок вьфезают пластинки 
размером 9 x 1 2  см, которне проммвают от загрязнений теплой во- 
дой с ммлом, затем спиртом и эфиром и п о м е т а ю т  на мпиуту г,

11*
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5%-ннй раствор серной кислотн. Вннутме пластиики тт а т е л ьн о  
ополаскивают водой, кладут в плоские чашки (лучше всего в чаш- 
ки Петри) и обливают тепльш расгвором из 7,5 г желатина,  2,5 г 
глицерина и 1 г красной кровяной соли в 100 м л  водн. В таком 
состоянии пластинки оставляют на 2—4 ч (Розанова рекомендует 
3—4 ч, Мусерский — лишь 1,5 ч ) , а затем невооруженньш глазом 
при помоши стеклянной пластинки размером 24 см2 отсчитнвают 
число синих точек турнбулевой сини, образовавшейся по такому 
уравнению:

2 К а [Ғе (CN)6] 4- 3FeSOt =  3K2S 0 4 +  Ғе3 [Ғе (CN)U]2.

Пластинку откладьгвают и отсчетм производят несколько раз 
в разннх местах жести и затем внчисляют среднюю величину по- 
ристости. При наличии в среднем до 3 точек жесть считается нор- 
мальной, при наличии от 4 до 12 точек — среднепористой и при 
большем количестве точек и синих полос — сильно пористой.

О пределение пористости жести по м етоду Дукельского. Пла-  
стинку жести размером 1 0 x 1 0  см промьшают мнлом и теплой 
водой, затем бензолом или газолином и просушивают в те- 
чение 15 м ин  при 130— 150° С. На подготовленную пластинку же- 
сти накатмвают фотографическим валиком фильтровальную мел- 
козернистую бумагу, пропитанную специальньш реактивом (этот 
реактив состоит из 0,1 г красной кровяной соли и 2 г желатина,  
расгворенннх при нагревании в 120 м л  водн) .  Через час бумажку 
снимают с жестяной пластинки, промьшают сначала водой в кри- 
сталлизаторе,  воду потом меняют и бумажку оставляют в кристал- 
лизаторе с водой на 12 ч. Затем промьиую егде раз бумажку на- 
катмвают валиком на стекло, равномерно посьтанное тальком, до 
тех пор, пока бумажка не просохнет. Проммтая от остатков жела- 
тина, вьгсохшая бумажка сама отстает от стекла. Пористость опре- 
дсляют подсчетом пятньпиек, зафиксированннх на бумажке.

В специальной литературе приводятся также другие методьг 
определения пористости и более точнне методн определения каче- 
ства оловянного покрьггия и коррозионной устойчивости жести [20].

Испмтание лаковой пленки на луженой жести. Д л я  проверки 
химической стойкости пластинки размером 70X100 м м  кипятят в 
стандартннх растворах: дистиллированной воде, 3%-ном водяном 
растворе 'поваренной соли, 3%-ной уксусной кислоте, 2%-ной вин- 
нокаменной кислоте, 3%-ном растворе желатина (белок),  5%-ном 
растворе сахарозь 1 , 1%-ном растворе поваренной соли м 0,2% сер- 
нистого натрия. Аналогично определяют химическую стойкость ла- 
кированной пленки на черной жести в подсолнечном масле при 
120° С. После 2-часового кипячения в каждом из этих растворов 
пластинки жести, покрнтой масляньгми лаками  (марки № 41-T/B1, 
№  50 и др.),  не долж нн  иметь нарушений покрнтия (тревдин, пу- 
зьфьков,  отслоений). При испнтании между пластинками должен 
бмть зазор 4—6 м м  (для этого их углм загибаю т) , что обеспечит
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свободньш доступ раствора ко всей поверхности пластинок. Испм- 
тания лучше всего проводить в сосудах с обратньгми холодильни- 
ками, чтобм обеспечить постоянную концентрацию растворов. 
Можно так же  кипяченне производить в стаканах,  покрьггьгх фар- 
форовьши чашкамн с холодной водой.

Помимо химических, проверяют физико-механические свойства 
лакированной жести на эластичность, прилипаемо-сть лакового 
покрьиия и его прочность. Первне два определения производят иа 
приборе Эриксена. При определении прилипаемости пластинку рас- 
черчивают бритвенньш лезвием до металла и вьгдавливают лунку 
так, чтобн ее центр пришелся на точку пересечения нанесеннмх 
рисок. Глубина лунки, при которой наблюдается отслаивание лака  
от жести, является мерой его применяемости, эластичность и при- 
меняемость жести l сорта должна для номеров 25, 28, 32, 36 нахо- 
диться соогветственно в пределах 6,0; 6,2; 6,4; 6,4 мм.

Испнтаиие на прочность производят определением силн удара 
на приборе ГИПИ-4 [20].

ИССЛЕДОВАНИЕ KOHCEPBHblX ЖЕСТЯНЬ1Х БАНОК

Консервнме жестянне банки должнм соответсгвовать все.м 
требованиям ГОСТа. Важнейшим фактором', обусловлнваютим 
возможность длительного хранения консервов, является герметич- 
ность тарм.

Все методм заводской (массовой) и лабораторной провсрок 
пустой и заполненной продуктом жестяной тарь 1 на герметичность 
основаим на образовании разности между давлением внутри и впе 
банки. Пустую тару проверяют на специгльннх машинах — тесте- 
рах — при давлении воздуха до 1 атм или на других ручннх ис- 
пнтательнмх машинах, а наполненнне и закатаннме банки исгш- 
тьшают на водяннх аппаратах.

Необходимо та к же  проводить предварительную проверку гер- 
метичности прифальцовки нижнего донца и запайки бокового 
шва,  та к  как это испмтание дает  возможносгь значительно умень- 
шигь брак готовнх продуктов; кроме того, при испнтании уже за- 
полненннх консервированнмм продуктом и закатаннмх банок ино- 
гда можно не обнаружить действительной негерметичности т а р н  
вследствие образования временной герметкчпости фальца при rio- 
моши внутреннего содержимого консервов.

Лабораторное испнтание герметичности пустмх и наполнен- 
Hbix жестяннх банок удобно проводить на аппарате Бомбаго 
(рис. 56, а и б). Он состоит из стеклянного сосуда с пришлифован- 
ной крмшкой, в которой имеется кран для впуска и внпуска воз- 
духа и вакууМ'Метр. Кран соединяется с небольшим электрическим 
вакуум-насосом для внкачивания воздуха из аппарата .  К вмутрен- 
ней стороне крншки приклеена резиновая пластинка диаметром 
несколько меньшим, чем сама крьшка.
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При испьггании пустой т а р н  стеклянную крьгшку прибора сни- 
мают и ставят в шчеюшийся штатив. Исгштуемую банку прижи- 
мают к резиновой пластинке так, чтобм находявдееся в центре 
кришки отверстие покрнвалось коробкой. Затем при помоши элек- 
тродвигателя приводят в действие насос, отсасьгваюший из банки 
воздух до образования вакуума в 50 см рт. ст. (остаточное давле- 
ние 26 см рт. ст.), так как при большем разрежении жестяная

банка деформируется.  Если после остановки электродвигателя по- 
казание вакуумметра не изменяется,  то банка герметична; умень- 
шспнс вакуума указивает  па возможную негерметичность. Однако 
категорически судить о негерметичности нельзя, так  как воздух 
может проникнуть в банку вследствие неплотно пригнанннх ча- 
стей аппарата;  поэтому банку после образования в ней вакууу» 
лучше погрузить в ярко окрашенньш раствор, например спиртовой 
раствор фуксина, и через некоторое время после уравнивания дав- 
ления внутри и снаружи банки (открнвают кран) снять банку 
с резнновой пластинки и установить наличие или отсутствие окрас- 
ки на внутренней поверхности фальца.  Этим способом удается 
также  установить место негерметнчности фальца.

Более точно испьгтание можно провести сл ед у ю ти м  образом. 
Внутренние швн  банки (между корпусом и дном) смазьгвают 
крахмальньш клейстером, к которому примешан спиртовон раствор 
фенолфталеина,  а затем уже присаснвают банку к резиновой пла- 
стинке. После этого в сосуд вливают немного концентрированного 
раствора аммиака и н ак р ь т а ю т  его крншкой с присосанной бан- 
кой. Если банка негерметична, фенолфталеич окрашивает  точки,
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через которме проникает аммиак. Д л я  точности результатов необ- 
ходнмо устранить всякую возможность проннкновения в банку 
аммнака  (помимо негермстичпости фальца) при впуске воздуха.

Гораздо проше иа аппарате Бомбаго можно испьиивать папол- 
неннне и закатаннме банки. Д ля  этой цели исследуемую банку 
помешаюг на дно сосуда, наполненного прокипяченной в течение 
15 м и н  и охлажденной водой; сосуд затем закрнвают крмшкой. 
Работой насоса в аппарате создают разрежепне, и, если банка 
иегерметична, из нее виделяется пузьфьками воздух.

Аппарат Бомбаго может бьиь заменен эксикатором с краном 
и водоструйньш мли каким-нибудь другим насосом.

Герметичность закатанншх банок можно определять при псшо- 
ш.и горячей водьг. Испмтуемую банку погружают на 5— 7 м и н  в 
горячую воду, взятую в таком количестве, чтобм после погружения 
температура водьг составляла около 85° С, при этом воздух внутри 
банки нагревается,  давление его становится вьгше атмосферного,  
и если банка негерметична, то вследствие разности давления в 
жидкости появятся пузьфьки воздуха.  Чтоби лузьфьки бьгли луч- 
ше видни, воду подкрашивают,  например метиленовьш синим.

При указанной внше температуре,  устанавливаюшейся на не- 
которое время в банке,  избнточное давление бьгвает различно' и 
зависит от видов консервов: для мяснмх — около 0,75, для рмб- 
Hbix — около 0,25 и для о в о т нм х  — около 0,5 атм. Важно устано- 
вить такую разность давления,  ка кая получается' во время стери- 
лизации.

Следует отметить, что при этом способе, как и в аппарате Бом- 
баго, возможньг случаи появления пузьфьков воздуха из герме- 
тичнмх банок. Это объясняется тем, что при закатке коробок не- 
редко в наружной части фальца остается узкая полость с возду- 
хом, которьш при нагревании внделяется и создает ложное впе- 
чатление о негерметичности. Кроме того, растворенньш в горячей 
воде воздух оседает в виде пузьфьков на коробке, особенно на 
шероховатостях псд дном, отчего так ж е  получаются неточнне ре- 
зультатн испьиания; поэтому для определения рекомендуется ис- 
пользовать прокипяченную воду.

Д ля  получения более над еж ннх  результатов целесообразно 
создать большую разность давлений; этого можно достигнуть при- 
менением вместо водн солевого раствора или прозрачного,  прогре- 
того до 200° С масла.  К тому ж е  в таких жидкостях содержится 
значительно меньше воздуха.  Д л я  лабораторннх испмтаний лучше 
употреблять масло, так как в солевом растворе вследствие его зна- 
чительного удельного веса банки с некоторьши сортами консер- 
вов будут плавать.

В ГОСТе приводится другая модификация этого метода (арби- 
траж ная) .  Банки помешают в нагр етуюдо 70—80° С воду на 3 мин,  
затем тшательно вмтирают сухой тряпкой, швм и фальцм протп- 
рают, кроме того, ватой, смоченной бензином. Корпус банки обер-
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тнва ют  полоской белой мягкой бумаги, поверх которой на оба 
конца банки (у фальцев) надевают резиновне кольца.

Подготовленную таким образом банку помевдают в герметиче- 
ски закрнваюший ся сосуд, соединенньш с вакуум-насосом, вьг- 
качивают воздух до разрежения 745—750 м м  рт. ст. и д ер ж а т  под 
вакуумом в течение 2—3 мин.

При негерметичности банок на бумаге останутся пятна от вм- 
ступаювдих из банки жира,  сока или заливки. Герметичность банок 
можно также  проверять под давлением при помоти  специального 
прибора.

Д л я  проверки герметичности укупорки стеклянннх банск поль- 
зуются аппаратом Бомбаго или сферо-вакуумметром.

В протоколе испьиания обязательно указнвается способ про- 
верки герметичности банок.

И С С Л Е Д О В А Н И Е  РЕЗИ Н О В Ь 1Х  К О Л Е Ц

Резиновьге кольца для жестяной тарм не должнн  бнть  ломкимм 
при изгибе, долж нц  бнть эластичньгми и пластичньши, не внде- 
лять  сероводорода при обработке органическими кислотами и бмть 
стойкими при кипячении с некоторнми реагентами. При изготов- 
ленин колец воспревдается применять материалм,  содержавдие 
соединения свинца, ртути, мь ш ь як а  и растворимьге в кислотах 
соединения бария.

Приведем методн проверкн соответствия резиновнх колец 
техническим условиям. Р азм ерн  кольца определяют следуюшим 
образом:  длину измеряют с точностью до 1 мм,  а толвдину и ши- 
рину (микрометром) с точностью до 0,1 мм.

Ломкость кольца устанавливают на глаз при сгибании кольца 
между пальцами пополам в одном направлении.

Относительное удлинение определяют растягиванием вдоль 
масштабной линейки части кольца длиний G0 мм.  Мслкнс повер.х- 
ностнне надрезц,  ссадинн, получаюшиеся при этом, не считают 
дефектом. Относительное удлиненяе должно составлять не менее 
50% первоначальной длинм.

Пластичность кольца огтределяют, з аклад нвая  его между дву- 
мя листами бумаги и затем между листами олова,  после чего 
кольцо за ж им аю т  в плитах шпиндельного пресса до отказа н 
тотчас же вьгннмают; плитн пресса предварительно д о л ж н и  бьпь 
нагретьг до 70— 100°С. При сплюишвании в теплом состоянии 
кольцо должно переходить в непрерьтвную полоску, не разрьь 
ваясь.

П р о б а  н а  в м д е л е н и е  с е р о в о д о р о д а .  Трн кольца 
помешают в колбу емкостью 150 м л  с 20%-ннм раствором уксус- 
ной кяслоть! н кипятят в течение 15 мин.  Наличие сероводорода 
определяют по потемнению уксусно-свннцовой бумажки.

П р о б а  н а  с т о й к о с т ь  п о  о т н о ш е н н ю  к р а с т в о -  
р а м  п о в а р е н н о й  с о л н  и л н  к и с л н м  с а х а р н м м
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р а с т в о р а м .  В стеклянную колбу опускагот три кольца, добав- 
ляют 250 м л  профильгрованного раствора № 1 или 2 и кипятят 
в течение 30 мин.  Қольца не долж нн  придавать растворам ка- 
кого-либо запаха,  вкуса и цвета.

Р а с т в о р  №  1

10 весовнх частей
1 весовая часть 

100 весових частей

Р а с т в о р  № 2

Соль поваренная 3  весових части
Вода 100 весовшх частей

Т е р м  о у  с т о й  ч и  в о с т ь .  При нагревании в сушильном 
шкафу при 120° С в течение 30 ми н  и 'последуюш.ем охлаждении 
на воздухе кольца не долж нн  изменять формн,  вспучиваться илч 
становиться ломкими.

ИССЛЕДОВАНИЕ РЕЗИН О ВО Й  ПАСТЬ!

В последнее время для уплотнения швов консервнмх банок 
применяют почги исключительно резиновне пастм разного со- 
става, бензиновьге и водо-аммиачньге. Бензиновне пастн вслед- 
ствие огнеопасности и внделения при работе с ними вредннх  га- 
зов внтесняются водо-аммиачньши пастами.

Бензиповая паста представляет собой раствор натурального 
каучука в бензине марки «калоша»,  подкрашенном в красньш 
цвет спиртовь 1 М> раствором фуксина. Благодаря  подкрашиванию 
бесцЕетной пастм ее легко можно обнаружить на крншке банки. 
Образуемая пастой пленка должна обеспечить герметичность 
разнообразньгх консервов, независимо от режима стерилизацин 
и времени хранения консервов.

Важнейшими показателями качества резиновой пасти явля- 
ются плотньш остаток и вязкость. Если количество сухого остат- 
ка больше 7,5—8%, пасту следует разбавить бензином. Плотннй 
остаток водо-аммиачной пастн должен б ьи ь  в пределах 41—49%. 
Вязкость пастм по вискозиметру Светлова (диаметр сопла 6 мм)  
должна находиться в пределах 7,5— 10 мин,  а водо-аммиачной 
пастм — 7—8 мин.  Бензин «калоша»,  применяемьш для растворе- 
ния каучука,  должен иметь температуру кипения не ниже 80° С; 
количество стогонов до 110° С должно бнть не менее 92% и до 
122°С не менее 97,5%.

Кроме того, бензин «калоша» не должен давать  более 1,5% 
остатка в колбе. Каучуковая паста должна бмть однородной по 
внешнему виду и консистенции и не должна содержать посторон- 
них примесей и иметь постороннего запаха.  Нанесенньш слой 
пастн должен вмснхать за 8— 10 м и н  при температуре 38—45° С

С а х а р ................... ....
Уисусная кислота 
Вода
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при сушествуювдих условиях в пастонакладочнььх машняах, a
1 мм водо-амчмиачной пастм, осторожно спушенньш на горизон- 
тальную стеклянную пластинку, должен равномерно растекаться 
и вмсмхать при 45—50° С через 15 мин.

Д ля проверки соответствия пастм техническим условиям не- 
обходимо прежде всего тшательнс приготовить среднюю пробу. 
Д ля  этого открьшают металлический барабан  (в такой таре обнч- 
но хранится и транспортируется паста), пдательно перемешивают 

пасту деревянньш веслом и сливают пробу (1 —
1.5 кг) в банку с хорошо притертой пробкой. 

Методн испмтания. 1. О п р е д е л е н и е
п л о т н о г о  о с т а т к а .  Стеклянную бюксудиа- 
метром 35—50 мм с пришлифованной крьш кой 
внсушивают в водяном сушильном шкафу в те- 
чение 30 мин , охлаж даю т в эксикаторе и взве- 
шивают. Затем отвешивают 'навеску пастн 4,5—
5.5 г (навеску следует отбирать сразу, чтобм из- 
бежать улетучивания бензина), внсушнвают в 
водяном сушильном шкафу в течение 3 ч, ох- 
лаж даю т в эксикаторе и взвешивают. Водо-ам-

м̂ етр0 Светловa"*" миачную пасту (3— 5 г) вмсушивают при 105° С 
до постоянного веса. Плотньш остаток вмраж а- 
ется в процентах.

2. О п р е д е л е н и е  в я з к о с т и .  Вязкость пастм определяют 
вискозиметром Светлова (рис. 57), состоятим  из сосуда, в кото- 
рьш наливается паста, и сопла для ее вьиекания.

Сопло вставляют нарезанной частью в отверстие сосуда и 
привинчивают внутри его гайкой. Последнюю по^мешают кониче- 
ской частью кверху. Вискозиметр укрепляют за ручку бюреточ- 
ньш заж имом таким образом, чтобм сосуд бнл вполне горизон- 
тальньш (при помовди уровня). Нижнее отверстие сопла прикрн- 
вают корковой пробкой, поддерживаемой какой-нибудь 
подставкой. Пасту, предварительно подогретую до темлератуфь! 
20° С, наливают до верхнего края сосуда и прикрьшают жестяной 
крмшкой с отверстием для термометра. После этого убирают 
подставку, поддерж иваю тую  пробку (пробку при этом держ ат 
рукой), иодставляю т мерную колбу емкостью 100 мл, отнимают 
пробку и отмечают секундомером время вьиекания 100 л л  пастм. 
Колбу подставляют таким образом, чтобн край шейки колбн на- 
ходился как можно ближе к соплу (полностью закрьшать колбу. 
однако, нельзя).  Вязкость вьфажается временем истечения ЮОлгл 
бензиновой и 380 мл водо-аммиачной пастьь

Вискозиметр для анализа водо-аммиачной пастм представ- 
ляет собой открнтую жестяную банку диаметром 100 мм и вн- 
сотой 2 мм с донншком, прикатанннм на закаточной машине. Ко 
дну банки изнутри припаянм 3 металлических стержня внсотой 
24 мм. В центре дна имеется отверстие диаметром 10 мм, к ко-
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торому с наружной сторонн припаян полнй конус с отверстие.м 
диаметром' 2 мм. Это отверстие изнутри закрьшается вьиоченньш 
конусом, и м ею ти м  стержень длиной 120 мм, проходятий  через 
пластинчатую переммчку, припаянную к верхнему краю банки по 
диаметру.

П асту наливают в банку при закрнтом отверстии конуса до 
ее верхнего края, затем стержень поднимают, открнвая внход- 
ное отверстие вискозиметра.

Конец истечения пастьг отмечают в момент, когда на ее по- 
верхности появятся верхние точки припаяннмх ко дну банки трех 
стержней.

3. О п р е д е л е н и е  к а ч е с т в а  б е н з и н а .  Бензин отго- 
няют водяньш паром. Берут 300 мл пастн, помешают в круглую 
колбу на 500 мл и закрнваю т последнюю корковой пробкой с дву- 
мя отверстиями, через которне проходят две трубки: одна длин- 
ная, доходяш ая почти до дна колбн, а другая короткая. Пробку 
заливают жидким стеклом, при этом надо следить за тем, чтобм 
оно не попало в колбу. Длинную трубку соединяют с парообра- 
зователем, а короткую — с холодильником, снабженньш форш- 
тоссом. Последнее соедннение производится корковой пробкой, 
которую такж е заливают жидким стеклом.

Затем  через пасту пропускают пар; бензин и воду собираюг 
в колбе, прикрнтой кусочком картона с отверстием для форштос- 
са. Отгонку ведут с такой скоростью, чтобн дистиллят успевал 
охладиться в холодильнике. Прекраш аю т отгонку тогда, когда в 
пробах дистиллята не удается обнаружить капель бензина, пла- 
ваювдих на поверхности водн. Д истиллят переносят в делитель- 
ную воронку и отделяют воду от бензина, при этом для лучшего 
отделения водн  вместе с ней вмпускают небольшое количество 
бензина. Бензин переносят в банку с притертой пробкой, прибав- 
ляют сухой хлористьш кальций и на следуюший день фильтруют 
и производят разгонку в специальнмх, точно описанннх в стан- 
дарте условиях.

4. О п р е д е л е н и е  п о с т о р о н н и х  п р и м е с е й .  Пасту 
разлпвают тонким слоем в чашке Петри или другом плоском со- 
суде и наблюдают наличпе посторонннх включений в пасте и 
планке после испарения бензина.

М ЕТОДБ1 О Ц Е Н К И  К РЬ 1Ш Е К  СКО

К рьш ки следует изготовлять из черной или белой жести тол- 
шнной 0,24— 0,33 мм.

Внутреннюю поверхность крьники покрмвают пишевнм лаком 
или эмалью, а наружную — непишезнм лаком другого цвета. 
Лаборатория долж на систематически проверять качество лака и 
лакнровки. Р азм ер н  крмшек, толшину и соответствие другим тех- 
ническим условиям проверяют при помоши измерительннх ннст- 
рументов предельних калибров и шаблонов. Крнш ки не должнм
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иметь ржавчинм, гофрировки, царапин, псшятостей, а края их не 
должнм бить рваннми. И справнме крншки с  вложенньгми в них 
кольцами можно складмвать  в стопки.

Лаковое покрмтие (внутреннее и наружное) крнш ек из черной 
жести должно вндерж ивать  двухчасовое кипячение: в воде, 
3%-ном растворе поваренной соли и томат-пюре (садержание 
сухих вевдеств 12— 15%).

Лаковое покрнтие (наружное и внутреннее) крьш ек  из белой 
жести, кроме указанного, долж но вндерж ивать  двухчасовое ки- 
пячение: в 3%-ном растворе уксусной кислотн, 2%-ном растворе 
виннокаменной кислотн.

Аналогичнме требования предъявляются к лаку, идушему на 
лакировку жестн для консервной тарьь

Вода и раствор уксусной кислотн после кипячения с пластин- 
ками жести не д олж нн  иметь постороннего запаха и привкуса, a 
также долж нн  оставаться бесцветньши и прозрачними. Раствори 
уксусной кислотн после кипячения с пластинками не долж нн  со- 
держать солей свинца, соединений мьш ьяка, а также формальде- 
гида и фенолов.

В изготовленннх крмшках допускаются матовость, двусторон- 
няя рябина, а т ак ж е  ттолоски рябинм (для крьш ек  из черной же- 
сти), н адавн  от приварков >(для крншек из черной жести), лег- 
кие поверхностнне царапиньг с наружной сторонм (для крьш ек 
из черной и белой жести), лунки на подвивке, не доходяшие до 
наружного края борта крншки (для крьш ек  из белой и черной 
ж ести ) .

ОЦЕНКА КАЧЕСТВА СТЕКЛОТАРЬ!

Важнейшими требованиями, предъявляемнми к консервной 
стеклотаре, в нрабатнваем ой  из бесцвегного и полубелого стек- 
ла, являются: хнмнческая n термнческая устойчивость, отсутстви^ 
непровара, пузьфей, вдербленого горла (внутри или снаружи), 
мазутннх пятен, скалнваювдихся углов и складок на шейке горла.

Литровьге банки долж нн  вндерж ивать  'сопротивление внутрен- 
нему давлению не менее 5 атм, трехлитровме — 4 атм и десяти- 
литровне бутнли — 3 атм.

В ГОСТе д ан н  такж е конфигурации, раз!мерьт, вес и допуски 
для всех видов стеклотарьг, подробно приведенн технические 
условия и правила приемки.

Промерн диаметра корпуса тарн , вмсотн, овальности венчи- 
ка горла и остальньге размерьг производят при помовди специаль- 
нмх калибров, шаблонов и типовнх измерительнмх приборов.

Заслуж иваю т внимания приборн, разработанньш СҚБ «Про- 
ектгтрибор» (Қутаиси) для проверки вьгсотн банок и перекоса по 
вьгсоте, сдвига горла банки относительно корпуса [54, 1959, № 5]. 
Приборм такого типа могут помочь организации автоматического 
контроля линейних размеров банок на стеклотарннх заводах.
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Полную емкость тарм устанавливают по объему водь1 (при 
20° С), наливаемой в уровень с краями тарьь

Средний вес банок определяется взвешиванием 100 банок на 
технических весах.

Термическую стойкость банок проверяют погружением их на
5 мин в воду, имеюшую температуру 40, 100 и затем 60° С.

Д ля определения кислотоустойчивости осколки боя испмтуе- 
мой партии банок помешают на 24 ч в 10%-ньш раствор уксус- 
ной кислоти при температуре 40° С. По истечении этого срока на 
осколке стекла, проммтом дистиллированной водой, и при после- 
дуюшем его пребьгвании на воздухе не должно бнть следов вьь 
травливания (помутнения поверхности).

Сопротивление банок внутреннему давлению проверяется при 
п ом оти  гидравлического или рнчажного пресса.

Ч тобн  проверить прочность допускаемнх пузмрей, их слегка 
ударяю т металлическим крючком.

Толшину стенок измеряют соответствуювдим прибором.
Качество мойки проверяет специальньш контролер, которьп'! 

определяет отсутствие осколков стекла в мьгтой таре (периоди 
ческн), количество активного хлора в воде, контролирует темпе 
ратуру и давление водн, следит за внполнением инструкции по 
мойке стеклянной тарм.

Осколки стекла в стеклянной rape  после мойки определяют 
следуюшим образом. Банку, стакан или бутнлку наполняют 
фильтрованной водой в количестве, равном 0,5 объема тарн , нс 
не более 300—350 см3, и твдательно встряхивают. После этого 
банку, стакан или бутнлку бмстро опрокиднвают и воду внли- 
вают в коническую колбу е.мкостью 1000 мл. Процесс наполнения 
банки, стакана или бутнлки водой, взбалтьгвания или внлива- 
ния водн проводигся два раза, после чего воду в колбе вручную 
гтриводят в бьгстрое врашательное движение и просматривают 
на свет. Осколки стекла будут хорошо виднм в отраженном 
свете.

Д ля  определения количества активного хлора ггользуются 
йодиметрическим методом, заключаюш.имся в следую тем . В ко- 
ническую колбу емкостью 100— 150 мл наливают 5 мл  10%-ного 
раствора йодистого калия, добавляют 5 мл соляной кислоть1 
(1 5), затем 5 мл исгштуемого раствора и 1 мл 1%-ного рас- 
твора крахмала. Внделившийся свободньж йод определяют титрс- 
ванием 0,01 н. раствором тиосульфата натрия до обесцвечивания 
смеси и рассчитьгвают содержание хлора.

Қачество укупорки банок СҚО проверяют как путем наруж- 
ного осмотра, так  и методом определения герметичности и кри- 
тического давления.

Д ля  проверки герметичности укупорки банок С Қ О  в процессе 
работн  машинн служит ручной контрольннй вакуумметр.

В отверстие в крьшже бапки вставляют резиновую пробку
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через которую проходит тонкая металлическая трубка. Один ко- 
нец трубкм входит в банку, а другой соединяется с тройником, 
в верхнем штуцере которого установлен манометр. С другой сто- 
ронн тройника имеется пробковьш краник, соединенньш либо с 
водопроводом, либо с воздушной магистралью. Банку заполняют 
водой или воздухом и следят за манометром. Когда давление по- 
вмсится до критического, произойдет ср ьт  крьгшек, вследствие 
чего давление снизится.



ГЛ А В А  Т Р И Н А Д Ц А ТАЯ

А Н А Л И З ВСПОМ ОГАТЕЛ ЬНЬ1Х М АТЕРИ А ЛО В

к  вспомогательньш материалам при изготовлении консервов 
относятся поварениая соль, уксус, разнообразнме пряности, са- 
хар, мука и пр.

Технические требовання и методи анализа вспомогательннх 
материалов изложенн в соответствуюших ГОСТах. Научно-теоре- 
тическая сушность большей частн стандартннх методов анализа 
имеет много обшего (а в ряде случаев тождественна) с уже опи- 
санннмн в предмдуших главах методами. Отличия заключаются 
главнмм образом в деталях техники анализа, вледствие чего в на- 
стояшей главе дается в сжатой форме изложение лишь методов 
определения важнейших показателей некоторнх вспомогательннх 
матерпалов.

ПОВАРЕННАЯ СОЛЬ

П т ц е в а я  соль долж на иметь определенньш для каждого сорта 
размер зерен; нормируется по сортам' такж е содержание влаги 
(не более 5% ). Химический состав всех сортов пшцевой соли 
должен бьиь одинаковьгм, причем количество разннх  примесей в 
расчете на сухое вешество не должно превнш ать 2,5%. Важньш 
является не только количество примесей, но и их характер. При- 
меси, входяшие в состав соли в обшем до 2,5%, долж нн  иметь 
следуюадие пределм (в %):

магниевьш соли в пересчете на окись магмия . 0 ,18
известковне соли в пересчете на окись кальция . 0,78
калийнне соли в пересчете на окись калия . . .  0 , 1 1

сернокислце солн в пересчете на сернкн ангидрид 1 , 0 0

при этом сернокисльш иатрнй . 0,50
нерастворимьш в воде о с а д о к .................................................................0 ,30
хлорнокислме, бромистие и йодистме соединения, а также ор-

ганические еоединения . . следи

Соль, естественно, не должна содержать никаких соединений 
ядовитнх металлов, а такж е нитратов и нитригов. Реакция рас- 
твора соли на лакмус долж на бмть нейтральной или весьма близ- 
кой к ней. Д ля  проверки соответствня качества соли указанннм 
требованиям необходимо определить 12 разних показателей. Ме- 
тодн испьианий подробно опнсанн в ГОСТе.
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В практике контроля 'производства нередко приходится про- 
верять концентрацию пригоговленннх солевнх растворов. Приве- 
дем стандартньш метод определения этого показателя.

Определение концентрации соляних растворов (рассола). Қре- 
пость рассола определяют ареометром по удельному весу при 
20° С. Если имеются таблицм поправок на температуру, то дове- 
дение тем пературн рассола до 20° С необязательно.

В цилиндр с испнтуемь™ раствором осторожно опускают чи 
стьш и сухой ареометр, градуированнмй по удельному весу. Kor- 
да ареометр примет устойчивое положение, по нижнему мениску 
отсчитьгвают его показание с точностью до третьего десятичного 
знака.

Во время определения необходимо строго следить, чтобн арео- 
метр не прикасался к стенкам цилиндра. Соотвегсгвенно удель- 
ному весу рассола по табл. 22 находят количество поваренной 
соли.

Т а б ;i и ц a 22
Зависимость между удельнмм весом (прн 20° С) и содержанием поваренной соли

в растворе

Содержа- Содержа- Содержа- Содержа-
Удельннй ние пова- Удельний ние пооа- УдсльпшЙ нне пова- Удельний ние попа-

иес ренной 
соли в %

вес ренной 
соли в и/о

вес ренний 
соли в %

вес ренной
СОЛИ В •/<)

1 ,0 0 5 3 1 1 ,0 5 6 9 8 1 ,1 0 0 9 14 1 ,1 5 5 9 21
1 ,0 1 2 5 2 1 ,0 6 3 3 9 1 ,1 0 8 5 15 1 ,1 6 4 0 22
1 ,0 1 9 6 3 1 ,0 7 0 7 10 1 ,1 1 6 2 16 1 ,1 7 2 2 23
1 ,0 2 6 8 4 1 ,0 7 8 9 11 1,1 2 4 1 17 1 ,1 8 0 4 24
1 ,0 3 4 0 5 1 ,0 8 5 7 12 1 .1 3 1 9 18 1 ,1 8 8 8 25
1 ,0 4 1 3 6 1 ,0 9 3 3 13 1 ,1 3 9 8 19 1 ,1 9 7 2 26
1 ,0 4 8 6 7 1 ,1 4 7 8 20

УКСУС

Пишевой уксус представляет собой водннй раствор уксуснон 
кислотьг (3,5—8%-ньш), причем в зависимости от способа приго- 
товлепия в состав уксуса могут входить и некоторие другие 
органические соединения. Производство уксуса основано на окис- 
лительно.м брожении этилового спирта (уксус водочно-спиртовой, 
виноградньш, ягодннй и др.) либо на разбавлении водой уксусной 
эссенции — продукта сухой перегонки дерева с содержаннем 50— 
80% уксусной кислотн. Д л я  получения ароматического столового 
уксуса спиртовой биохимический уксус иногда настаивают на 
травах, пряностях косточковнх плодах и фруктах.

Исследование уксуса дает возможность установить его проис- 
хождение, а такж е  отклонения от установленннх органолептиче- 
ских признаков и химических локазателей. Отклонения могут за- 
ключагься в пониженном содержании уксусной кислотн, наличии



У к с у с 337

минеральньтх кислот, муравьиной кислоть1, тяж елнх металлов, 
пиридина и других посторонних вешеств. Қроме того, в ряде слу- 
чаев определяют количество экстрактивннх вешеств, винной кис- 
лотн, глицерина, золн  и другие объективнне показатели качества 
и марки уксуса. Полное описание методов исследования уксуса 
можно найти в специальннх руководствах.

Определение обшей кислотности. 10—20 мл  уксуса титруют 
нормальной вделочью при индикаторе фенолфталеине. Қоличество 
уксусной кислотм рассчнтнвают на 100 мл уксуса и получают 
объемнме процентн. При делении количества объемннх процен- 
тов уксусной кислотьг на удельньш вес уксуса (пикнометриче- 
ский) получают весовме процентн. При исследовании уксуса, не 
содержашего экстрактпвнььх вешеств, можно пользоваться спе- 
циальной таблицей (см. табл. 23), которая показнвает удельньш 
вес, соответствуюший найденному количеству уксусной кислотн.

Т а б л ii ц a 23
Удельнмй вес уксусной кислоти

Количество 
q 100 M.t в г

УдСЛЬНЬ!Я
всс

Қоличсство 
в 100 м.г в г

УдельииП
вес

Қоличестпо 
в 100 мл  в г

У  ДСЛЬНЬ1Й 
Dec

Қоличество 
в 100 м л  в г

Удсльншй
вес

0 0.999 25 1,035 50 1 061 75 1,075
1 1 0 01 26 1,036 51 1,062 76 1,075
2 1 , 0 0 2 27 1,037 52 1,063 77 1 075
3 1,004 28 1,039 53 1 064 78 1,075
4 1 005 29 1,040 54 1 ’ 065 79 1,075
5 1,007 30 1,041 55 1,065 80 1,075
6 1,008 31 1 042 56 1 066 81 1 074
7 1 0 1 0 32 1 ,044 57 1 067 82 1,074
8 1 0 1 1 33 1,045 58 1,067 83 1 074
9 1,013 34 1,046 59 1,068 84 1,074

10 1,014 35 1,047 60 1,068 85 1 074
11 1,016 36 1,048 61 1,069 8 6 1,073
12 1 017 37 1,049 62 1,070 87 1 073
13 1,018 38 1,050 63 1 070 8 8 1,073
14 1 0 2 0 39 1,051 64 1,071 89 1 072
15 1 02 1 40 1,052 65 1,071 90 1 070
16 1,023 41 1,053 6 6 1,072 91 1 070
17 1 024 42 1,054 67 1 072 92 1,069
18 1 026 43 1,055 6 8 1,072 93 1 067
19 1 027 44 1,056 69 1 073 94 1 067
2 0 1 0 2 S 45 1,057 70 1,073 95 1,063
21 1 030 46 1,058 71 1,074 96 1 062
2 2 1 031 47 1,059 72 1,074 97 1,060
23 1 032 48 1,060 73 1,074 98 1,058
24 1 034 49 1,061 74 1,074 99 1,054

При анализе уксусной эссенции можно применять следуюш,ий 
способ титрования. Қоническую колбу с притертой пробкой, со- 
державдую 50 мл  водн (без углекислотн), взвешивают, затем
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бьгстро приливают при помоши пипетки около 2 мл уксусной эс- 
сенции, закрнваю т пробкой, снова взвешивают (узнают по разно- 
сти вес эссенции), а затем тктруют нормальной шелочью.

Открмтие минеральннх кислот. 10 мл  уксуса разбавляю т во- 
дой до концентрации около 2% и к полученному раствору при- 
бавляют 2 капли индикатора метнлвиолета (0,1%-ньш раствор). 
Органические кнслотн, кроме шавелевой, окраски этого пндика- 
тора не изменяют. В прнсутствии минеральнмх кислот, в зависи- 
мости от их количества, мегилвиолег приобретает голубой, синий 
или зеленнй цвет. Окраску исследуемого раствора лучше всего 
рассматривать на белом фоне (внизу) и сравнивать ее с окраской 
такого же количества метилвиолета в колбе с 10 мл чпстой 
3%-ной уксусной кислотн.

Открмтие муравьиной кислоти (НСООН) и формальдегида 
(НСНО).  к  100 мл  уксуса прибавляют 10 г хлористого натрня, 
0,5 г винной кислотм и отгоняют около 75 мл; 5 мл полученного 
отгона смешивают с 1 мл концентрированной серной кислотм, 
а затем с 5 мл  обесцвеченного сернистой кислотой раствора фук- 
сина. В присутстпин формальдегида (или других альдегидов), не 
позже чем через 15 мин к раствору фуксина возвравдается свой- 
ственная ему красно-фиолетовая окраска. Формальдегид прп 
этом соединяется с сернистой кислотой

ОН о
Н - С ^ -----0 -S < ^

Н ОН

вследствие чего образуется свободньш фуксин.
Чтобьг обнаружить муравьиную кислоту, остаток отгона в ьта -  

ривают досуха вместе с 10 мл 1 н. раствора шелочи на водяной 
бане. Если реакция на формальдегид указала на его присутствие, 
то вьгсушенньш остаток нагревают в сушильном ш каф у 1 ч при 
130° С и растворяют в 10 мл водм. К раствору (в маленькой кол- 
бочке, покрнтой часовнм стеклом) приливают 5 мл соляной кис- 
лоти  (удельнмй вес 1,12) и постепенно для восстановления му- 
равьиной кислотм прибавляют 0,5 г магниевнх стружек. Реакция 
восстановления продолжается 2 ч, причем стараются вести ее без 
значительного повьшения температурьг. Затем из колбочки при 
помовди маленького холодильника отгоняют в пробирку 5 мл 
жидкости и определяют в дистилляте содержание формаль- 
дегида.

Открьхтие шавелевой кислотм (С 2Н2О4). При прибавлении к 
уксусу гипсовой водн образуется бельш осадок вдавелевокислого 
кальция, растворимьш в соляной кислоте. Эту соль можно такж е 
получить при нейтрализации уксуса аммиаком и прибавлении 
раствора хлористого кальция.

Проба на посторонние вешества, обладаюшие острьш вкусом. 
Пробу уксуса точно нейтрализуют по фенолфталеину вделочью и



C a x a p 339

раствор вьгпаривают на водяной бане до начала кристаллизации. 
По охлаждении остатка определяют его вкус, а затем всю массу 
обрабатьгвают эфиром. Зфирную вмтяжку вьгпаривают и снова 
определяют вкус остатка. Острьш вкус остатка указьгвает на со- 
ответствую тие примеси в уксусе.

Открмтие тяжелнх металлов. 250 мл  уксуса вьшаривают при- 
мерно до 50 мл, обрабатьгвают затем 10 мл концентрированной 
соляной кислотн и к жидкости, при умеренном нагревании, по- 
степенно прибавляют незначительное количество хлорноватокис- 
лого калия. Прибавление окислителя прекрашают, когда жид- 
кость станет бесцветной или примет светло-желтую окраску. На- 
гревание продолжают до исчезновения запаха хлора, после чего 
к жидкости прибавляют 10 г уксуснокислого натрия, разбавляю т 
водой до объема 100 мл и пропускают сероводород. Появление 
темного осадка указьгвает на присутствие тяжельгх металлов. 
Осадок исследуют обнчньши методами на свинец, медь, олово
II цинк.

С А Х А Р

Свекловичньш сахар-песок, состояший мз кристаллической са- 
харозьг белого цвета, должен бить снпучим и сухим (на огцупь). 
В сахаре не должно бмть комков от слипшихся кристаллов и 
никаких посторонних примесей (песка, муки и т. д.). Кроме этих 
и других органолептических признаков (естественньш запах, вкус 
и цвет), сахар-песок должен иметь следуювдие химические пока- 
затели (из расчета на сухое вевдество, в % ):

чистая сгхэроэа, не менее . . 99,75
редуцируюшие ветества, не более . 0 ,05

зола углекислгя, не б ол ее ............................................... 0 ,03
другие органическме соединения (кроме сахарозм

ii редуцпрукмцих ветеств), не более 0,17
влага, не более . 0 ,15

М етодн исследования сахара детально описанм в специаль- 
ннх руководствах [83] и в ГОСТе (правила лриемки сахара) ,  a 
потому хратко коснемся лишь определения важнейших показа- 
телей.

Определение влаги. 10 г сахара-песка сушат при 105— 110° С 
до постоянного веса. Вмсушивание лучше проводить в вакуум- 
сушильном шкафу при разрежении 50—60 см рт. ст.

Определение сахарозм. Количество сахарозь1 определяют по- 
ляриметрическим способом. Д л я  этого 26,026 г сахара растворяют 
в воде и доводят до объема 100 мл. Само определение несложно, 
но подготовительная работа требует большой четкости и ряда 
предосторожностей, чтобм избежать недопустимнх погрешностей 
(если ошибка составляег 0,1%, то результатн  анализа получа- 
ются неудовлетворительньши).
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Открнтие металлических и других нераствориммх примесей.
1 кг сахара растворяют в воде (приблизительно 1 1) и горячий 
раствор фильтруюг через внсушенньш и взвешенньш фильтр. За- 
тем фильтр с осевшими примесями внсушивают, взвешивают и 
определяют процентное содерж ание механических загрязнений. 
Д л я  установления примесей металлического железа вьгсушенньш 
остаток обрабатнваю т магнитом.

Определение золм. Д л я  определения берут навеску в 10 г, ко- 
торую сначала обугливают, а затем помеш.аюг в муфельную печь. 
Д ля  ускорения озоления целесообразно навеску сахара  до 6yr- 
ливания на слабом пл&мени обработать насьиценнмм раствором 
ш,авелевой кислотм. Вся зола в этом случае получается в виде 
карбонатов.

Определение редуцируюших вешеств (инвертннй сахар). 10г
сахара растворяют в 50 мл водн и кипятят 2 мин с 50 мл фелин- 
говой жидкости. Образование красной закиси меди у казнвает  на 
присутствие редуцирую тих сахаров, количество которькх опреде- 
ляют химическим' способом.

ПРЯНОСТИ (СПЕЦИИ)

Пряностями назнваю т такие растительние продуктьг, прибав- 
ление которнх придает приятньш аромат и вкус и способствует 
внделению пшцеварительннх соков. Такое свойство пряностей 
связано с наличием в их составе острих вкусовнх вешеств (перец. 
горчица и др.) и эфирннх масел (лавровьш лист, мускатньш оре.х. 
гвоздика и др.)- П одробнне сведения о составе и методах оденки 
многочисленннх пряностей м ож но найти в специальнмх руковод- 
ствах.

В насгояш.ей главе будут д ан н  лишь краткие сведения о не- 
которнх, наиболее часто применяеммх пряностях.

Перец. Қ основньш видам перца относится черньш, бельш, a 
такж е красннй острьш перец. Черньш перец представляет собой 
незрелне внсушеннне плодн ползучего растення, а б е л ь ш — зре- 
лие, без их внешней оболочки.

Наиболее характерной составной частью перца, дридаювдей 
ему острьш вкус, является слабое органическое основание — пи- 
п ер и н — такого строения:

СН, СНо О
Н , с /  \ n -  CO—СН=СН -  CH =  С Н -С 0Н3̂ С Н 2 

СНа СН2 о

Қоличество пиперина в перце колеблется в пределах 4,6— 13% 
и составляет в среднем 6,6—6,7%. Кроме пнперина, специфиче- 
ский вкус и запах  перца зависят от содержания эфирного масла, 
количество которого колеблется в пределах 0,6—-1,9%. В перце 
такж е содержатся полиозн (46— 47% ), жир (6— 10%), смолн
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(1—2 % ), азотистме вешества (7— 15%) и зола (до 7 % ).  Недоб- 
рокачественньш перец  содержит повьшенное количество песка 
(зольг, нерастворимой в 10%-ной соляной кислоте) и примесь 
оболочек перца.

Повмшенное количество оболочек можно установить опреде- 
лением клетчатки и пигмента (свинцового числа), содержавдегося 
не внутри плода, а только в оболочках.

Определение пиперина из-за неточности методов не является 
надежньш показателем качества перца. Д ля  определения пипе- 
рина 10 г измельченного перца экстрагируюг абсолютньш эфи- 
ром 4 ч; растворитель испаряется при обнкновенной температуре, 
остаток внсушиваю г 18 ч над серной кислотой и взвешивают. 
Д ал ее  осгаток сушат 6 ч при 100° С и затем до постоянного веса 
при 110°С. Так определяют летучую и нелетучую эфирнне вм- 
тяжки. Затем в остатке определяют обший азот по Қьельдалю, 
причем сжигание ведут в присутсгвии 1 г окиси ртути, 1 г суль- 
фата меди и 20 г  сульфата калия при помовди 25 мл серной 
кислотн. Число мйллилитров 0,1 н. серной кислотн, пошедшей на 
связмвание аммиака, умножаюг на 0,0285 и получают содержа- 
ние пиперина в навеске. Молотьш перец исследуется такж е мик- 
роскопически для проверки наличия посторонних примесей.

К р а с н н й  с т р у ч к о в н й  п е р е ц  (паприка). Употреб- 
ляются зрелне, иногда внсушеннне плодн. Составнмми частями 
их являются эфирное масло (1— 1,2%), азотистме ветества  
(14— 15%), жир (12— 19%), безазотистне экстрактивнме веоде- 
ства (30—34% ), клетчатка (21—22%) и зола (5—5,5% ). Сильно 
действую тим жгучим вешеством этого перца является вешество 
слабокислого фенольного характера — капсаицин

ОСН3
C1;HMN 0 /

OH

При исследовании качества такого перца т ак ж е  определяют 
золу, песок, клетчатку и количество алкогольного экстракта, ко- 
торое дает возможность определить, экстрагировано ли из перца 
эфирное масло (это определение производят при анализе разннх 
специй).

Горчица. В С С С Р культивируется белая и русская (сарепт- 
ская) горчица. Семена этих растений содержат около 30% масла, 
после отжатия которого получается жммх, идуший непосредствен- 
но на приготовление столовой горчицьг. Кроме жира, в cocTarj 
горчицн входят летучее масло (0,8—0,9% ), азотистне (27—29% ) 
и безазотистне (30—31%) экстрактивнце веш,ества, зола (4,5— 
5,7%) и специфический для горчицм глюкозид синигрин (сарепт- 
ская горчица) или синалбин (белая горчица), придаюшие ен 
острмй вкус ii згпах. Сннигрин, гидролизуясь ферментом горчич-
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ного семени — мирозином, дает  сахар, кисльш сернокисльгй ка- 
лий и аллиловое горчичное масло

S — с вн по 5
СН2 = СН -  СН2 -  N = С<  ̂ +  Н.О -  СНа =  СН -  

О -  SO.OK 
— СН2 — N ^ C  =  S +  C6H12Ou + KHS04

Горчичное масло, представляювдее собой изороданистьш ал- 
лил, обладает антисептическими свойствами. В готовой столовон 
горчице содержится 0,3— 1% горчичного масла. Аналогично рас- 
тепляется  глюкозид синалбин, которьш образуег ароматическое 
синалбингорчичное масло

НОСсН4 -  СН2 — N = С = S.

Наибольшее значение при исследовании горчицм имеет опре- 
деление количества горчичного масла.

Т е х н и к а  о п р е д е л е н и я .  5 г тонко измельченного порош- 
ка горчицн обрабатьгвают в круглодонной колбе 100 мл водн при 
сильном взбалтмвании в течение часа. Затем прибавляют 20 мл 
винного спирта и при помовди холодильника отгоняют половину 
жидкости в коническую колбу емкостью 200 мл, содержавдую 
30 мл 10%-ного аммиака и 10 мл спирта; трубку холодильника 
погружают в жидкость приблизительно до половинм ее объема.

З а  первьш приемником п о м ет а ю т  вгорую такую ж е  колбу, 
с такой ж е  смесью аммиака и спирта, чтобн избежать потерь 
горчичного масла. После перегонки трубку холодильника обмм- 
вают водой и дистиллят нагревают с 3—4 мл раствора азотно- 
кислого серебра (1 10) на водяной бане. Қогда образовавшийся 
Ag2S хорошо осядет и жидкость сделается совершенно прозрач- 
ной, фильтруют горячую жидкость черед взвешенньж фильтр, не- 
много промнваю т горячей водой, спиртом, эфиром и внсушивают 
при 80° С до постоянного веса. Вес A g2S умножают на 8,602 и по- 
лучают процентное содержание горчичного масла в пробе.

Кроме этого 'показателя, определяют такж е количество золм 
(обшей и нерастворимой в 10%-ной соляной кислоте), которое 
дает возможность проверить, имеются ли в пробе механические 
минеральнме загрязнения, и крахмала, что позволяет судить о 
примесях крахмалистмх вешеств, так  как горчица не содержиг 
крахмала. Д л я  обнаружения примесей целесообразно произвести 
микроскопическое исследование.

Мускатньтй орех. Пряностью служ ат  семена мускатного де- 
рева. В их состав входит около 34% жирного масла и 8— 15% 
эфирного масла. Қоличество золн  не должно превшшать 3,5% 
и песка 0,5%.

Ваниль. Э т о — не вполне созревший, но зак р н тн й  черно-корич- 
певьш плод особой орхидеи.
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Хи.мнческий состав ванилн (средний): вода (28,4%), азоти- 
стьге вешества (3,7%), эфирное масло (0,6%), жир и воск 
(8,2%), сахар (7,7%), безазотистме экстрактивнне вешества 
(28,8%), клетчатка (17,4%) и зола (4,8%). Душистьш вешеством 
ванили является ванилин, содержание которого колеблется в пре- 
делах 1,16— 2,75%, в зависимости от сорта

СОН
hc/ V och ,

НС |СН О
\ / ?  /  

с - с
\

н
Ваиплпм (4-оксп- 

3-метоксн бензаль- 
дегид)

Количество ванилина в плодах колеблется в пределах 1,5— 
3%. Меньшее количество указьгвает, что стручки экстрагирова- 
лись спиртом для извлечения ценного ванилина.

Д л я  определения ва-нилина 3—5 г измельченной ванили ра- 
стирают с 1песком и экстрагируют в аппарате Сокслета эфиром. 
Из раствора ванилин извлекают с пом отью  делительной воронки 
насьиденньш раствором сернистокислого натрия, после чего при- 
бавляют разбавленную серную кислоту до кислой реакции и от- 
гоняют сернистую кислоту током углекислого газа. Затем снова 
извлекают эфиром ванилин в делительной воронке, вьгпаренньш 
при 40—50° С остаток после внсушивания взвешивают.

При отсутствии других вевдеств, имеюших кислую реакцию, 
можно прибавить избмток 0,5 н. телочи  и оттитровать остаток 
шелочи соляной кислотой в присутствии тимолфталеина.

1 мл 0,5 н. шелочи соотвегствует 0,07604 г ванилина. Қоли- 
чество механических загрязнений определяют по золе.

Гвоздика представляет собой сушенне цветочнне почки веч- 
нозеленого гвоздичного дерева. В состав гвоздики входят азоти- 
стне ветества  (6 % ),  ж ирм (7% ),  дубильная кислота (18% ),дру- 
гие безазотистие экстрактивнне ветества  (26% ), зола (6—8%) 
и самьш важньш ингредиент— эфирное масло (12— 18%). Глав- 
ной составной частью эфирного масла гвоздики является спирт 
эйгенол

СОСН, СН 

Н О - С ^ ______ ^ С —СН2—СН =  СН2

с н  сн

С веж ая измельченная гвоздика тонет в воде; при нажатии 
на нее ногтем внделяет  масло. Отсутствие этих свойств означа- 
ет, что из гвоздики удалена часть эфирного масла или она не-
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достаточно свежая. Молотую гвоздику исследуют на содержание 
посторонних примесей 'при помоши микроскопа.

Лучше всего проверить качество гвоздики определением ко- 
личества эфирного масла, которого долж но бьиь не меньше 10%. 
Д ля  этого 10— 20 г  измельченной гвоздики обливают в колбе 
100 мл  водьг, колбу зак р н ваю т пробкой с двумя отверстиями; 
через одно отверстие почти до дна колбн проходит согнутая 
стеклянная трубка, которая служит для пропускания пара; через 
другое проходит трубка, отводявдая пар и соединенная с холо- 
дильником. П ар пропускают до тех пор, пока не перестанет пе- 
регоняться эфирное масло. Д истиллят переливают в делительную 
воронку, прибавляют к нему раствор хлористого натрия (35 г 
соли на 100 мл  раствора) и три раза  извлекают эфиром. Эфир- 
ную вндерж ку  фильтруют через сухой фильтр в етеклянную 
чашку и после испарения эфира и вьгсушивания остатка в экси- 
каторе над серной кислотой взвешивают полученное эфирное 
масло.

Корица. Ее получают из корн ветвей вечнозеленого коричного 
дерева семейства лавровнх. Основньши составннми частями ко- 
рицн являются безазотистне экстрактивнне в етества  (около 
75% ), а такж е  небольшое количество азотистнх соединений 
(3,5—4,5% ), жира (1,5— 1,9%) и золн  (до 5%, в том числе 
нерастворимой в соляной кислоте не более 2 % ).  Қоличество 
важнейшей составной части — эфирного масла — колеблется в 
пределах 1,3—2,3%. Коричное эфирное масло состоит, главним 
образом, из коричпого альдегида

CeH5— СН =  СН—СНО.

Т е х н и к а  о п р е д е л е н и я .  5—8 г порошка кориқм обли- 
вают 10 мл водн и перегоняют с водяннм паром давлением 
400 мл. Отгон извлекают зфиром в делительной Борпнке три-че- 
тмре раза  и из соединеннмх внтяж ек  отгоняют эфир. К остаю- 
ш.емуся желтоватому маслу прибавляют 85 мл водн, 0,25 г спе- 
циального реактива семиоксамаиида и 15 мл горячей водн. 
Осадок отфильтровмвают через 24 ч и внсушмвают при 105° С. 
У множая полученннй вес на 0,6083, 'получают вес коричпого 
альдегида.

Кроме определения эфирного м асла  (не менее 1%) и золм, 
для оценки качества корицьг проводят микроскопическое иссле- 
дование, которое дает возможность устансвить посторонние при- 
меси, и определяют сухой остаток из спиртовой в н гяж ки  (он не 
должен бнть менее 18%).

Л авровий  лист. Аромат лаврового листа связан с наличием 
эфирного масла в количестве от 0,5 до 2,5%.



Г Л А В А  Ч Е Т Ь 1 Р Н А Д Ц А Т А Я

И С С Л Е Д О В А Н И Е  ВОДЬ1

В процессе гтроизводства консервированнмх продуктов расхо- 
дуется огромное количество водьг. Вода, употребляемая для мой- 
ки бланшировки, при изготовлении рассолов, соусов, снропоз 
и пр., должна удовлетворять обнчньш санитарним нормам 
пнтьевой водн, представляю вдш  собой комплекс бактериологи- 
ческнх, органолептических, физических и химических показателей 
ее качества. Т акая  вода не должна содержать никаких болезне- 
творинх микроорганизмов (незначительнмм должно бьиь коли- 
чество сапрофитов), иметь максимальньш титр К о л и 2 (не менее 
333) и не содержать вредннх или ядовитнх для организма чело- 
века химических соединений органического н минерального про- 
исхождения.

Вода должна бьггь прозрачной, бесцветной, обладать прият- 
i ibiM вкусом и  не иметь никакого запаха. Плотньш остаток после 
вьшаривания не должен превншать 500—600 мг в 1 л. В воде 
долж нн  отсутствовать такие химические соединения, как ам-миак 
и сероводород, указь1ваюш.ие на загрязнение водн гнию тими от- 
бросами. При налмчии даж е небольших количеств азотистой кис- 
лотн воду необходимо детально исследовать для проверки степени 
загрязненности гн ию тим и  азотсодержавдими продуктами. При- 
сутствие ж е  количественно определяеммх солей азотной кислотн 
(не более 15—20 мг  на 1 л в расчете на N20 5) при отсутствии 

аммиака и азотистой кислотм eme не дает основания считать 
воду непригодной.

Қоличество органическнх вевдеств в воде, определенне кото- 
рнх является условнмм, такж е служит одним из показателей 
ее качесгва, так  как подобнне вешества образуются при разло- 
жении растительннх и животннх продуктов.

Этот показатель вмраж ается числом миллиграммов кисло- 
рода, окисляюш,его органические веш,ества в 1 л водьь Окисляе- 
мость хорошей водн  не должна превнш ать 2—3 мг.

Среди других химических показателей, даюодих в комплексе 
с указанньши даннм е характеристики качества водм и пригод-

1 Д ля мойки морской рмбм иногда употребляют морскую воду.
2 П од титром Коли понимают то минимальное количество водм (в мл), 

в котором обнаруж ена одна кишечная палочка.
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ности ее для технологических целей консервировапия, ссобое 
значение имеют количество магния, а такж е жесткость водм. 
Употребление водм, содержашей в 1 л свьш е 40 мг  солей каль- 
ция и магния в пересчете на окись магния, способствует получе- 
нию консервированного продукта с посторонним горьковатнм 
вкусом. Нельзя такж е употреблять воду и со значительньгм' со- 
держанием солей железа, особенно при консервировании яблок, 
груш, зеленого горошка, крабов и др .; соединения железа вмзи- 
вают потемнение перечисленннх продуктов. Этим моментом, меж- 
ду прочим, частично обусловливается применение для некотормх 
видов консервов лакированной жестякой тарьь

Ж елезо содержится в воде обмчно 'в виде двууглекислмх со- 
лей, которне образуют на воздухе хлопьевидньш осадок гидрата 
окиси железа по уравнению:

2Ғе (H C03)2 +  О +  Н20  =  Ғе (ОН)3 +  4С 02.

Поэтому воду можно очистить от солей ж елеза предвари- 
тельной аэрацией. При содержании железа более 1— 1,5 мг  на 
1 л вода 'стаковится неприятной на вкус; кроме того, такую воду 
очень трудно освободить от железа методами аэрации.

Қонсервн неудовлетворительного качества могут получиться 
и в том случае, если при технологической обработке сьгрья при- 
менялась чрезмерно жесткая вода, содерж аш ая много солей iue- 
лочноземельннх металлов.

В некоторнх случаях, папрпмер при посоле огурцов, рско- 
мендуется применять жесткую воду; в такой воде соленне огур- 
Ubi получаются более плотньши и хрустявдими.

При консервировании многих продуктов, особенно бобовнх 
(горох, фасоль, чечевица) и кукурузн, соли кальция и частично 
магния дают с белковьгми веш,ествами нерастворимне альбуми- 
натн; вследствие этого кожица продукта становится жесткой, 
развариваемость его значительно понижается, а способность к 
набуханию теряется. В некотормх случаях этого эдожно и збеж атк  
пользуясь предварительно прокипяченной водой. Этот способ 
смягчения водм возможен, если вода богата растворимнми би- 
карбонатами кальция и магния и бедна сульфатами и хлоридами 
этих металлов. Двууглекислме соли кальция и магния, обуслов- 
ливаювдие временную или устранимую жесткость, при 'кипячении 
разлагаются по уравнению:

Са (НСО;;)о =  CaC03 +  Н_0 +  С 0 2,

и вьтавш ий  нерастворимьш углекисльш кальций можно отде- 
лнть от водм декантацией или фильтрованием.

Удаление из водн сульфатов и хлоридов вделочноземельннх 
металлов, даювдих постоянную жесткость, можно произвести раз- 
личнмми химическими способами.
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Жесткость водн (временная, постоянная и обш,ая) внраж ается  
градусами. Один градус (немецкий и принятьш у нас) соответ- 
ствует содержанию в 100 л ъодн  1 г солей кальция и магния, пе- 
ресчитанннх на СаО; такой пересчет объясняется преобладанием 
в воде солей кальция.

Французский градус жесткости соответствует 1 г  C a C 0 3 на 
100 л водн, ам ериканский— соответствует 1 г  C a C 0 3 на 1000 л 
водн. О бш ая жесткость, представляюш.ая собой сумму временной 
и постоянной, для хорошей водн не должна превнш ать 18—20°. 
В последнее время жесткость водн вьфажаю т в миллиграмм-экви- 
валентах на литр; 1 мг-экв/л  соответствует 1 мг-экв  C a2+ +  M g 2+ 
в 1 л водь1. Ниже приведена характеристика жесткости водн 
в мг-экв/л

очень мягкая 1 ,5
мягкая..........................................  от 1 ,5  до 3
умеренно (средне) жесткля 3 6
Жесткая . . .  6 . 9
Очень жесткая Золее 9

При определении жесткости в немецких градусах вода, имею- 
шая жесткость менее 4°, характеризуется как очень мягкая, от 4 
до 8° — мягкая, от 8 до 18° — средней жесткости, от 18 до 25— 
30° — жесткая и внш е 25—30° — очень жесткая.

В таблице 24 данм величинн жесткости в разннх единпцах.

Т а б л и ц а  24

Величини жесткости в раэних единицах

Показатели Немецкий
градус

Француз- 
CKnfi грпдус

Английскнй
градус

Амсрикан- 
скпй градус

1 мг-экв/л . . .
I немецкий градус 
1 французкпй градус 
1 англммский градус 
I амермканский градус

1
0 35663 
0 19982 
0 ’28483 
0 | 0199S

2 804 
’ l

0 ,5603  
0 7987 
0 0560

5 ,005
1,7848

1
1,4255  
0 1

3 511 
1 2521 
0 ,7015  

1
0 0702

50 ,045  
17,847  

10 
14 253 

1

Повмшенная жесткость заводской водн отражается неблаго- 
приятно не только на технологическом процессе, но и на работе 
котельной установки. Образуюш аяся котельная накипь внзьшает 
значительнне тепловне потери вследствие уменьшения теплопро- 
водности. В этоМ' случае, поскольку внутренний слой накипи не 
пропускает всего тепла к воде, наружная поверхность котла силь- 
но разогревается, что может привести к аварии котельной уста- 
новки.

Таким образом, для консервного производства исследование 
качества водн имеет важное значение. При проектировании новнх
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заводов необходимо предусмотреть полное исследование водм, 
предназначенной для снабжения завода. В процессе химико-бак- 
териологического и технического контроля, а такж е при изучении 
влияния качества водьт на новме видн консервов обнчно, кроме 
бактериологических и органолептических испьгганий, проводятся 
такие химические анализм, как определение окисляемости, нали- 
чия алшиака, азотистон и азотной кислот, содержания солей же- 
леза, магния и, что особенно важно, жесткости водьь

Все методн для полного и неполного исследования водн  под- 
робно описанн в специальних руководствах и ГОСТах. М н кос- 
немся кратко лишь некотормх из них.

Д ля  анализа водьг в сухую, предварительно ополоснутую ис- 
следуемой водой склянку отбирают 3— 6 л водн. Склянку закрм- 
вают притертой или резнновой пробкой. В зависимости от харак- 
тера водоема изменяются правила отбора средней пробм. Так, из 
колодцев, рек, озер, прудов пробн водн берут на глубине 0,5— 
1 м от поверхности, причем из рек, озер и прудов — в некотором 
отдалении от берега; из колодцев с насосами и из водопроводннх 
кранов перед взятием пробм воду в течение 10 мин откачивают 
или спускают.

ОКИСЛЯЕМОСТЬ ВОДБ1

Содержание в воде органических веицеств (окисляемость во- 
дн)  определяют при помоши перманганата калия в кислом рас- 
творе. В коническую колбу емкостью 300—400 мл наливают 
100 мл исследуемой водн, 5 мл серной кислотн (1 3) и нагре- 
вают до начала кипения. В горячую жидкость добавляю т 10— 
20 мл 0,01 н. раствора перманганата калия, покрьшают колбу 
воронкой, нагревают до кипения и в этом состоянии поддерживают 
жидкость в течение 10 мин. После кипячения в колбу прибавляют 
20 МА 0,01 н. раствора гцавелевой кислотьь Избмток тавелевой  
кислотн оттитровнвают тем ж е раствором перманганата калия до 
появления стойкого слабо-розового окрашивания.

Зная  титр лерманганата калия и шавелевой кислотм, устанав- 
ливают количество перманганата калия, пошедшего на окисле- 
ние органических в етеств  водм. Д л я  пересчета этого количества 
на кислород пользуются титром перманганата калия и тем, что 
из 1 мг  перманганата калия в этих условиях вмделяется 0,08 мг 
кислорода. В присутствии значительнмх количеств минеральннх 
соединений, такж е окисляювдихся перманганатом калия (напри- 
мер, солей закиси железа, азотистой кислотн и др.), эти соедине- 
ния оттитровнвают в отдельной пробе на холоду тем ж е  раство- 
роМ' хамелеона и потраченннй объем перманганата калия внчи- 
тают из обвдего объема, израсходованного на окисление органиче- 
ских и минеральнмх вевдеств. Определение это носит условньш 
характер, поэтому следует строго придерживаться данннх  отно- 
сительно времени кипячения, количества серной кислотн и пр.
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При содержании в воде более 1 % поварениой соли этот метод 
в отшсанной модификации дает значительную неточность. Ошибка 
связана с происходяшими побочньши реакциями, при которшх 
перманганат калия тратится на окисление соляной кислотм,

2NaCI 4 - H ,S 0 4 =  Na2S 0 4 +  2HC1,

KMnO, +  8HC1 =  KC1 +  MnCl2 - f  5CI +  4Н20 .

B такмх случаях мспмтуемую воду до анализа разбавляю т 
днстпллированной водой или освобождают от хлоридов при по- 
М О Ш .И  азотнокислого серебра. Окисляемость можно такж е опре- 
делять в шелочном растворе по специальному методу Шульца.

ОПРЕДЕЛЕНИЕ ЖЕЛЕЗА

Содержание в воде солей железа согласно ГОСТу определяют 
колориметрическим методом при помооди сульфосалициловокис- 
лого натрия или, что более доступно, по реакцни с роданистьш 
аммонием (или калием) после окисления солей закиси же- 
леза.

Д л я  качественной пробн к 150 мл водм, налитой в фарфоро- 
вую чашку, приливают 20 мл концентрированной азотной кис- 
лотн , а затем вьшаривают на асбестовой сетке приблизительно 
до 100 мл. После охлаждения жидкость переливают в цилиндр 
ii добавляю т свежеприготовленньш 10%-ньш раствор роданистого 
аммония. Красное окрашивание указьгвает на присутствие в воде 
солей железа, а интенсивность его дает представление о количе- 
стве соединений железа  в испмтуемой воде. Д л я  контроля необ- 
ходимо в таких же условиях провести испнтание с дистиллиро- 
ванной водой.

При определении обшего содержания железа 25 мл анализи- 
руемой водн из пипетки вливают в плоскодоннуго колбу емкостью 
50 мл, в другую колбу вливают 25 мл дистиллированной водн. 
Затем в каждую колбу добавляют no 1 мл разбавленной (1 1) 
соляной кислотм, 2—3 кристалла персульфата аммония и, за- 
крмв колбн часовмм стеклом, нагревают их на к и п ятей  водяной 
бане в течение 10 мин.

Персульфат аммопия [(NH4)2S20 8], яв ляю ти й ся  соединением 
сульфата аммония и перекиси водорода (N H 4S 0 3— О—О — 
S 0 3N H 4), в кислой среде переводит закисное ж елезо в окисное.

После окисления и охлаждения содержимое колб переносяг 
в фарфсровме чашки.

В каждую из чашек вводят no 1 мл роданистого аммония или 
калия (50 г на 50 мл водм) и перемешивают. Затем, поставив обс 
чашки рядом, добавляю т из градуированной на сотме доли мил- 
лилитра пипетки в чашку с дистиллированной водой по каплям 
эталонньш раствор железо-а(Ммонийннх квасцов, пока окраска 
жидкостей в обеих чашках не вмравнится.
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Эталонньш раствор (1 м.г содержит 0,01 мг  Ғе) готовится 
разбавлением в 10 раз раствора, содержашего в 1 л 0,8634 г 
[NH4F e ( S 0 4) 2 - 12Н20].

Содержание о б т е г о  количества железа вмчиеляют в мг/л.

ЖЕСТКОСТЬ ВОДБ1

Жесткость водн часто определяют титрованием растворенннх 
бикарбонатов соляной кислотой (карбонатная жесткость) и после- 
д у ю т и м  осаждением в том же растворе всех солей кальция и 
магния титрованной шелочной смесью едкого натра и углекислого 
натрия (обшая жесткость), при этом соли шелочноземельньтх мг- 
таллов осаждаются по уравнениям:

C aS 04 +  Na2C 0 3 =  СаСОа +  NaoS04,

M gSO , +  2NaOH =  Mg (OH)2 -  Na2S 0 4.

Обратньш титрованием кислотой оставшейся шелочной смеси 
определяют, сколько содн и шелочи связалось солями кальция 
и магния, что дает возможность рассчитать обшую жссткссть 
водм.

Этот метод, однако, не является стандартньш, а потому мь! 
опишем один из наиболее точнмх методов, приведеннмх в ГОСТе.

Сушность метода определения о б т е й  жесткости титрованием 
спирто-глицериновьш раствором пальмитата или олеата калия за- 
ключается в переводе растворимнх солей (Са и M g),  определяю- 
mnx жесткссть, в мало растворимне в воде кальциевне н магние- 
вне ммла

2Ci5H31COOK -  Са2+ =  (Са5Н31СОО)., Ca +  2 К + ,

2С15Н31СООК +  M g2+ =  (Cl:,H31COO)2Mg +  2К +.

Конец реакцип определяется по появленшо розового окраши- 
вания фенолфталеина под действием гидрокснльньгх ионов из из- 
бнточного колпчестза гидролнзую тего пальмитата или олеата 
калия

С,3Н31С О О - К -  +  НоО -  С15Н31СООН +  К -  +  О Н -.

ОПРЕДЕЛЕНИЕ ТИТРА СПИРТО-ГЛИЦЕРИНОВОГО РАСТВОРА 
ПАЛ ЬМИТАТА ИЛИ ОЛЕАТА КАЛИЯ

В колбу емкостьго 1000 мл вливают 300 мл глицерина, при- 
бавляют 1 мл 1 %-ного спиртового раствора фенолфталеина, на- 
гревают до 70° С и нейтрализуют спиртовьш раствором едкого 
кали (15 г на 150 л л  сгшрта). Затем в колбу вносят 38 г пальмп- 
тиновой (или 32 г олекновой) кислотн. Когда измельченная кпс- 
лота растворится, в колбу добавляют, перемешивая и время от 
времени подогревая (70° С), небольшими порциями тот ж е рас- 
твор едкого кали до появления устойчивой слабо-розовой окраски.
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Ч тобн  пзбежать нзбнтка шелочи, нейтралпзацию под конец про- 
водят раствором едкого кали, разбавлеш ш м в пять раз 96%-ribiM 
этиловьш спиртом.

По окончанни нейтрализации колбу доливают до меткп спир- 
том, нейтрализованнмм по фенолфталеину до слабо-розовой 
окраеки, н оставляют 'на 24 ч. Затем снова объем доводят до 
метки спиртом, охлаж даю т до 5°С и, если жидкость помутнеет, 
бь!стро фильтруют через большой бумажньгй фильтр средней 
плотности. Фильтрат доводят нейтралнзованнмм спиртом до 3 л 
и хранят в склянке, закрьггой резнновой пробкой с трубкой, за- 
полненной натронной известью для предохраменмя от углекис- 
Л О ТЬ1.

При установлении титра этого раствора в коническую колбу 
емкостью 250 мл наливают 5 мл стандартного раствора жест- 
костью 100° (35 мг-экв/л)  и 95 мл прокипяченной дистиллирован- 
ной водьг. Этот раствор жесткосгью 5° подкисляют 1 мл 0,1 н. 
соляной кислотн, прибавляют к нему 0 , 5  мл 1 %-ного раствора 
фенолфталеина и титруют 0 , 1  н. раствором едкого натра до по- 
явления ярко-розовой окраски. Затем раствор осторожно нейтра- 
лизуют 0 , 1  н. соляной кислотой до исчезновения окраски (оканчи- 
вают нейтрализацию 0 , 0 1  н. кислотой) и сейчас ж е титруют рас- 
твором пальмитата или олеата калия до появления розовой 
окраски, удерживаюшейся в течение 2  мин.

Қоэффициент титра (К),  то есть жесткость, ссответствую тая 
I мл пальмитата или олеата калия, внчисляется как среднее пос- 
ле трех титрований {V\, V*, V3) стандартного (5°) раствора по 
формуле:

у  _  3-5
Vt +  Vi +  V,'

ОПРЕДЕЛЕНИЕ ОБ1ЦЕИ ЖЕСТКОСТИ ВОДЬ1

1 0 0  мл анализируемой водн  наливают в коническую колбу ем- 
костью 250 мл и титруют 0,1 н. соляной кислотой с индикатором 
метиловьш оранжевьш, при этом соли карбонатной жесткости 
(бикарбонатм) переходят в соли некарбонатной жесткости. За- 
тем добавляют 1 мл избмтка соляной кислотм, нагревают до ки- 
пения и кипятят 3 мин для удаления углекислотн, образо- 
вавшейся при взаимодействии соляной кислотн с бикарбо- 
натами.

После этого прибавляют 0,5 мл раствора фенолфталеина и 
нейтрализуют избиток кислоть1 0 , 1  н. раствором едкого натра до 
появления розовой окраски, исчезаюшей при добавлении 2  капель 
0,1 н. раствора соляной кислотм. Полученньш раствор тотчас же 
бьгстро титруюг при непрернвном помешивании спирто-глицери- 
новьш раствором пальмитата или олеата калия до появления 
устойчивой розовой окраски.
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Обвдую жесткость водм (Ж 0) в градусах жесткости вьшис- 
ляют по формуле:

/Ко = KV,
где: К — коэффициент титра раствора пальмитата или олеата 

калия;
V— число миллилитров раствора пальмитата или олеата 

калия, пошедшее на титрование 100 мл водьк
Если жесткость в о ди  более 15°, огтределение необходимо по- 

вторить, 'предварительно разбавив исследуемую воду свежепро- 
кипяченной дистиллированной водой с таким расчетом, чтоби 
титруемьш образец  водн имел жесткость не более 10° Разбавле- 
ние учитнвают при расчете жесткости.

Стандартную (эталонную) воду определенной жесткости гото- 
вят расгворением солей кальция и магния в дистиллированной 
воде: 7,84 г СаС12*6Н20  растворяют в литровой колбе и доводят 
до метки. Ж есткость этого раствора долж на составлять 200° 
(1428 мг/мл  С а).

Точное содержание кальция устанавливается методом, описан- 
нь1М' в ГОС Ге.

В другой колбе емкостью 1 л растворяют в 300 мл дистилли- 
рованной в о д н  1,1 г  M g S 0 4 • 7Н20 .  Затем отмеривают такое ко- 
личество раствора хлористого кальция, которое содержит 537 мг 
С а2+, и переносят его в мерную колбу емкостью 1 л, вливают в нее 
весь раствор сернокислого магния и доводяг дистиллнрованной 
водой до метки. Полученньш раствор имеет жесткость 100°, из 
них 75% составляет кальциевая и 25% магниевая жесткость.

Еслн заранее известно, что в анализируемой воде отношение 
кальция и магния сильно отличается от 3 1, то соэтветственно 
изменяют приготовление стандартного раствора.

Описанннй и другие методн определенпя жесткости водн дают 
основнме данньге для решения вопроса о химической очистке 
водн и расчета необходимнх для этого реагентов. Одним из рас- 
пространенннх является содово-известковьш способ очистки водн.

При этом способе в водоочистннх установках происходят сле- 
дуювдие основнне химические реакции:

Са (HCOs)2 +  Са (ОН)2 =  2СаСОа +  2Н ,0;

Mg (H C03)2 +  Са (ОН)2 =  M gC 03 +  CaC03 j- 2Н20;

M gC 03 - f  Ca (ОН)2 -= Mg (ОН)2 +  CaC03;

C aS04 -)- Na2C 0 3 =  G iC 03 -4- Na2S 0 4;

M g S 0 4 +  Na2C 0 3 =  M gC 03 +  Na2S 0 4;

M ^S04 +  Ca (OH)2 =  Mg (OH)2 +  C aS04.

Аналогично протекают реакции и с другими солями кальция 
и магния.
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Переходя от стехиометрических расчетов к градусам жестко- 
сти, можно установить следуюшие количества реактивов для 
смягчения водьь На каждьш градус устранимой жесткости нуж- 
но для осаждения бикарбонатов кальция и магния к 1 л водц 
прибавить 10 мг СаО; кроме того, окись кальция н у ж н ад ля  осаж- 
дения вообаде всех солей магния, для чего требуегся дополни- 
тельно 1,4 мг  СаО на 1 мг  MgO. На каждьш градус постояннон 
жесткости необходимо 18,9 мг  N a2C 0 3 на 1 л водн.

Пример. Устранимая жесткость 8,12°; обшая жесткость 10,28°; постоянная 
жесткость 2,16°.

Количество магиезиальнмх солен равно 4,08 мг  на 1 л  водь! в расчете на 
M gO.

Для смягчения 1 л  такой водм необходимо: окнсн кальция 86,91 мг 
(8,12 • 10+4,08 ■ 1,4), углекнслого натрия 40,62 мг (2,16 18,9).

12 A. Т. Мар.х, P. В. Кржевова



Г Л А В А  П Я Т Н А Д Ц А Т А Я

О Ц Е Н К А  КАЧЕСТВА ГОТОВБ1Х П РО Д У К ТО В

Заверш аю ш им этапом химико-технического и бактериологиче- 
ского контроля является оценка качества готовмх продуктов. Эта 
оценка долж на бьгть внведена на основании комплекса данннх. 
полученннх при органолептическом, хпмико-техническом и бакте- 
риологическом исследовании консервов.

Готовьш продукт может бьггь вьтуш ен  заводом только в том 
случае, если он удовлетворяет требованиям соответствуювдего 
ГОСТа и ТУ

Стандарт на готовне продуктм охватьтает:
1) определение консервов, то есть, что именно подразумевается 

под тем или иним названием;
2) қлассификацию по видам и сортам;
3) технические условия, которне включают: а) количество и 

порядок укладки в банку продуктов (ововдей, фруктов, рмбьг, 
мяса); б) количественное соотношение элементов консервов;
в) основнне требования, предъявляемие к сьфью и вспомогатель- 
ннм материалам, из которьгх готовятся консервьг, г) ряд химиче- 
ских и бактериологических показателей, обеспечиваюших полную 
безвредность и внсокое пиодевое достоинство; д) органолептиче- 
ские показатели — цвет, запах  и, что особенно важно, вкус кон- 
сервов;

4) правила упаковки и маркировки;
5) правила приемки, которне включают отбор проб i i  методш 

испмтаний.
При определении технических показателен прежде всего обра- 

ш,ают внимание на внешний вид банок, предназначенннх для 
испмтания.

В протоколе исследования отмечают:
1) наличие и содержание этикетки или этикетиой надписи;
2) внешний вид тар н  (жестяной, стеклянной, деревянной). 

то есть наличие или отсутствие видимнх дефектов — помятость 
корпуса, крмшки или донца, ржавчина и степень ее распростра- 
нения; деф екти  в закатке донца или крьшжи; видимое простнм 
глазом нарушение герметичности — потеки, вздутие крмшек и пр.

Д ал ее  проверяют герметичность банок по методам, описаннмм 
в главе двенадцатой.
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На стерильность проверяют банки, вндержавш ие пробу на 
герметичность; для этсго внбираю т из них преимушественно 
образцн, в которьгх при встряхивании слншен плеск.

Отобраннме банки с консервами вндерж иваю т в лабораторном 
термостате при 373 С в течение 5 суток |(рнбнне, фруктовне и 
OBOLUHbie) и 10 суток (мяснне). Вздутие жестяной банки, пе 
о п а д аю т ее  при надавливании на дно или снова появляюшееся 
по устранении надавливамия, у к а зь т а е т  на недоброкачествен- 
ность консервов. Отсутствие вздутия не гарантирует полной сте- 
рильности консервов, поэтому параллельно с термостатннм 
исгштанием на стерильность производят бактериологическое иссле- 
дование консервов по методам, указанннм  в ГОСТе.

У консервов в жестяпой таре проверяется состояние внутрен- 
мей поверхности после освобождепия тар н  от содержимого. После 
проммвания и немедлеипого протирания досуха банок отмечают:

а) наличие и распространение темнмх пятен обнажившегося 
железа, сульфидов и другнх соединений металлов в результате 
коррозии;

б) наличие и распространение р ж авн х  пятен;
в) наличие и разм ерн  нагтлнвов припоя внутри банки;
г) степень сохранности лака или эмали на внутренней поверх- 

ности, а такж е состояние резиповой пастн у допмшка и крмшки 
банок.

Д алее  стандартом предусматривается определение оргаполеп- 
тических показателей — внешнего вида, запаха, вкуса, степепи 
разваренности продукта, отсутствия или наличня примесей. Д ля 
этого из отобранннх для испнтания банок внбирают одну, вскрн- 
вают ее и подробно отмечают: для мяснььх консервов — внешний 
вид мяса и бульона, консистенцию мяса, запах  и вкус в холодном 
и горячем состояниях; для р н бн н х  — внешний вид, консистенцню 
мяса, запах и вкус в холодном состоянии. To же отмечают для 
OBOiUHbix и  фруктовмх консервов. При этом необходимо иметь 
в виду, что на вкус проверяют голько те консервм, которме не 
содержат патогеннмх микроорганнзмов и имеют нормальньш запах 
(запах лучше всего определять при вскрмтии банки).

Д ля определения веса петто тшательно вьшмтую и вмтертую 
банку с консервами взвешивают на техмических весах с точностью 
до 0,1 г, затем банку вскрьтаю т, удаляю т содержимое и взве- 
шивают промь!тую вмтертую пустую банку. По разности между 
весом невскрьиой банки и пустой определяют чистьш вес кон- 
сервов.

Техника определения составннх частей консервов зависит от 
сида последних и производится не ранее чем через 10 дней после 
изготовления для рнбннх  консервов, через 15 дней для компотов 
и маринадов и не ранее чем через 1 день после изготовления 
для остальних видов консервов.

Банку с мясньши консервами предварительно нагревают
12*
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в горячей воде, вскрнваю т и вьшимают мясо вместе с твердн.м 
жиром. Остальпое содержимое банкн процеживают через сито, 
на котором остаются лук, перец, лавровьш лист и мелкие частицм 
мяса и жира. От мяса отделяют твердьж жир, к которому прн- 
соединяют жнр, снятьш после застнвания с процеженного бульона, 
и задерж авш иеся на сите мелкие частицм его. Такую же операцию 
продельгвают с мясом и, кроме того, собирают в отдельную ча- 
шечку лавровьш лист, перец и лук. К аждую  отобранную часть 
консервов взвешивают отдельно, затем взвешивают пустую, вн- 
митуго и внтертуго банку, и обший вес мяса, жира и пряностей 
внчитают из веса нетто — разность определяет вес бульона.

Техника определения составпшх частей рнбннх  консервов 
несколько иная. Д оннш ко взвешенной банки вскрьшают и слегка 
отгибают наружу, чтобн сквозь образовавшийся зазор не прохо- 
дили твердме составнне части консервов, затем банку наклоняют 
и сливают жидкую часть возможно полнее в предварительно 
взвешеиную фарфоровую чашку.

После того как жидкая часть консервов будет слита, отгибают 
(до конца) донмшко и содержимое банки переносят в другую 
фарфоровую чашку, также предварительно взвешенную, затем 
пинцетом т т а т е л ь н о  отбирают специи в третью взвешенную чашку. 
Чаш ку с рнбой взвешивают, после чего вьшимают кости и пере- 
носят их в чашку со специями. Чашки с жидкой частью кон- 
сервов и со специями, а такж е пустую, хорошо вьгантую и вьь 
тертую банку взвешивают отдельно.

Содержание в консервах р и б н  или несъедобнмх частей л- 
в % определяют по формуле:

с - 1 0 0

где: с — вес р и б и  нлн иесъедобннх частей; 
a  — вес банки с содержимьш; 
b — вес пустой банки.

В фруктовнх компотах, овошньтх консервах и маринадах со- 
ставнне части определяют следуюшим образом. Твдательно вн- 
тертую снаружи банку взвешивают с точностью до 0,1 г, затем 
банку вскрмвают и все содержимое переносят на сито, постав- 
ленное над фарфоровой чашкой, предварительно взвешенной. 
Жидкости даю т стечь ровно в течение 2 мин. Продукт распреде- 
ляют по ситу так, чтобм он образовьшал слой одинаковой тол- 
вдинн. Сито должно иметь диаметр 20 см, вмсокий жестянмй 
корпус, а сетка должна бьиь изготовлена из луженой проволоки 
диаметром 2,5—3 мм и иметь четьфе отверстия в 1 см2.

Через 2 мин фарфоровую чашку с жидкостью взвешивают и 
определяют вес жидкой части консервов. Затем взвешивают 
пустую, вим итую  и внсушенную тару и определяют вес нетто. 
По разности между весом нетто и весом жидкой части консервов
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находят вес плодов или овошей и внсчитьтагот содержание их 
в процемтах.

При нсследовании варенья, джсма и повидла навеску в 200 г 
средней пробн подогревают на водяной баме до 60° С, переносят 
продукт на сито и дают cnponv стечь в течение 5 мин в предва- 
рительно взвешенную фарфоровую чашку. По весу чашки с сиро- 
пом внчисляют соотношение между сиропом и плодами варенья.

При наличии бочковой тар н  на.ходят вес брутто отобраш ш х 
двух-трех бочек, затем из каждой бочки содержимое перекладн- 
иают в подготовлениую чистую сухую бочку, а тару после тша- 
тельной очистки деревянной лопаточкой обмнваю т теплой водой, 
пасухо вьиирают и взвешивают По разности иаходят вес нетто.

Д ля  аиализа сушеннх фруктов и овошей берут навеску в 200 г 
i i  помешагат ее на стекло, положенное на белую бумагу. Пробу 
пинцетом раЗбирают на части (посторонние примеси, поврежден- 
H bie  плодн и пр.) в соответствии с  требоваииями стандарта. Затем  
взвешивают каждую отобранную часть и вмчисляют процентное 
соотношемие отдельннх частей во всей навеске.

Д ля  определения содержания рассола в квашеной капусте 
взвешивают средний образец (3—4 кг) капустм вместе с рассолом 
и определяют количество сока, свободно стекаюшего в течение 
15 мин. Д л я  этого отвешенньш образец капустн помешают на 
наклонно поставленную чистую доску и через указанньш проме- 
жуток времени взвешивание повторяют. Результатн  внчисляют 
в процентах.

Д ля  пишевнх продуктов rpyrma органолептических признаков, 
отличаю тихся, несомненно, значительной субъективностью, яв- 
ляется важньш показателем их качества. Д л я  уменьшения эле- 
ментов субъективности органолептическая оценка долж на произ- 
водиться либо опмтньши специалистами (дегустаторами), либо 
большой группой работников (массовая дегустация); последнее 
дает более достоверную оценку.

Решаюшее значение в обшей дегусгационной оценке продукта 
принадлежит вкусовнм ошушениям, которне являются, собственно, 
комплексом ошушений, гак как опи тесно переплетаются с omy- 
тен и ям и  обонятельннми, осязательнмми и др. Вкус возбуждается 
только растворимьши в слюне вешествами, которме при этом 
и внзи ваю т различной интенсивности ошушения сладости, горечи, 
кислотности и еолености продукта. Острота вкуса находится в не- 
которой зависимости от таких факторов, как температура про- 
дукта, консистенция и др. Так, например, консистенцией обуслов- 
ливаются такие овдушения, как твердость, мягкость, однородность 
продукта. Собственно вкусовне ошушенил, переплетаясь с осяза- 
тельннми ошуаденнями, создают суммарнме впечатления о вкусе.

При вкусовнх ошушениях особенно резко проявляется субъек- 
тивность органолептического м ето да— ero зависимости от про- 
фессии дегустатора, условий работн и пр. Поэтому органолепти-
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ческие исследования и дегустация д олж нн  проводиться по 
специально разработанньш  правилам, научно обоснованньш и 
отражаюшим специфичность состава и физико-химического состоя- 
ния продукта.

П равила дегустации должньт предусматривать устранение 
влияния всяких мешаюших факторов, например моментов психи- 
ческого возденствия, посторонних запахов и смешения вкусов.

Дегустацию целесообразно производить вслепую, во избежание 
элементов внушения, то есть дегустируюшим не долж нн  бмть 
известнн ни место, ни способ изготовления продукта, ни рецеп- 
тура, ни дата изготовления и т. п. Подаваемме на дегустацию 
о бразцн  долж нм иметь лишь номера, отличаюшие их один от 
другого.

Чтобм избежать влияния запахов и вкуса опробованнмх об- 
разцов на последуютие, необходимо после опробования каждого 
образца ополаскивать рот чистой водой и между испмтаниями 
двух разних  образцов вмдерживать небольшие паузи. Кроме того, 
дегустатора пе следует перегружать исследованием большого 
количества образцов. Д ля  получения сравниммх результатов 
оценку вьф аж аю т условнмми количественннми показателями -  
баллами. Каж дому отдельному призпаку, в зависнмости от его 
значимости в оценке продукта, отводится разное количество 
баллов.

С утествую т две системн построеиия балльной оценки. Одиа 
из них о х ватьтает  только оргаполептические признаки, другая. 
более широкая, включает, кроме органолептических, еше показа- 
тели технические, химического состава и др.

Органолептнческая оцемка консервов производится по сто- 
балльной системе в соответствии с нижеследуюшей примерной 
схемой:

Показатсли Балли

40 
20 
15 
25

И т о го  100

В зависимостн от суммн баллов консервм относятся к одному 
из следуюших сортов (табл. 25).

Т а б л и ц а  25

Оцепка

Copr 051ДИО баллк за вкус и зп- за консистен-
пах, не ннже цию. не ниже

Внсший 100—96 40 25
95—81 35 2 0

Вкус и запах 
Внешмий вид 
Цвет . . . . 
К>'11систенцня
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В зависимости от результатов оценки консервм можно отнести 
к тому или иному сорту (если разработана шкала, п о зво л яю тая  
установить зависимость между балльной оценкой и сортностью) 
либо определить качество (отличное, хорошее или плохое); на- 
пример, может бьиь такое соотношениё:

При этом методически правильнее будет определять качество 
балльной оценкой каждого показателя в отдельности, а не сум- 
марннм количеством баллов, установленньш для тех или инььх 
консервов.

Чтобн можно бнло  вьшести правильное заключение по данньш 
балльной оценки, необходимо указать признаки, при которнх 
копсервь1 следует браковать (например, присутствие посторонних 
предметов, загрязнснность, гнилостньш запах и т. п.). При нали- 
чии такого признака нет см нсла оценивать все остальнме пока- 
затели и подводить нтог в виде суммн баллов; в противном 
случае может оказаться, что консервн, имеювдие прогоркльш 
вкус, долж нн бнть признанн хорошими или удовлетворительньши 
вследствие того, что остальнне качества его удовлетворительнш- 
или д аж е хорошие.

Вопрос о пишевом достоинстве консервов не может бмть решен 
окончательно, если не вьгяснена нх усвояемость, витаминозность 
и калорийность. Основньши источниками калорий в пишевнх про- 
дуктах, как известно, являются усвояемне ж ирн , белки и угле- 
водь1. Их теплота горения связана с элементарним химическим 
составом и полнотон окисления в организме. Усвояемне углеводм, 
ж и р н  окисляются в оргапизмах полностью до углекислого газа 
и водм. Что касается белков, то продуктн их распада (мочевина, 
мочевая кислота) обладаю т eme некоторой теплотворной спо- 
собностью, которая, очевидно, теряется для органмзма (в среднем 
на каж днй  грамм белков потеря составляет 1,3 к к а л ) . Поэтому 
физиологическая калорнйность белков получается равной 4,3

Обнчно средняя физиологическая калорийность вьф аж ается  
в ккал.

отличное 
хорошее . . 
удовлетворнтельное 
слабое . 
плохое

от 100 до 90 баллов
89 , 30 .
79 . 70 .
69 . 60 .
59 „ 50 .

( 5 , 6 - 1 , 3 ) .

для бглков .
„ жиров .
, углеводов

4.1
9 ,3
4.1

Зн ая  эти величипн, легко подсчитать количество калорий для 
любого исследуемого продукта.
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Пусть в результате химического анализа установлен следую- 
ший состав консервов из судака:

азотнсть’х впцгств в пересчете
ка белок . 12  % от eyxoro вевдества

жиров . . 15 ?о
углеводов . . 2 ,.i % „

Следовательно в 100 г консервов содержится:
бглка 4 ,!  12 =  49,2 ккал\
жира. . . 9, 3-15 =  139,5 к к ал \
утлеводов 4 , 1 2 , 5  =  10,25 ккал;

что составляетв сумме 49,2 +  139,5 -f- 10,25= 198,95 ккал .

Величина калорийности не является стандартннм показателем 
качества консервов, так как стаидарт не охватнвает  собой мно- 
гих химических величин, необходимнх для подсчета калорий- 
ности.



Г Л А В А  Ш Е С Т Н А Д Ц А Т А Я

О Р Г А Н И ЗА Ц И Я  Л А Б О Р А Т О РИ И

Работа по контролю осуицествляется аппаратом ОТҚ и лабо- 
ратории, состоявдим из трех групп: технологической, микробиоло- 
гической и аналитнческоп.

Технологическая группа, руководимая непосредственно заве- 
дуюшим лабораторией, состоит из смениого химика и сменннх 
лаборантов. Круглогодичншй штат этой группи для основной 
массн консервинх заводов устанавливается в количестве двух 
сменннх химиков и двух-трех цеховнх лаборантов.

Микробиологическая группа состоит из старшего микробиолога, 
которому для ведения микробиологического контроля в каждой 
смене помогает одян лаборант.

Аналитическую группу возглавляет помошник заведуюшего 
лабораторией (он ж е  первьш аналитик). Группа состоит из хими- 
ков-аналитиков и лаборантов, число которнх, как и для др.угих 
групп, устанавливается в зависи.мости от м отности  завода, ассор- 
тимента вьшускаемой продукции, характера и степени механи- 
зации производственного процесса и других факторов, обуслов- 
ливаюших объем работ лаборатории.

Проектирование и постройку лаборатории следует вести наряду 
с постройкой других основнмх цехов завода.

Д л я  осушествления химико-техпического контроля рекомен-
дуется иметь:

лабораторнне комнати (с рабочими местами для ана-
литической группн) . 1— 2

в е с о в у ю ......................................................................................... 1
сероводородную (одновременно для работ с дру- 

ги.ми вреднь:ми газами и для массовмх сжиганий
к о н се р в о в )...............................................................................  1

кабинет для физико-химических и физических изме-
рений на точной аппаратуре (на ммцнмх заводах) 1

комнату для опьггнмх технологических работ . . .  1 
моечную (одновременно п для других вспомогатель-

Hbix р а б о т ) ........................................................................... 1
микробиологический кабинет (включает посевную) 1
т е р м о с т а т н у ю ...................................... 1
кабинет заведуюицего лабораторией 1
кладовую . . 1
га р д е р о б н у ю ............................................................................ 1
карбюраторную (прн отсутствии обшегородской газо-

вой сети) . .................................................................. 1
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Лаборатория должна находиться вблнзи от цехов и складов 
завода, но в достаточной отдаленности от котельной и разгру- 
зочной плошадок.

Вопросм проектирования заводских лабораторий в литературе 
освешенн мало [45, 15, 82], Нормм строительного проектирования 
предусмотрень! стандартом.

Рис. 58. Типовой план заводской лаборатории:
/  — хпмический отдел, Г — комната для газопшх работ, 3 — кабипет заводс;«эн 
лабораторпи, 4 — технологнческое отделенпс. л — моечно-препараторская. 6 — ми- 
кробиологпческий кабннет, 7 — термостатнгя, 8 — кладовая, 9 — коридор.

10 — весовая.

Отметим важнепшие требования, которне необходимо соблю- 
дать при строительстве лабораторий.

Все п ом етения лабораторий удобнее всего располагать в одном 
этаже и по коридорной системе.

Аналитический зал рекомендуется размешать в конце коридора 
во всю ширину здания; такой зал будет освешен с трех сторон. 
При расположении лаборатории на двух этажах стремятся за- 
проектировать комнатн для работн с точннми приборами, а иногдп 
н весовую на первом этаже.

На рис. 58 представлен один из типовнх вариантов заводской 
лаборатории, имеюшей 128 Л12 полезной плошади.

При вмборе строительного материала для капитальннх стен 
и перегородок между комнатами необходимо иметь в виду, что 
в лабораториях часто работают с легко воспламеняюшимися 
ветествам и , кроме того, в лаборатории не должно бьиь сотрясе- 
ний. Перегородки в весовмх комнатах долж нн обеспечить воз- 
можность крепления столов для весов на кронштейнах.

Указанньш требованиям к строительньш материалам удовле- 
творяют кирпич, железобетоннне перекрнтия, ш лаковне набивнме 
перегородки. М атериал для покрнтия пола должен бнть  доста- 
точно стойким по отношению к обшчннм химическим реактивам 
(кислотам, т е л о ч а м  и др.). кроме того, легко о тм ьтаться  от 
разного рода химических загрязнений и жира, особенно часто 
попадаю тего  на пол лабораторий консервншх заводов. Нередко
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применяемьш гладкий и однотонньш линолеум лишь в некоторой 
степени удовлетворяет этим требованиям. Лучше всего для по- 
крьлтий применять метлахские плитки.

Наиболее подходятей  формой окна является трехстворчатое, 
но с открьтаю ш ейся средней створкой, а не боковьши. Окна 
долж нн  бьпъ без поперечних перекладин, чтобн не мешать 
размешению лаборатормььх столов. Кроме того, вмсота подокон- 
ников должна совпадать с внсотой лабораторного стола (0,9 м ); 
это дает возможность работать на подоконниках с рефрактомет- 
рамн, микроскопом и другими приборами, требую тим и сильного 
освешения. Во всяком случае подоконники не долж нн  бьиь ниже 
лабораторннх столов.

Наиболее приемлемн следуюшие размерм окна: ширина 1,9— 
2,2 м, внсота 2,4 м. ГОСТ требует также, чтобм все окна 
в лабораториях имели большие и легко открмваювдиеся форточки, 
что особенно важно при аварии вентиляционного устройства. 
П л о т а д ь  окна долж па составлять 15—20% плошади помеадения. 
Окна долж нн бь:ть размешенм так, чтобн все рабочие места, 
столн с весами, измерительной аппаратурой и пр. бнли одина- 
ково хорошо освешенм. В лабораторнне помешения, однако, не 
должен попадать прямой солнечньш свет. Д л я  рассеивания сол- 
нечншх лучей при необходимости можно применять матовне 
стекла.

Значительное вннмание необходимо такж е уделить внбору 
материала для окраски потолка, стен, окон и дверей. Совершенно 
не допускается применепие свинцовнх красок, в н з н в а ю т и х  бмст- 
рое потемнение окрашенпой поверхности. Окраска стен и потолка 
прежде всего долж на способствовать хорошему отраженшо света, 
но вместе с тем мало изменяться от всегда внделяювдихся в ла- 
бораториях паров и газов. Этим требованиям удовлетворяет светло- 
ж елтая окраска.

В лабораторншх помешениях необходимо предусмотреть панель, 
покрьиую масляной краской (до 1,8—2 м вмсотм); стена над 
панелью должна бить  внкраш ена более светлой клеевой крас- 
кой.

В списке обязательньгх помешений лаборатории важнейшсе 
место заннмают ком патн  с рабочими местами для аналитиче- 
ской группн — химического отделения.

Лабораторнме комнатц обмчно планируют на 4— 6—8 рабо- 
таю ти х ,  причем нормой рабочей плошади на одного аналитика 
считают 3 пог. м лабораторного стола при обшей пловдади около
15 м- на работника. Л абораторнме столн наиболее удобно рас- 
полагать попарно, перпендикулярно наружной стене. Нормальное 
расстоянне между столами должно составлять 1,5—2 м. Одно- 
временно с р азм етен и ем  лабораторнмх столов необходимо пла- 
нировать вьгтяжние шкафм, столи для электронагревательннх 
приборов (хорошо изготовлять из железобетона и закреплять на
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кронштейнах), столн для титрования, полки с реактивами, столн 
для центрифуг, мельниц для измельчения и пр.

На рис. 59 приведен один из возможннх типовнх вариантов 
плана лабораторной комнатм на пять рабочих мест.

Окна комнат для физических и физико-химических измерений, 
весовнх комнат и микробиологического кабинета должнм внхо- 
дить на север или в крайнем случае на восток. Нагревание 
точннх приборов, весов пряммми солнечньши лучами может резко

Рис. 59. Типовой план лабораторнон комнагь!:
I — лабораториьпЧ стсл. 2 — раковина, 3 — аьияжноП 
l i ;>;аф. 4 — стол для нлгревательнмх прмборов. 5 —  nм с ь- 
M c n n b i i i  стол, 6 —  рабочий стол для технических b c c o d  
и центрифуг. / — стол тнтровальньп1, 5 — шкаф лабо- 

раторньп!.

понизить точность измерений. Пря.мой солнечньгй свет, кроме того. 
утомляет глаз, а попадая в микробиологический кабинет, может 
влиять на культуру и при длительном действии расилавлять клен, 
которнм склеенн линзн.

Весовая обязательно должна иметь қапитальную стену, X ко- 
торой не примьжают электродвигатели или другие машини. 
К такой капитальной стене на кронштейнах прикрепляются мас- 
сивнме деревяннне доски (4 см) или мраморяме подставки 
шириной 45— 50 см на внсоте 80 см, каж дая  для одн^х весов. 
Число аналитических весов определяют, исходя из расчета одни 
весм на два-три работника лаборатории.

В микробиологическом кабпнете для работ с чистьши куль- 
турами долж на бьпь  предусмотрена асептическая камера — поме^ 
шение, отделенное от остальной комнатн стеклянними стенами и 
стеклянннм потолком (бокс).

К амера долж на бьиь ниже потолка комнатн; минимальнше 
размерм ее: глубина 1 м; ширина 1,5 м. Н ижняя часть стенок 
и дверь (внсота 80 см) долж нм бнть деревянньши, а остальная 
часть застеклена. Камера внутри и снаружи долж на бьиь вьь 
крашена белой масляной краской; в ней должен поместиться
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рабочий стол и плоскин шкаф с чистьши культурами. С толн  для 
микроскопирования (внсота 80 см) ставят перед окнами.

Комнатм для термостатов строят так, чтобп пол, потолок и 
двойньле стенн имели воздушнне прослойки; для изолирования 
применяют хороший нетеплопроводньш матернал. Двери делают 
двойньши ii между нимм оставляют тамбур, чтобн прн входе 
ii вььходе ис изменялась температура пометения. Д л я  поддер- 
жання постоянной температурм устанавливается электрический 
нагреватель с терморегуляторами, а такж е хорошая вентиляцион- 
ная система. Комнату обьшно делят на два-три взаимно изоли- 
рованних отделения, в котормх можно поддерживать разнне 
температурн.

В комнате для технологических работ, помимо рабочих столов, 
долж на бнть необходнмая аппаратура для различннх огштних 
работ в полупроизводствениом масштабе (вакуум-аппарат м алн х  
размеров, небольшая протирка, небольшоп емкости двутельньш 
котел, азтоклав) и всевозможнне контрольно-измерительнме при- 
6opbi.

Несмотря ка то, что конструкция лабораторной мебели имеет 
огромпое значекне для правильноп работн  лаборатории, стан- 
дартизация еше по-настояш.ему не коснулась этого участка нашей 
проммшленностн, хотя в справочннке лабораторного оборудования 
Союзлаборреактива приведень! типовне образцс1 многих предме- 
тсв лабораторной обстановки.

Максимального внимаиия заслуж ивает конструкция лабора- 
торного стола в аналитическом зале, так  как такой стол, обору- 
дованньш водопроводом, канализацией, газом, электрическим 
током, составляет основное рабочее место работника лаборатории. 
Хорошо оборудованньш лабораторннй  стол значительно повншает 
эффективность коптрольно-аналитической работм.

С т о л н  л а б о р а т о р н н е  — вмсота 90 см от уровня пола до 
верхнего края столешншш, ширина 75 см и длина 300 см; состоят 
из нижней и верхней частей и полок; в нижней части по краям 
стола устраивают два шкафчика, каждьш  шириной 60 см и вьг- 
сотой 72 см\ внутри шкафчика помешают одну передвижную 
полку; между шк^фчиками на внсоте 35 см от уровня пола 
устраивают неподвижную полку шириной 50 см.

Ш кафчики д олж ни  стоять на полу, чавде всего их делаю т без 
кожек, чтобн под ними не накапливались пнль и грязь; верхняя 
часть столов виступает над нижней на 20 см\ она состоит из 
яадиков, столешницн и полок над ней. Пс всей длине стола 
устраивают три яшика: один шириной 140 см и два по 60 см; 
внсота я т и к о в  10 см, длина — во всю ширину стола. Средний 
широкий я т и к  предназначается для фильтровальной бумаги, бю- 
реток, стекляннмх трубок и т. п.

Поверхность столешницн пропитмвают горячим раствором 
следуювдего состава: води 2500 г, хлористоводородного анклина
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400 г, наш атьфя 160 г; когда раствор впитается и дсрево про- 
сохнет, его обрабатьшают горячим раствором иного состава: 
водн 2500 г, медного купороса 400 г, бертолетовой соли 200 г. 
На второй раствор после просушивания снова наносят первьш и 
так каждьш  раствором, последовательно один за другим, покрн- 
вают четьфе раза. Окрашенную поверхность шлифуют стеклян- 
иой бумагой и пропитмвают горячей олифой. Краска эта очень 
прочна и не поддается действию д аж е  крепких кислот и шелочей. 
Столм можно такж е  покрьшать линолеумом.

Полки делают из сухих сосновмх досок толвдиной 2 см и 
шириной 24 см\ располагают их одна над другой: первую на 
внсоте 30 см, а вторую — 50 см от уровня столешницн. Д лина 
полок долж на бмть такой же, как и столов, причем через каждме 
75 см ставят подпорку во избежание прогиба. Бсе части столов, 
кроме столешницм, покрнвают прозрачнььм лаком.

Л а б о р а т о р н м е  с т о л м  рекомендуется изготовлять из вн- 
держанного сухого дуба; такие столн служат длительное время. 
Можно употреблять для остова сухой сосновьш лес, филенки 
готовить из трехслойной или пятислойной фанерн, но для столеш- 
ниць1 желательно применять дуб.

К  лабораторннм  столам подводят газовме, водопроводнне и 
канализационнне трубм, которме ие следует наглухо прикреплять 
к столам во избежание затруднений при ремонте или переста- 
новке мебели. У лабораторннх столов устанавливают сливиь:е 
раковинн, а над ними, на вмсоте 45—50 см от дна раковинн, два 
или три водопроводннх крана (на тройнике или крестовине) с на- 
садками для каучуковнх трубок.

Хорошим материалом для раковип является керамика, худ- 
шим — фаянс. Раковиньг из керамики изготовляются, например. 
Боровичским химкомбинатом. Они имеют прямоугольную форму, 
хорошо обож ж енн и равномерно покрнтн  глазурью коричневого 
цвета. Эти раковинн не поддаются денствию д аж е крепких хими- 
ческих реактивов и хорошо противостоят резкому изменению 
температурн вмливаеммх жидкостей. Сточное отверстие раковини 
рекомендуется снабдить сеткой с пробкой, а под раковиной обя- 
зательно расположить свинцовнй сифон.

При использовании в лаборатории электрооборудования необ- 
ходимо проектировать систему электрической сети. Все лабора- 
торньге стольг долж нм бнть снабженн достаточннм количеством 
штепселей: один штепсель на каждше 75 см длинм стола. Штеп- 
сели делают под полками или над полками, но всегда вьш е 
гтоверхности столов для предотврашения попадания в штепсели 
жидкостей. Ш тепселями обкчно пользуются для мелких нагрева- 
тельннх приборов, расходую тих  до 0,5 квт энергии.

Крупние электронагревательнме приборн (печи, большие су- 
шильнне ш каф н  и пр.) уже при проектировании размешают 
в определенннх местах (специальнме стольт), к которьш подводят
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ток, и монтируют соответствуюшие шити с рубильниками. В опре- 
деленнме месга лаборатории подводится такж е силовая электри- 
ческая сеть для обеспечения работн аппаратов с электродви- 
гателями, вакуум-насоса, аппарата для встряхивания и др.

С т о л н  р а б о ч и е  с ят и к а м и  или без них на массивнмх, 
квадратного сечения ножках из сосновнх или дубовнх досок; 
внсота стола 90 см, длина столешницн 150 см и ширина 75 см ; 
толшина досок 4 см.

Столешница долж на вьгступать над нижней частью стола на
10 см, поверхность ее покрьгвают линолеумом или толстьш стеклом 
(столш для титрования). В случае надобности под столешницей 

устраивают два вь1движнь1х яш.ика, каждьш шириной 50 см, вм- 
сотой 10 см и длиной во всю ширину иижней части стола.

С т о л ь г  б е з  я ш и к о в  обнчно предназначаются для уста- 
новки технических весов, мельниц и других приборов.

С т о л н  д л я  э л е к т р о н а г р е в а т е л ь н н х  п р и б о р о в  
покривают асбестовнм картопом либо столешницу делают из бе- 
тона, облицоваиного керамическими плитками; в остальном они 
ничем не отличаются от предндуших.

С т о л н ,  у к р е п л е н н н е  н а  к р о н ш т е й н а х ,  служат 
для установки аналитических весов, внсота стола 80 см, считая 
от уровня пола до верхней поверхности столешницм. Столешницу 
делают из отборннх дубовмх досок толти ной  4 см, длина ее 
150 см. Под столешницен с правой сторонн устраивают вндвиж- 
ной Я 1 д и к  шириной 40 см, внсотой 10 см и длиной во всю ширину 
столешницн. Столешницу привинчивают к двум прочньш желез- 
нь1м кронштсйнам, когорне закрепляю т в капитальной стене, 
расстояние между кронштейнами 1 м. Каждьш стол рассчитан на 
одни весм с местом для эксикатора и равновеса.

С т о л н  д л я  у с т а н о в к и  о т д е л ь н н х  п р и б о р о в  
(микроскопов, рефрактометров, колориметров и т. п.). Д л я  этой 
цели предназначаются столм, обнчно служашие для установки 
пишуших машинок, внсотой 75 см, длиной 100 см и шириной 75 см 
с боковьш шкафчиком.

С т о л ь г  м о е ч н н е  такого же устройства, как описаннне 
рабочие столш без я ти к о в ,  но ширина их 90 см. Столешницу 
делают не сплошной, а с вьфезом размером 8 2 x 4 5  см\ в этот 
вьфез вставляют свинцовьж яш.ик внсотой 20 см с отогнутнми 
краями, которнми его закрепляют в столешнице; снизу яш.ик 
поддерживается планками. На дне яш,ика, на внсоте 5 см от 
верхнего края задней стенки, имеются два отверстия, сообшаю- 
т и е с я  сифонньши трубками: нижнее — спускное и .верхнее — пере- 
пускное для п редотвратения переполнения явдика в случае 
закупоривания сифона спускной трубн; отверстия долж нм бмть 
з ак р н т н  свинцовнми сетками. На дно явдика укладнваю т дере- 
вянную решетку из планок (сечение каждой планки 2,5 x 2 , 5 с м ) , 
предохраняюшую посуду от ударов о дно я т и к а .
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В м с о к и е  т а б у р е т к и  внсотой 60 см (к столам вмсотой 
90 см) и низкие внсотой 50 см (к столам вмсотой 80 см) служат 
для сиденья; и те и другие имеют квадратное сидение — 4 0 x 4 0  см, 
внступаювдее над ножками на 5 см.

В н т я ж н н е  ш к а ф н  (их сушествует несколько типов) отли- 
чаются формой, размерами, способом устройства тяги и пр. 
Наиболее распространенм в заводских лабораториях вмтяж ннс 
ш кафн шириной \,5 м и длииой 2,5 или 3 м.

Ш каф имеет наклонную (шатровую) крьгшу, образуюшую 
с вертикальной стеной угол в 45° Крмша, как и стенки шкафа, 
изготовляются из деревяннмх застекленннх рам. Нижние рам н  
передней и боковмх стенок шкафа делают на петлях или подъем- 
HUMH. Верхние застекленнне рам н  передней части ш кафа закреп- 
ленн неподвижно. Дно шкафа делают бетонньш п л п  из керами- 
ческих плиток; такими же плитками внкладьгвают стенн, к кото- 
рьш прим нкает шкаф.

Шкаф устанавливаю т на висоте 90 см от уровня пола, висота 
его до основания крнш и 150 см, обш ая внсота с крншей 275 см 
и глубина 65 см. Вдоль шкафа рекомендуется сделать вьлступ 
шириной 10 см\ при открнвании и закр ьтани и  шкафа на него 
можно ставить прибори и посуду. Нижнюю часть ш кафа делают 
или открьггой, или на подобие пижней части лабораторного стола; 
иногда дверцн  устраивают на роликах.

Внутрь ш каф а проводят газ и воду, а вдоль степм, к которой 
приммкает шкаф, под водопроводньши кранами прикрепляют 
сливнне свинцовме воронки (1—2 на каждьш ш каф ), соединен- 
ние с канализационной системой. В ьи яж н н е  ш каф н  должнм 
бнть оборудовани такж е розетками для электронагревательних 
приборов.

Электрические провода не долж нн находиться внутри тяги 
ввиду возможностн короткого зам нкания вследствне разъедання 
их парами кислот; если же провода протягивают внутрь шкафа, 
их заключают в трубки.

Часто вьияж нм е ш каф н  устанавливают в двух разннх  ком- 
натах вдоль одной и той же внутренней стенм, упрошая этим 
устройство вентиляционпнх каналов.

Наличие хорошей тяги в внтяжном шкафу любого типа зави- 
сит от формм, разм ера и местоположения вмтяжной трубм и 
внтяж н нх  отверстий, размеров и расположения вентиляционнмх 
каналов, системм (размер, тнп и производительность) вентилято- 
ров, развиваемого ими напора и т. п.

Вьггяжная труба (диаметр 10 см и более) долж на бнть изго- 
товлена из свинца и покрьиа кислотоупорннми лаками. Приме- 
няются такж е  железньге и гончарнме трубн. Труба, соединяюшая 
витяжной ш каф с вентиляцнонньш каналом, проходит по стене 
в середине шкафа и опускается до 10 см от дна шкафа, где онг 
разветвляется в обе сторонн в форме перевернутой буквн Т.
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В шкафах малмх размеров (1,5 м ) труба может бнть прямой, 
без разветвления, с отверстиями наверху и внизу. В разннх  
местах трубьг, на различной вьгсоте, прорезают закрнваювдиеся 
заслонками отверстия диаметром 8 см и более. Отверстия делают 
в обоих концах разветвлений трубьг на внсоте 75 и 150 см от 
уровня дна шкафа. Наличие внтяж нмх отверстий на разной 
вмсоте обеспечивает удаление из ш кафа газов и паров разнмх 
температур и плотностей (тяжелме, средние, легкие). При одном 
вьггяжном отверстии очень трудно, а иногда и невозможно уда- 
лить из шкафа все газообразнне продуктм.

Правильно установпв внтяжную  трубу, необходимо далее 
поддерживать достаточно внсокую скорость просасьтания воз- 
духа, газов и паров через всю вентиляционную систему, то есть 
через трубу и клналн. В лабораторнььх помешеннях нормой яв- 
ляется 8— 10-кратннй о б т и й  воздухообмен, а в сероводороднмх 
(и других газовмх комнатах) 12— 15-кратннй о б т и й  обмен воз- 
духа. Исходя из этих норм, а также принятнх у нас скоростей 
воздуха в дверцах шкафов (не ниже 0,5 м/сек) и скоростей 
воздуха в сечении ш каф а (не ниже 0,15 м/сек),  можно проверить 
расчетн вьияжки. В нтяж пую  систему необходимо проверять так- 
же, исходя из допустимого предела содержания в вмтяжном ш кафу 
ядовитшх паров и газов, с которнми приходится иметь дело прн 
работе.

Пример 1. Опредслить расход воэдуха в небольшом внтяжном шкафу (со- 
чение 2X 0 ,7 ), если одновременно открнтм три дверцн (сечеиие 0 ,5X 0 ,7).

1. По скорости в просветах дверок

(0 ,5  X  0 ,7 )3 -0 ,5 -3 6 0 0  =  1890 м3/ч .

2. По скорости в сечении шкафа

( 2 x 0 ,7 )  0 ,1 5 -3 6 0 0  =  756 мЦч.

Пример 2. Проверить вь1тяжную систему по предельно допустимому содер- 
жанию ядовитнх газов.

Вшделяется 100 Aj't аммиака; предельная норма в вмтяжном шкафу 1,9 л/м3. 
Необходимьш объем составит 1000 1,9, т. е. 526 м3/ч. Объем шкафа 2,5 м3. 
Следовательно, обвдее количество смепяемого воздуха равно 5 2 6 -2 ,5 = 1 3 1 5  ж3/ч.

Предельно допустимне концентрации газов в воздухе рабочих 
помешений приводятся в табл. 26.

Устаковив по расчету нужную скорость для просаснваемого 
воздуха, а такж е о б т е е  количество воздуха, подлежаш ее удале- 
нию из запроектированной лаборатории в час (по ее кубатуре), 
решают вопрос системм вемтиляционннх каналов и типа венти- 
ляторов.

При наличии небольшого количества вн тя ж н н х  шкафов наи- 
более раШюнальное устройство вемтиляции будет заключаться 
в следуюшем. Вентиляционнне каналн  всех внтяж н м х  шкафов 
(кроме комнатн для газовьтх работ) внводят  в обадий ход и 
к нему подбирают соответствуютий вентилятор; вьияж нм е шкафь!
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Т а б л ii ц a 26

Допустимме концентрации газов (в мг на 1 л)

Г аз Концентргция Газ Қонцентрация

Аммиак . 0 ,0 2 Сероводород 0,015
Ацетон 0 ,0 2 Сероуглерод . . . 0 ,01
Ацетилеп 0 ,5 Хлористьш водород 0 ,0 0 5 —0,0 0 7
Акролеии 0 ,0 0 2 Хлор . . 0 ,002
Бензин 0 ,5 Хлороформ 0 ,1 0
Бензол 0 ,0 5 Формалин 0 ,0 5
Б р о м ............................................... 0 ,0 0 2 Фосген 0 ,0 0 0 5
Мшшьяковистьш Еодород 0 ,0 0 0 5 Толуол . . . 0 ,2 0
Окись углерода 0 ,0 2 — 0 ,0 3 Этиловьш эф :р . 0 ,3 0
Сернистий газ 0 ,0 2 —0 ,0 4 Трихлорэти.-ici: 0 ,1 0

комнатн для газовмх работ обслуживаются отдельньгм венти- 
лятором.

Система м алн х  вентиляторов (каждому вьггяжному шкафу 
отдельньш вептилятор) удорожает строительство, мо она весьма 
эффективна прн эксплуатации (устраняется бесполезная трата 
электроэнергии); в случае аварии одного вентилятора остальнме 
продолжают работать.

Зависимость между объемом п о д л еж атего  удалению воздуха, 
номером вентилятора и мошностью электродвигателя (1 л. с . =  
=  0,736 квт) представлена в табл. 27, составленной по каталогу 
вентиляторов Мосмаштреста.

Т а б л и ц а  27

Зависимость между объемом воздуха, подлежатего удалению, 
номером вентилятора и мовдностью электродвигателя при давлении 

30—40 мм рт. ст.
Вентнлятор .N'o 4 Вентилятор jVs 5 Вентилятор Л? 6 Вентнлятор № 8

j *Э J Л3

4 ,3 2 0 1 ,45 6 ,900 1,85 11,664 3 ,1 6 17,690 4 ,8 2
2 ,6 8 0 1,59 7 ,5 0 0 2 ,0 5 12,686 3 ,57 19,170 5 ,4 0
5 ,0 4 0 1,73 8 ,065 2 ,2 0 13,508 3,97 20 ,646 6 ,0 5
5 ,4 0 0 1 ,90 8,640 2 ,4 0 14,480 4 ,4 5 22 ,120 6 ,8 0
5 ,760 2 ,1 2 9 ,2 0 5 2 ,6 7 15,452 4 ,95 23,590 7 ,5 5
6 ,1 2 0 2 ,4 0 9,800 3 ,0 2 16,424 5 ,47 25 ,070 8 ,5 2
6 ,4 8 0 2 ,7 0 10,370 3 ,4 0 17,396 6 ,0 8 26 ,540 9 ,2 6
6 ,800 3 ,0 0 10,950 3 ,9 0 18,368 6 ,0 5 28 ,015 10,20
7 ,2 0 0 3 ,3 0 11,520 4 ,5 0 19,340 7 ,3 8 29,490 11,20

Ч тобн  предохранить от разрушения шкафьг, воздуховоди и 
вентиляционние устройства, следует внутренние части покрнвать  
кислотоупорньш составом. Д л я  этой цели может бнть рекомен-
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дован бакелит. Последний растворим в шелочах и поэтому не 
должен применяться там, где преобладаюшая масса виделений 
имеет шелочной характер. И з других составов может бнть реко- 
мендован асбозурит, т. е. смесь асбестиста и каустического магне- 
зита в растворе хлористого магния (поровну). Металлические 
части ш каф а следует покрнвать такж е кислотоупорньш составом.

Лаборатория при всяком консервном заводе долж на бнть 
обеспечена оборудованием как обшего типа для всех химико- 
аналитических лабораторий, так  и специального типа для работ 
по контролю консервного производства.

ОСНОВНОЕ ОБОРУДОВАНИЕ ЗАВОДСКОИ ЛАБОРАТОРИИ  

Для химико-аналитических работ

1 Аппарат Бомбаго для определе- 
ння герметичмости консервнмх 
банок

2. Аппарат Эриксена для испитания 
жести

3. Аппарат Сокслета для определе- 
нмя жира

4. Аппарат Орса-Фишера для ана- 
лиза газов

5. Аппаратм Киппа
6 . Арифмометр
7. Аспнратор
8 . Аппарат Бренкена для определе- 

иия темпепатурм вспншки нефтя- 
ишх продуктов

9. Бани водяние с постоянпшм 
уровпем, обьжновенмью н с элек- 
трическим нагревом

10. Бани песочнне, обикновсшше и 
с электрическим нагревом

11. Бани маслянше
12. Барометр стенной
13. Becw аналнтические с разнове- 

самн
14. Весн технохимическне с разповс- 

сами
15. Весн Беранже с разновесамн
16. Весн технические аптоматмческие
17. Becbi Мора-Вестфаля
18. Becbi торзмоннше
19. Воронки для горячего фнльтро- 

вания
20. Вакуум-сушильннй шкаф
21. Водоструйние иасосн
22. Впскознметрн
23. Газовне горелки
24. Газометр
25. Доски для сушки посуди
26. Зажнми Мора, Гофмана н др.
27. Компаратор Вальполя
28. Колориметр Дюбоска

29. Колорпметр-нефелометр с фото- 
элементами

30. Колориметр сЬотоэлектрический
31. Мельница лабораторного типа
32. Мех пожной
33. Мясорубка
34. Мешалка механическая
35. Микрометр
36. Ножи для резки трубок
37. Очки предохранительние
38. Плитм электрические для нагрева
39. Печи муфельнме электрические
40. Печи тпгельнме электрические
41. Прибор Михаэлиса для определе- 

|шя pH
42. Потенциометр
43. Полярограф
44. Паяльньш стол для стеклодув- 

iibix работ
45. Перегоннмй куб с холодильником
46. Пробкомялка
47. Парообразователь
48. Пресс лабораторньш
49. Прибор для встряхивапия
50. Пннцетм
51. Рефрактометр (нормальпая мо- 

дель)
52. Рефрактометр полевой
53. Рефрактометр универсальннй
54. Сверла для пробок
55. Счетние лннейкн
56. Ступки
57. Секундомер
58. Треножники
59. Флуорометр
60. Центрпфуга медиципская элек- 

трическая
61. Цеитрифуга молочная электрнче- 

окая
62. Часн стеннне
63. Часьг песочнше
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64. Шкафм сушильнь!е воздушнме, 
электрические с терморегулято- 
ром и упровденного типа

65. Шкаф сушильньш с двойнмми 
стенками

6 6 . Штативьг железнне с полньгм на- 
бором колец и зажимов

G7. Штативш деревяннме для проби- 
рок

6 8 . Штативн деревяннме для пипеток

69. Штангенциркули

70. Шипцм разньге

Для технологических работ

1. Автоклав
2. Варочнмй двутельннй котел не- 

большой емкости
3. Вакуум-аппарат лабораторного ти-

па с вакуум-насосом
4. Вакуум-насос
5. Волчок

6 . Дробнлка
7. Мельницм лабораторного типа
8 . Машина для протирання проб
9. Пресс пебольшой винодельческого 

типа
10. Инструмептарий

Для микробиологических исследеваний

1. Автоклав лабораторного типа, 
рассчитаннмй на давление до
3 атм, с предохранительньш кла- 
паном н манометром

2. Бани водяньш электрические
3. Весм технохимические с разно- 

весами
4. Весн Беранже с набором гирь
5. Воронки меднме для горячего 

фильтрования с электрическим 
нагревом

6 . Доски для сушки посудн
7. Камера счетная
8 . Кастрюли для варкп питательннх 

сред
9. Корзинки лученне проволочние 

для стерилизации
10. Колокола для микроскопов

1 1 . Кипятильпикн Коха
12. Лупм на ножках
13. Микроскоп с подвижнмм столи- 

ком м иммерсионнон системон
14. Микрометр окулярннй
15. Мнкрометр объективньш
16. Мясорубка
17. Пенгл металлический для стери- 

лмзацип пипеток
18. Проволока платиновая
19. Пинцетм
20. Термостати электрические с авто- 

матическими терморегуляторами
21. Центрифуга ручная на 4 про- 

бирки
22. Штатнви деревяннне для проби- 

рок
23. Шкаф сушнльнмй электрический.



ГЛАВА  СЕ М Н А Д Ц А Т А Я

О РГ А Н И ЗА Ц И Я  ХИМИҚО-ТЕХН ИЧ ЕСКОГО К О Н ТРО Л Я  
П РО И ЗВ О Д С Т В А

ПРОИЗВОДСТВО TOMATHblX ПРОДУКТОВ

Приемка сьфья. Наиболее прнгодние для переработки сорта 
томатов долж нн обладать многими важ ннми агробиологическпми 
и химико-технологическими свойствами, в частности возможно 
большей сахаристостью и мальш содержанием семян и кожицн. 
Соответственно этому совхозам и колхозам, снабжакмцим завод 
сьфьем, дается зак аз  на поссв определенннх сортов.

При подведении результатов технологического нспитания сор- 
тов необходимо, помимо содержания сухих вевдеств и других 
ценнмх химических показателей, учитивать потери сухих ветеств  
в отходах.

Д аскалов  с сотрудниками [70, стр. 189] рекомендует обяза- 
тельно определять нспользуемие сухие вешества, которне должнм 
служить основой при оценке сортов томатов либо соответственно 
другого вида сьфья.

Контроль на поле должен обеспечить сбор вполне зрелььх, 
здоровьгх и чистнх томатов. Собраннме томатм необходимо укла- 
д н вать  по сортам в стандартнне реш етчатне яшики емкостью
16 кг и немедленно по окончании сбора отправлять на завод.

Необходимо тшательно следить за тем, чтобм тара  и условия 
транспортирования не ухудшали качества собранного сьфья. Тару 
и автомашинц надо систематически дезинфицировать и содержать 
в чистоте. При погрузке яшики с томатами следует размевдать 
аккуратно, чтобьг они не давили своей тяжестью на томатн, на- 
ходявдиеся в других явдиках. У кладнвать  том атн  в явдики лучше 
всего рядами, а не насьшью; укладка прямнми рядами снижает 
потери и механические повреждения при транспортировке.

Во время сбора целесообразно определять среднее количество 
сухих вешеств сьфья полевьш рефрактометром!

На заводе сьфье проверяет специальннй приемвдик, которьш 
устанавливает его сорт. Если партия однородна по качеству и 
между приемшиком и поставтиком  ие возникает разногласия 
по поводу оценки, то заключение делается по внешнему виду; 
в противном случае сортность устанавливается техническим ана- 
лизом средней пробн.
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Количество яшиков у, которое должно бьгть отобрано от пар- 
тии для составления средней пробьг, определяют по формуле:

у  =  0 , 3  / Т

где х — обшее количество мест в партии (табл. 28).

Т а б л и ц a 28
Зависимость между числом мест в партии и числом 

необходимьтх яшиков

Значенпе х
Число Я1ДЧ- 

ков (согласио 
формуле)

Значение х
Чнсло Я1ЦН- 

кон (согласно 
формуле)

10 1 2 8 1 — 4 00 6
11— 44 2 4 0 1 — 5 4 0 7
4 5 — 100 3 5 4 1 — 5 76 8

1 0 1 — 175 4 5 7 7 — 9 0 0 9
1 76— 2 8 0 5 901  —  1105 10

Отбор яшиков производят через равное количество мест. Затем  
определяют вес нетто отобранной проби, сортируют ее и вмчис- 
ляю т процентное содержание томатов: а) кондиционннх, б) гнн- 
лнх , в) недозрелнх, г) плесневелнх, д) битмх, мятььх, е) с прочими 
повреждениями.

Полученние даннме заносят в накладную-квитанцию прн прн- 
емке сьфья.

Необходимо отметить, что применение математически-статисти- 
ческого метода при отборе проб консервной продукции обеспечи- 
вает наиболее объективную и правильную оценку качества. 
В Чехословакии, например [70, стр. 26], для того, чтобм вняснить, 
отвечает ли партия установленньш требованиям, из нее отбирают 
слсдуювдее количество образцов:

, ,  Ч н с л о
Ч и с л о  м с с т  y ;i;iK O D K ii г .б р а з ц о в

До 25 . . . 9
От 26 до 50 . 12
От 51 до 100 13
CDbime 100 . -15

Характеризуя томатное смрье, укаже.м, что томатьг долж нн 
бнть свежими, пезагрязненннми, цельнмми и однородннми по 
степени зрелости. П лодн не долж ии иметь мехамнческих повреж- 
дений, а такж е не долж нн  бьиь пораженн болезнями и сельско- 
хозяйственнььми вредителями. При производстве пюре и пастн 
допускаются слегка вялне  плодн до 5% от обвдего количества, 
с зарубцевавшимися трешинами до 10%; сухие в етества ,  не ниже 
3,5%; совершенно не допускаются в производство плодн, загряз- 
неннне землей, мятне, битне, с трети н ам и , с гнилью, плесенью, 
ожогами и поврежденнне вредителями.
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Хранение томатов. Предельньш срок хранения томатов на 
заводе до начала их переработки в концентрированнне продуктьг 
не должен превмшать 36 ч, а в цельносконсервированнме и заку- 
сочнме— 24 ч.

Соблюдение сроков хранения сьфья чрезвнчайно важно для 
получения вмсококачественного готового продукта. Если хранение 
сьфья задерж ивается на более длительное время, то неизбежньг 
потери и ухудшение его качества вследствие разложения пита- 
тельних составньгх частен томата, главннм образом сахаров и 
витаминов; при этом значительно возрастает бактериальная за -  
грязненпость.

Чтобн избежать больших потерь при нормальном сроке хра- 
нения, сьфье следует храмить в надлежаш их условиях — сьфьевая 
плошадка должна бмть расположема на теневой стороне под 
навесом из нетеплопроводного материала; разм ерн  п ло т ад ки  дол- 
ж н н  бьиь рассчитань1 на 36-часовой зап ас  соответственно произ- 
водительности завода; плошадка долж на бьиь цементирована и 
иметь в нескольких местах стоки для водн  в канализацию.

Томатьг следует храпить в стандартннх яшиках, установлен- 
nbix в штабеля. Во избежание вредного депствия процесса внутри- 
молекулярного дшхаиия при хранении в яшиках необходимо 
обеспечить достаточньш доступ воздуха и возможно более низкую 
температуру. Чтобн томатьг сильно не уснхали, влажность воз- 
духа должна составлять 75—80%. Д л я  измерения влажности п 
температурн на плошадке должнм бьиь психрометр и термометр. 
При соблюдении всех этих условий предельнне потери при хра- 
нении составляют в среднем 2%. Чтобьг проверить периодически 
величипу потерь, часть прибнвшей партии (около 1%) внделяю т 
и взвешивают. Перед переработкой этой партии виделенную часть 
снова взвешивают и по разности в весе внчисляют процент 
потерь.

Паспортизацию всех прибнваювдих партий производят на 
сьфьевой плошадке. Я т и к и  каждой отдельной партии томатов 
укладнваю т особо и прикрепляют я р л н к  с указанием номера 
партии, фамилии приемшика, веса партии, числа яшиков, места. 
откуда прибнла партия, времени поступления на сьфьевую пло- 
шадку (месяц, число, час), времени снятия плодов с поля и сорта 
сьфья, согласно накладной квитанции о приеме сирья.

По этим даннмм и показателям качества сьфья можио сле- 
дить за очередностью поступления сьфья на переработку.

З а  процессом хранения следит сменньш химик. Р аз  в смену 
старший микробиолог отбирает пробу для анализа на бактериаль- 
ную обсемененность. Все даннне заносятся в журнал  поступле- 
ния и расходования сьфья.

Сортировка и мойка томатов. Томатм, поступаювдие в пере- 
работку, моют, отбраковнваю т на инспекционном конвейере и 
снова промьтвают.
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Чистое смрье легче сортировать и легче обнаружить в нем 
дефектн. Вода для мойки долж на удовлетворять нормам питье- 
вой водм. Качество водм проверяет заводская лаборатория.

В процессе мойки теряется некоторая часть сухих вешеств 
вследствие вьиделачивания их водой. При кондиционном сьфье 
этот процент, потерь является минимальньш (до 1%) ,  при увели- 
чении же количества битнх и мятнх томатов он значительно 
возрастает. Потери можно установить путем определения сухих 
вешеств (в %) по рефрактометру в о тходяти х  моечнмх водах 
и измерения по водомеру количества израсходованной за день 
водн или определения среднего колнчества моечннх вод, отходя- 
1дих в час.

П робн  моечнььх вод (3 л) для таких анализов отбирают через 
каждме 2 ч; в зависимости от местннх условий работн  непосред- 
ственно из-под мойки или из обвдей трубм, уносяшей моечнне
ВО Д Ь1.

По моечкой машине каждого типа расход водн следует опре- 
делять три р аза  в сезон.

Зная  обшее количество сьфья, подвергшееся мойке, нетрудно 
подсчитать процент потерь сухих вевдеств на этом процессе. Ка- 
чество мойки определяют органолептически.

При мойке томатам могут бьггь нанесенм механические по- 
вреждения, которне такж е обусловливают потери сухих вешеств.

Целесообразно направлять в лабораторию среднюю пробу 
томатов для апализа на содержание песка и обсемененность до 
и после мойки. Исследования показнвают, что при мойке с по- 
верхности плодов может бнть удалено 90% микроорганизмов и 
более.

На инспекцпонном конвейере отбирают битне, гнилне, недо- 
зрелне  томатм, вьфезают из них зеленне части и удаляют 
посторонние примеги Учетчик взвешивает и отмечает в ж урнале 
количество отходов. Периоднчески целесообразно в средней пробе 
этих отходов определять рефрактометром количество сухих ве- 
адеств.

Дробление и шпарка томатов. При контроле дробления, так  же 
и i i а  осталькнх участках контроля, проверяют санитарное состоя- 
ние машиньг.

Дробленая масса должна мемедленно поступать на шпарку; 
технологический процесс должен происходнть непрерьшно, без 
задержек. Простои, дляшиеся больше 30 мин, фиксируют в кон- 
трольном журнале, где отмечают и вмзвавшие их причинн. 
Полученннй продукт подвергают пцательному исследованиго; 
в случае порчи его забраковьшают.

Периодически проверяют в аппарате температуру массм после 
шпарки, она долж на составлять 903 С.

Протирание и финиширозание томатной массм. После шпарки 
массу немедленно протирают. Качество работн  протирочнмх ма-
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шин определяется показателями количества отходов и экстрак- 
тивнььх вешеств в них.

Периодически, четьфе раза  в смену, отбирают пробу отходов 
в количестве 1 кг, хорошо перемешивают и от нее отбирают 100 г, 
которие переносят в химическнй стакан емкостью 600 мл. В ста- 
кан добавляют горячую дпстиллированную воду, чтобн она 
с избнтком покрьма пробу; содержимое кипятят 15 мин , беспре- 
рмвно помешивая стеклянной палочкой; после этого смесь фнльт- 
руют через марлю, осадок промьшают горячей дистнлл:;рованной 
водой, а фильтрат доводят в мерной колбе после охлаждения до 
200—250 мл. Затем фильтрат взбалтьшают, определяют рефрак- 
тометром процент сухих вешеств и рассчитнвают количе- 
ство экстрактивнмх вешесгв, оставшихся в огходах прн про- 
тирке.

При нормальной работе протирочной машинь1 экстрактивнне 
вешества в отходах не д о лж н н  превьчпать 0,1%. З н ая  количество 
отходов за смену, находят потери сухих вешеств. Обшее количе- 
ство отходов прн протирании (семян и кожурн) зависит, кроме 
качества работн машинн, eme и от сорта томатов; оно колеблется 
от 4 до 7%. Обвдее количество сухих вешеств в протертой массе 
определяют рефрактометром и учитнвают обвдий вес массм. Все 
наблюдения заносятся в лабораторньш и частично в цеховой жур- 
налн.

О тходн при финишнровании контролируются точно так  же, как 
и отходн при протирке, только в этом случае пробн отбираются 
раз в смену, так как количество отходов при финишировании, 
как правило, очень невелико.

Контроль за уменьшением меди в продукции описан в главе 
десятой.

Уваривание томатной массм. Протертую массу, подогретую 
до 90—95° С, уваривают до концентрации 15—20% (томат-пюре) 
или до 30—40% (томат-паста) сухих ветеств . Содержание сухих 
вешеств в томатной массе, поступаювдей на уваривание, опре- 
деляют рефрактометром. Когда уваривание ведут до содержания 
15% сухих вевдеств, пробу отбирают в количестве 300 г непосред- 
ственно во время загрузки массн  в бадьи. Если ж е уваривание 
проводится в вакуум-аппаратах, то пробу отбирают в количе- 
стве 30 г из резервуара, откуда зэсаснвается  масса; при этом 
перед взятием пробм содержимое резервуара хорошо размеши- 
вают.

Объем водн W, подлежаший вьтариванию , можно рассчитать, 
зная объем V загруженной томатной массн, процент сухих ве- 
вдеств как в загруженной массе х, так и в готовом продукте у  
определяют по следуювдей формуле:
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По этим данним можно при работе с разовой загрузкой н 
разовьш  доливом рассчитать объем готового продукта

а при варке с непрерьшньш доливом можно определить, какому 
количеству загруженной массьг соответствует полученньш объем 
готового продукта Vu no формуле:

Весь процесс варки должен проходить под контролем. Сани- 
тарно-гигиеническое состояние аппаратурм, тшательность очистки 
змеевиков от нагара, давление подаваемого в змеевики варочннх 
чанов или вакуум-аппаратов пара, величина вакуума, время 
варки — все это контролирует сменннй химик и отмечает в цехо- 
вом журнале. К концу варки лаборант цеха отбирает пробу, 
размешивает ее, наливает в закрнтьж  цилиндр небольшое коли- 
чество (25— 50 мл),  охлаж дает  и рефрактометрирует. При вьь 
грузке готовой массн из вакуум-аппарата отбирают пробу в коли- 
честве 1 кг и поступают далее, как  указано вьше.

Перспективньш является применение специальннх рефракто- 
метров (см. главу 3) для автоматического контроля содержания 
сухих вешеств при уваривании на новмх линиях и одновременно 
его регулирования.

Так как при варке в медной аппаратуре неизбежен переход 
в томатную массу солей меди, необходимо периодически (2 раза 
в месяц) определять количественное их содержание в средней 
пробе за сутки.

Расфасовка в тару. Томат-пюре разливаюг, глаьньш ибразом, 
в десятилитровме бутнли. Томат-пасту расфасовнваю т в жестя- 
H b ie  и  стекляннне банки разнмх размеров. При расфасовке в бочки 
добавляю т поварекную соль в количестве 10% от веса готового 
продукта, которую учитнвают при расчете веса нетто.

Пригодная тара поступает на мойку. Контролируя качество 
мойки, периодически проверяют количество микроорганизмов в 
таре, наличие осколков стекла, количество активного хлора в воде 
при хлорировании.

При наполнении как жестяной, так и стеклянной и бочковой 
т а р н  контролируют степень наполнения, температуру разливаемой 
массн, вес томат-пастн в банке, непрерьтность работм и отсут- 
ствие задержки в передаче наполненной тар н  на закатку  или 
укупорку. Первне три определения производятся внборочно смен- 
ньш лаборантом.

Температура томат-пюре, направляемого для розлива, долж на 
бнть  не ниже 97° С, томат-пастн, разливаемой в ж естянне и

V = V x ^ .X



Производ ство т о м а т н м х прод уктов 379

стекляннне банки, не ниже 65° С (желательно вмше), а идушей 
на розлив в бочки, не ниже 85° С.

Закатка. Крншки, подаваемме к закатке, контролируют вмбо- 
рочньш порядком, причем долж но бьиь проверено:

1) равномерное распределение пастм по углублению крьшжи 
и отсутствие на ней каких-либо пузьфьков;

2) отсутствие разрьшов в пленке;
3) отсутствие пастьг на вшступе и краях крцшки;
4) удовлетворительная сухость пленки, проявляюшаяся в том,. 

что паста не прилипает к палочке, которой надавливаю т на 
пленки;

5) эластичность плеики (при помоши острого инструмента 
паста должна сниматься полностью и не крошиться).

Закатаннм е банки осматривают и определяют наличие и ха- 
рактер брака. Рекомендуется через каж д н е  2 ч работн закаточной 
машинм закатн вать  пустую банку и проверять ее герметичность. 
При этом в случае обнаружения брака устанавливают, по вине 
какого цеха он произошел, и принимают мерн к устранению.

Стерилизация. После закатки банки без дефектов немедленно 
стерилизуют, при этом необходимо обеспечить контроль режима 
работм каждого стерилизационного аппарата и сгрогую паспор- 
тизациго внгружаемьгх продуктов. Қомтроль режима стерилизации 
заключается в проверке работн  контрольно-измерительнмх прибо- 
ров (манометров, термометров мли терм ограф ов), правильности 
зарядки автоматических сам опиш утих  приборов и в периодиче- 
ской проверке правильности вьшолнения формулм стерилизации 
(время подъема пара, собственно стерилизации и спуска пара) .

После стерилизации все банки осматривают, отбраковнваю т 
и отправляют на склад фабрикатов.

В производстве томатньгх и всех других видов консервов 
долж нн  бнгь  созданьг условия, исключаюшие возможность попа- 
дания в консервн посторонннх предметов. Қонтроль вьшолнения 
специальной инструкции, содержашей мероприятия, предотвра- 
т а ю т и е  такое попадание, является исключительно важньш.

Склад фабрикатов. При поступлении продукции на склад к каж- 
^oii партии прикрепляют ярлмк, иа котором отмечают ассортимент 
и сорт, дату и смену внработки, момер варқи и номер автоклава. 
На складе фабрикатов проверяют правильность и тшательиость 
браковки, качество этикетировки, соответствие этикеток содержи- 
мому банки и, наконец, качество упаковки готовнх продуктов. 
Қроме того, сменнмй химик проверяет температуру и влажность 
воздуха по термометру и психрометру, которне находятся на 
складе.

Абсолютную влажность воздуха (содержание влаги в граммах 
на 1 м3) определяют психрометром Августа и более совершенньгм 
психрометром Ассмана У психрометра Августа (рис. 60) на 
металлической подставке укреплено два одинаковьгх терм ометрак
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при этом шарик с ртутью одного из них (обнчно правого) обернут 
батисгом или другой тонкой материей и опушен в стаканчпк 
с дистиллированной водой, поставленной на 2—3 см ниже шарика 
термометра. Термометр, обернутьш материей, всегда показмвает 
более низкую температуру, гак как вода на материи испаряется 
и ртуть при этом охлаждается. При каждом определении влаж- 

ности записнваю т температуру обоих термомет- 
ров; чем суше воздух, те.м больше разница тем- 
ператур.

У психро.метра Ассмана шарики обоих тер- 
мометров помешенм в металлические трубки, че- 
рез которне равномерно просасьтается при по- 
моши небольшого вентилятора исследуемьш воз- 
дух. Зам ер температур лроизводится через 
4 мин после пуска вентилятора. Влажньш термо- 
метр и в этом приборе обернут батистом; перед 
каж днм  наблюдением его умеренно смачивают 
дистиллированной водой из особой пипетки.

Установив разность температур, легко по спе- 
циальнмм формулам внчислить абсолютную 
влажность, а затем, зная наибольшую влаж- 
ность воздуха при данной температуре, рассчи- 
тать относительную влажность, то есть B b i p a -  
женное в процентах отношение абсолютной 
влажности к наибольшей при данной темпера- 
туре. В производственннх условиях, однако, этих 
расчетов 'не шроизводят, а пользуются специаль- 
ньши таблицами относительной влажности, свя- 
змваювдими этот показатель с разностью отсче- 
тов терамометров.

Кроме указанньгх психрометров-гигрометров, 
имеются болес сложнне, запигнваю ш ие опреде- 
ляемую влажность непосредственно на диа- 
грам.ме. К таким самопишувдим контрольннм 
приборам относится гигрометр Соссюра, изго- 
товляемьш в серийном порядке, и гигрограф Ри- 
шара.

Анализ готовмх продуктов. Завод  отправляет 
готовую продукцию только после того, как заводская лаборатория 
даст заключение о соответствии данной партии стандартньш тре- 
бованиям и на нее будет составлен сертификат.

В томат-пюре, кроме обмчнмх технических показателей (см. 
главу пятнадцатую ), определяют количество сухих вешеств, кис- 
лотность, песок, соль (для продуктов в бочках) и тяж елне 
металлм.

Д ля более полной характеристики продукта можно рекомен- 
довать периодическое определение количества сахаров, витамина С
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ii цвета объектипньш методом. Потемнение томатнмх и некоторнх 
других консервов, как показали наши исследования, связано 
с образованием меланоидинов, продуктов реакции сахаров и ами- 
нокислот, причем эти реакции проходят в жидкой ф азе и по мере 
повьшения концентрацин сухих в етеств  сқорость меланоидиновмх 
реакций в процессе хранения готовой продукции повншается.

Аналогичная закопомерность связьтает  с концентрацией сухих 
вешеств содержание в томатопродуктах аскорбиновой кислотн. 
В томат-пасте стопкость ее при храпении намного ниже, чем 
в томатном соке [96, 1956, т. 7],

О п р е д е л е н и е  ц в е т а  т о м а т н о г о  п ю р е  и т о м а т -  
н о й  п а с т ь 1. Навеску нспьиуемого образца от 3 до 20 г (в зави- 
симости от содержапня сухих вешеств) доводят прибавлением 
соответствуюшего количества водн и спирта до концентрацин 
сухих вешеств точно 2,5%. Водо-спиртовую смесь готовят из рас- 
чета соотношения спирта и водьг 1 : 1 с учетом влаги, содержа- 
т е й с я  во взятой навеске.

Необходимне для добавления к навеске количества спирта 
и водн ,v2 рассчитьшают по формулам:

n i n e  л  р ( 4 М — 200)х | =  0,195рА мл\ х , =  —------------ - мл\
r  z 200

где: Р  —  навеска продукта в г ;
A  — содержание сухих в етеств  в %.

При исследовании томатного пюре или томат-пастн берут на- 
веску в 5 или 3 г\ при таких навесках количество добавляемого 
спирта рассчитнвают по соответствуюшим формулам:

х : =  0.975Л мл ,  или Xj =  0,585А мл,  

а количество добавляемой водн по формулам:

JCj =  l ,0 2 5 4  — Ъ мл ,  или л:2 =  0,615Л — 3 м л .

Навеску, залитую водо-спиртовой смесью, настаивают в тече- 
ние 30 мин при частом взбалтьтании  или оставляю т на ночь 
в закрнтой пробкой колбочке. Затем раствор отфильтровнваю т 
через складчатьш фильтр. Полученную прозрачную внтяж ку  на- 
ливают в предварительно калиброваннне по диаметру пробирки 
из бесцветного стекла и колориметрируют в обнчном компараторе 
(окрашенном в черньш цвет снаружи и изнутри), сравнивая ин- 
тенсивность окраски вьияж ки  с йодной шкалой. Последнюю гото- 
вят из исходного раствора йода в йодистом калии в пределах 
концентрации, которне близки по окраске к сравниваемьш вн- 
тяжкам. Описанная методика дает возможность определить 
окраску водо-спиртовой вьияж ки  с  точностью до 0,005 мг  йода 
в 1 мл раствора и характеризовать цвет томатопродуктов в этих 
условннх единицах.
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Исходньш раствором для приготовления шкалм служит рас- 
твор чистого возогнанного йода из расчета 10 г  на 1 л раствора.

Д л я  получения шкалм в калиброваннне пробирки вносят 
определенное количество исходного или промежуточного раствора 
йода и доводят объем водой до 10 мл. Ш кала пригодна для ис- 
пользования в течение одного рабочего дня.

Рекомендуют [77] следуюшие показатели качества томат-пюре 
и пасть1 в зависимости от их цвета:

д л я  B b i c m e r o  с о р т а  — не более 0,175 мг  йода на 1 мл  
раствора;

д л я  п е р в о г о  с о р т а  — 0,176—0,500 мг  йода на 1 мл  рас- 
твора;

д л я  н е с т а н д а р т н о й  п р о д у к ц и и  — от 0,501 мг  и вн ш е  
йода на 1 мл  раствора.

В лаборатории контроля производства ОТИПХП интенсив- 
ность окрасқи отжатого и отфильтрованного сока томатов либо 
фильтрата томат-пастн после ее разбавления до 6% содержания 
сухих вевдеств определяется по оптической плотности (т. е. вели- 
чине коэффициента светопропускания сока). Последняя опреде- 
ляется, например, на электрофотомикроколориметре ФЕҚ-Н-54 
(см. стр. 73). при цветофильтре №  1 и длине волнн 360 ммк 
(кювета №  4).

Определение оптической плотности в томатном сьфье, пульпе, 
полуф абрикатах и готовой продукции (после изготовления и в про- 
цессе хранения), проведенное в заводских условиях, подтвердило. 
что этот показатель может бмть хороши.м критерием качествен- 
Hbix мзмененин снрья и томатопродуктов (Бонева и Цвилинг).  
Чем интенсивнее окрашен раствор, тем ниже его коэффициент 
светопропускания, тем больше величина оптической плотности 
анализируемого продукта. Оптический показатель, вмраженньш 
в единицах шкалм барабана фотоколориметра, для технически 
^релшх томатив различннх сортов колеблется в пределах 1 — 1,2 
единиц, а для томат-пастн — 2,5—3 единиц.

При более внсоком показателе качество пастш всегда ниже 
вследствие использования некондиционного сьфья или неправиль- 
ного хода техпологического процесса. Хранение готовой продукции 
при повмшенншх температурах склада такж е ухудшает его каче- 
ство н повнш ает величину показателя опткческом плотности.

По нашим данннм некоторнй интерес представляет так ж е  уста- 
новление качества томатопродуктов по их флуоресценции при 
использовании усовершенствованной аппаратурн.

Относительно проверки количества олова в консервах сани- 
тарной инструкцией предусматривается необходимость такого 
исследования только в овошннх консервах, а такж е  в кон- 
сервах с кислой заливкой, причем проба для исследования берется 
по каждому ассортименту два раза  в месяц, не ранее как  через 
8 дней после внработци консервов и перед отправкой с завода,
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в случае хранения консервов свьш е 6 месяцев. При обнаружении 
олова в количествах, превмшаювдих установленнне нормн, про- 
изводятся дополнительнме исследования в удвоенном количестве 
образцов консервов.

Последние процессм — закатка, стерилизация и хр ан ен и е— 
являются обшими для всех видов консервпого ассортимента и 
ччастки контроля совершенно одимаковь1 для каждого вида вьь 
пускаемнх консервов. Поэтому изложеннне требования являются 
обшими для остального ассортимента консервов.

Обшей для всех видов продукции является такж е методика 
составления химико-технического отчета.

Химико-технический отчет

Имея в распоряжении приведеннме виш е даннме цехового 
контроля и учета, заведуюший лабораторией может составить 
химико-технический отчет, в котором долж нм отразиться как 
количественнме, так и качественнме показатели вьфаботки за 
определенньгй период.

На основании данннх химико-технического отчета можно про- 
апализировать имеюшиеся недостатки производства, найти при- 
чинн, внзнваю ш ие их, и устранить их. В томатном производстве 
необходимо учитнвать даннне по анализу сьфья, а такж е мойке, 
протирке, то есть всех тех процессов, где могут бмть потери 
сухих вешеств. При повьлшенном содержании тяжельгх металлов 
необходимо следить за состоянием апп аратури  н режимом ее 
работн.

Д л я  составления химико-технического отчета сушествует опре- 
деленная форма. Ниже приводим порядок заполнения основннх 
граф ее.

Обшепроизводственнме показатели. В графе «Число суток ра- 
ботн» указнвается число суток фактической работм цеха с мо- 
мента пуска в эксплуатацию. При работе цеха даж е  1— 2 ч в сутки 
последние засчитьшаются в число рабочих суток.

В графе «Число смеи, включая остановки» проставляется 
фактическое количество смен работн  цеха за отчетннй период. 
Под остановками подразумевается всякий перернв в работе, 
дляшийся менее 7 ч и уменьшаюший производительность цеха.

Ч тобн  определить количество остановок-часов, нужно разде- 
лить число человеко-часов простоя на число человек, работаюших 
в цехе.

Количество учетннх банок в переводе на продукт с условньш 
содержанием сухих вешеств, в данном случае на 12%-ное пюре, 
подсчитьтается по формуле:

Крх =  — — ,
0 ,4  Pl
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где: х — количество вьфаботаннмх учетннх банок в тмсячах;
К — колнчество вьфаботанного продукта в кг;
р — фактическое содержание сухих вешеств в готовсш про- 

дукте в %;
0,4 — вес учетной банки в кг\

Pi  —  условное содержание сухих ветеств  в продукте в %; 
для томат-пастн и пюре p t =  12%.

Средняя смепная производительность в учетннх бакках  опре- 
деляется путем деления всего количества учетннх банок про- 
дукта, вьфаботанного за отчетньш период, на число смен работм.

При определении производительности труда количество учет- 
Hbix банок делят на количество человеко-дней, причем учитьь 
ваются все рабочие, работавшие в цехе в этот период, включая 
убортиц , регулировтиков  и т. п.

Расход условного топлива на 1000 учетннх банок в килограм- 
мах определяется путем перевода всего сожженного топлива на 
условное (7000 кал)  и деления количества той части топлива, 
которая относится к данному цеху, на число тнсяч учетннх банок, 
внработанншх за тот же период.

Расход электроэнергии в киловатт-часах на 1000 учетнмх ба- 
нок подсчитьшается делением количества киловатт-часов, израс- 
ходованних данньш  цехом, на число тнсяч учетньтх банок.

Показатели по сьфью. В графе «Принято сьфья» отмечается 
количество килограммов сьфья, принятого на сьфьевую пло- 
шадку.

В графе «Переработанного сьфья» указнвается количество 
килограммов сьфья, направленное в цех на переработку.

В графе «Процент некондиционного снрья из принятого сьфья» 
проставляется количество сьфья, забракованного из-за порчи при 
хранении на сьфьевой плошадке или при приемке.

Показатели технологического процесса. Продолжительность 
варки указнвается  как среднеарифметическое, полученное на 
основании данньгх цехового журнала за отчетньш период. Так же 
определяется температура томат-пюре и томат-пастм при рас- 
фасовке.

Количество вьшаренной водн в кг с 1 м2 в час определяется по 
формуле:

где: A — количество протертой массм, поступаюшей на уварива- 
ние, в кг;

pi — содержание сухих веодеств в протертой массе в %;
Р2 — содержание сухих вевдеств в готовом продукте в %; 
ti — температура протертой массм, поступаюгдей на уварку.

тғ

в °С;
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t2 — температура кипения увариваемой массн  в °С ;
Т — продолжительность варки в мин\
Ғ — поверхность нагрева в м2.

Количество протертой за всю смену массн А определяется 
по количеству готового продукта В , поступаюшего на розлив, 
по формуле:

Р1
Испарительную способность следует определять один раз в 

смену, находя значения и р2, ti и t2 как среднеарифметическое 
за смену.

Среднее количество вьтаренной водн в килограммах с 1 м2 
в час определяется по отношению ко всему фактическому коли- 
честву вьфаботаннмх томатопродуктов. Такая величина будет 
назьшаться средневзвешенной.

Баланс сухих вешеств. Колнчество сухих веодеств находят, 
умножая среднее содержание сухих вешеств в томатном соке на 
все количество томатной массм в килограммах, поступившее 
в производство за отчетньш период.

Количество томатной массь1 определяют вмчитанием содер- 
жания семян и кожицн из всего количества томатов, поступивших 
в переработку. Полученное количество сухих веодеств принимается 
за 100% и записьшается в графе «В % к обшему количеству сухих 
ветеств».

Количество сухих в етеств  в готовом продукте определяют пу- 
тем умножения содержания сухих вешеств в килограммах в одной 
учетной банке на все внработанное количество учетнмх банок. 
Содержание сухих вешеств х в учетной банке равно

где р2 — содержание сухих вешеств в готовом продукте.
Д л я  томатов р2 принимается равннм  12%, следовательно, ко- 

личество сухих вевдеств будег составлять

х  =  0,4 —  =  0,048 кг.
100

Потери сухих вешеств х  в промнвннх водах по отношению 
к количеству сухих вевдеств в сьфье находят no процентному 
содержанию сухих вешеств в моечннх водах и количеству моеч- 
ннх вод в процентах к переработанному сьфью

.4 — ^ ---- Ю0___  100-100 mp
X — ,

A —  "
100

13 A. Т. Марх, P. B. Кржевова
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где; A ----- -----  — количество сухих вешеств в моечншх водах за
100-100

отчетньш период в кг;
A — количество переработанного сьфья без семян 

и кож ицн в кг\ 
m — содержание сухих вешеств в моечнмх водах 

в %;
р — количество моечннх вод к весу поступившего 

сьфья в %;
п — содержание сухих вешеств в томат-сьфье в %. 

Потери в отходах на инспекционной ленте в процентах к об- 
шему количеству сухих вешеств определяют по формуле:

где: A — количество отходов на инспекционной ленте в кг; 
m — содержание сухих ветеств  в соке в %; 
р — содержание семян и кожицн в отходах в %;
В — обшее количество сухих вешеств, введенное в производ- 

ство, в кг.
Количество сухих вешеств л:, учтенннх в отходах при протирке 

и финишировании в процентах к обвдему количеству сухих вешеств, 
определяют по формуле:

m A - 100-100 \00mA

где: — ----- количество сухих вешеств в отходах в кг\

A — количество отходов при протирке или финишировании 
в кг\

tn — содержание сухих вешеств в отходах в %;
В  — количество переработанного за отчетньш период сьфья 

в кг\
р  — содержание семян и кожицн в томатах в %; 
п — содержание сухих ветеств  в томатном соке в %. 

Количество продуктов, отпушенннх другим цехам, вьф аж ается  
в учетнмх банках, а процент сухих вешеств в них х по отноше- 
нию ко всему количеству сухих ветеств  составит
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где: N — количество учетннх банок, отпушенннх другим цехам;
В — обшее количество сухих вешеств, введенннх в произ- 

водство, в %;
0,048 — количество сухих веадеств в учетной банке томато- 

продуктов в кг.
Брак, возврат и нестандартная продукция. Б рак  и возврат 

учитьшаются в учетнмх банках по видам тарн.
Качество готовой продукции. В отчет заносится среднеарифме- 

тическая величина данних анализов за отчетньш период по 
лабораторному журналу.

Средняя оценка по 100-балльной системе производится на 
основании актов дегустации и внчисляется как среднее по отно- 
шению ко всей вьфаботке томата, учтенной в этих актах.

Содержание тяж елн х  металлов в миллиграммах на 1 кг про- 
дукта у казьтается  как среднеарифметическое, внведенное от- 
дельно только для продуктов стандартнмх по содержанию ме- 
таллов. Анализьг партий нестандартннх по количеству тяж ел н х  
металлов зап и сьтаю т  отдельно с указанием величинн каждой 
партии.

ПРОИЗВОДСТВО ТОМАТНОГО И ФРУКТОВО-ЯГОДНМХ с о к о в  

Производство томатного сока

Д ля производства томатного сока особенно важно получить 
свежее, внсококачественное, отборное сьфье. Сорта, наиболее 
пригоднне для вшработкн сока, долж нм обладать сочной мякотью, 
хорошим сочетанием в содержании сахаров и кислот, витаминов, 
тонкой кожицей и минимальньш количеством клетчатки.

Длительность вьгдержки сьфья от съема его до переработки 
не должна превьгшать 18 ч.

Мойка, сортировка и инспекция сьфья. Сортировка томатов 
должна производиться на поле, однако на заводе после мойки 
повторно проводят сортировку и инспекцию. Плодьг, и д у т и е  на 
вьфаботку сока, долж нм бьиь здоровне, зрелне, без ожогов и 
пятен, равномерной ярко-Kpacnoii окраски.

Плодьг, непригодние для производства сока, но удовлетворяю- 
шие кондициям на томатн  для изготовления пюре, пастн и др., 
отсортировьтаются и немедленно перерабатнваю тся, так  как про- 
изводство томатного сока сочетают с вьфаботкой других томато- 
продуктов (пюре, пастн, covca и т. п.).

При инспекции сьфья, отобранного для производства сока, 
с плодов тшательно удаляют плодоножки и листики, так как, 
попав в переработку, они придают соку горьковатнй, терпкий при- 
вкус. Инспекция долж на производиться при хорошем освешении. 
На ленте транспортера томатн  долж нн  леж ать  в один слой.

Качество мойки и инспекции контролирует сменньш химик. Он 
непосредственно наблюдает за процессом, периодически отбирает

13*
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пробм до и после мойки и апализирует их на обсемененность, на 
наличие песка, плодоножек и т. д.

Дробление, подогрев и извлечение сока. Эти операции осушест- 
вляются в агрегате из нержавеюшей стали. Процесс происходит 
непрермвно.

Во время работш агрегата контролируют виход сока (должно 
бьпь 60—70% ), количество отходов и соблюдают установленньш 
режим р а б о ш  — температуру, подогрев массьг, давление пара 
и т. д.

Прогрев, расфасовка и укупорка сока. Отжатьш сок поступает 
в сборньш бак, откуда насосом подается во вторую секцию вакуум- 
подогревателя, где нагревается до 85° С. Нагретьш сок поступает 
в наполнители и разливается в стеклотару (бутнлки, банки, 3-лит- 
ровне бутнли),  а такж е  в жестянме банки емкостью 3 л (кон- 
троль подготовки тарм  и ее качества изложен внш е).

Из сборного бака периодически отбирают пробу отжатого сока 
для микробиологического контроля. Необходимо следить, чтобьг 
температура разлитого в тару сока бьма при укупорке не ниже 
80° С. Это достигается немедленнон укупоркой расфасованного 
горячего сока.

Во избежание аэрации сока необходимо хорошо наполнять 
тару (банки и бутнлки долж нн  бьиь заполненн на 1 см ниже 
венчика горла). Переполнение стеклотарн допускать нельзя.

Соблюдение этих правил контролирует сменньш лаборант 
цеха.

Перед розливом и укупоркой такж е отбирают пробу сока для 
исследования на обсемененность микроорганизмами; микробиоло- 
гическому контролю подвергаются вмборочно экземплярь1 тарм, 
в которую производится расфасовка.

Қонтроль остальннх операций (стерилизации, этикетировки, 
упаковки) опнсан в пронзводстве томат-пюре и томат-пастм. 
Готовьш сок перед отправкой исследуют в лаборатории, причем, 
кроме обмчннх показателей, желательно определять содержание 
витамина С.

Производство фруктово-ягодннх соков

Д ля  получения доброкачественного продукта в производстве 
натуральннх (в том числе к у п а ж и р о в а н н н х ) ,  а так ж е  и соков 
с сахаром, решаюшее значение имеет внсокое качество сьфья, 
должное санитарное состояние рабочих мест, аппаратурьг, поме- 
шения и непрернвность производства. Малейшее загрязнение 
сьфья, а тем более самого сока в процессе производства, недо- 
статочно твдательная подготовка т ар н  для розлива могут легко 
привести к сбраживанию сока и его порче. Поэтому основную 
роль в контроле производства соков играет бактериальньш кон- 
троль.
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Сорта плодов и ягод для производства соков подбирают по 
их сочности, аромату и вкусу, причем вкус зависит во м н о г о м  от 
содержания сахаров и от величинм pH сока. Так, например. от- 
мечено, что при pH 3,4 в яблочном соке получается наиболее 
приятная по вкусу кислотность.

Более важное зпачение имеет, однако, индекс сахаристости, 
то есть отношение процентного содержания сахаров к проценту 
о б т е й  кислотности.

Основннм условием получения чистого натурального вкуса сока 
из плодово-ягодного ш р ь я  является его свежесть и зрелость. 
Недозрелме и перезрелне плодн придают соку горьковатьш вкус, 
терпкость, а в виноградном соке недозрелме ягодн являются 
причиной более обильного вмпадения винного камня при хранении 
сока. Перезрелше плодьг и ягодм способствуют повьтшечию содер- 
жания спирта в соке.

Расширение производства марочннх виноградннх соков тре- 
бует контроля за сортом, идушим на переработку.

Транспортировка и хранение сьфья. Косточковме и семечковне 
плодн, в том числе и виноград, следует доставлять на завод  
в деревянннх я т и к а х  емкостью не более 16 кг, а ягодьг — в ре- 
шетах емкостью от 4 до 6 кг.

Яшики с плодами или ягодами при хранении не составляют 
в штабеля, а устанавливают в шахматном порядке с проходом 
между ними.

Сроки хранения сьфья, доставленного на завод в хорошем 
состоянии, не долж нм превнш ать для абрикосов, вишни и вино- 
града 12 ч, для слив и черешии — 24 ч, для клубники и м а л и н н —
6 ч, для черной смородинм, яблок, груш и кизила — 48 ч. Если 
при заводе есть холодильник, допускается хранение плодов и ягод 
в нем до 4 дней.

Инспекция и очистка сьфья. При этих операциях от сьфья от- 
деляют пораженнме, недозрелне и перезрелне плодь1 и ягодьг, 
а такж е листья веточек, плодоножки, а иногда и косточки. Инспек- 
ция и очистка долж нм бнть  проведенн самьш  тшательним обра- 
зом. Периодический контроль осушествляет сменньш лаборант.

Дробление. Осиовнне положения, которне иужно принять во 
внимание при контроле этого процесса, изложенн ранее (см. «Про- 
изводство томатного сока»),

Особенно важ ньш  является контроль степени измельчения 
в соответствии с особенностями смрья. При производстве соков 
с мякотью контролируют степень измельчения, количество отстоя.

Обработка мезги до прессования. Этот процесс для разннх  
видов плодово-ягодного сьфья проводится по-разному: подогрев, 
действие энзиматических препаратов, электроплазмолиз, центри- 
фугирование.

Кроме того, контролируется режим процесса, апробированньш 
для разнмх способов и видов сьфья, время, температура и пр.
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Мезгу яблок, винограда, вишен, черешен, клубники обнчно 
подают на пресс без предварительной обработки.

Прессование. При этом процессе должен получиться макси- 
мальньш вмход сока, причем не слишком мутного. Қонтролируются 
правильность давления пресса, нормальная вьгсота слоя мезги и 
утвержденньш технологической инструкциен внход сока.

Дальнейшие задачи контроля связанм с осветлением и режи- 
мом этого процесса, фильтрацией (качеством материалов), полу- 
чением прозрачного сока и количеством отходов при этих опе- 
рациях.

Д л я  хранения сока при минусовмх температурах в цистернах 
(танках) необходимьк

а) санитарная подготовка танка (дезинфекция внутри, мойка, 
стерилизация ап п а р а т у р н ) ;

б) подготовка сока (охлаждение до минус 1°С);
в) заполнение танка соком (вьиеснение воздуха водой и водн 

углекислотой, подача сока насосом);
г) наблюдение при хранении за температурой, подушкой угле- 

кислого газа, образованием спирта, развитием микрофлорн.
В соответствии с технологической инструкцией контролируются 

фильтрование (где оно предусмотрено), правильность пастериза- 
ции соков и точность установленного режима.

Қонтрольная вмдержка после пастеризации. Бутмлки и банки 
с соком, охлажденнне после пастеризации, поступают на склад 
для контрольной 15-дневной видержки. При этом бутнлки хорошо 
укладьгвать набок, а банки устанавливают вертикально. По 
истечении 15 суток каждую бутнлку и банку данной партии 
просматривают, и при отсутствии признаков брожения (для 
яблочннх и виноградннх соков еше и помутнения) соки считаются 
годнь1ми для реализации.

Лучшей температурой для хранения соков считается 8— 12° С. 
Если при осмотре партии обнаружат банки или бутнлки с по- 
мутневшим или забродившим соком, их отбраковнваюг, вскрнваю т 
и направляют в лабораторию для определения спирта. Если со- 
держание спирта не превнш ает 0,5%, сок обрабатнваю т вто- 
рично, причем технологический процесс начинается с фильтро- 
вания. Помимо химических показателей, в соках и экстрактах 
определяют прозрачность, растворимость (в экстрактах) и коли- 
чество осадка по ГОСТу.

При определении прозрачности сока 100 мл его наливают 
в мернмй цилиндр на 100 мл  и рассматривают в проходявдем 
свете, устанавливая наличие или отсутствие мути. Д л я  полученин 
объективнмх данннх целесообразно определять прозрачность при 
помо1ди ФЭК.

При определении количества осадка [54, 1957, №  5] в кониче- 
скую колбу отмеривают 50 мл сока и оставляют на 30—40 мин. 
После оседания грубмх взвешеннмх частиц сок осторожно сливают
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на предварительно внсушенньш до постоянного веса бумажньш 
фильтр диаметром 8— 10 см. После декантации прозрачного сока 
на тот же фильтр переносят и осадок. Колбу ополаскивают ди- 
стиллированной водой и промнвнне водн сливают на тот же 
фильтр.

Осадок на фильтре 3 раза пром ьтаю т горячей водой, следя 
за тем, чтобм не бьмо потерь осадка.

Осадок вместе с фильтром вмсушивают до постоянного веса 
при 95— 100° С и рассчитьтаю т количество осадка в процентах.

После анализа готового продукта банки и бутнлки этикети- 
руют и отгружают с завода.

ПРОИЗВОДСТВО 0В01ЦНЬ1Х КОНСЕРВОВ

Приемка сьфья. Овошное снрье, применяемое в производстве 
консервов, делится на две группьи

1) основное сьфье (перец, баклаж анм , кабачки, томатм);
2) вспомогательное сьфье (морковь, лук, белме коренья, зе- 

л е н ь ) .
Основнне положения, касаюшиеся контроля сбора сьфья, до- 

ставки его на завод, приемқи и условий хранения, те же, что и 
в контроле томатпого сьфья.

Овоши целесообразно сортировать по разм ерам и сортам еше 
на поле и на завод надо доставлять вполне однородную партию 
сьфья. От величинм и сорга овошей зависят химический состав 
и свойства последиих. Поэтому при обработке их такие процессм, 
как бланшировка, обж арка и т. п., по-разному будут влиять на 
смешанное сьфье; в результате получится продукт неодинакового 
качества (часть останется сьфой, часть разварится или пережа- 
рится), и вся партия может оказаться испорченной. Овошное 
сьфье надо транспортировагь и хранить в специальнмх явдиках — 
клетках и отгружать с поля сухим, т ак  как мокрме овоши скорее 
подвергаются порче.

Соответствие прибьтш ей  партии кондициям устанавливается 
на заводе приемшиком и подкрепляется данньши технического 
анализа.

Пробу отбирают так же, как это указано для томатов, но 
не менее чем из трех яшиков для основного и двух явдиков для 
вспомогательного сьфья.

Анализ производится лаборантом, которьш устанавливает 
процент некондидионнмх ововдей в прибьтш ей  партии, иногда 
средний вес отдельного плода, средние размерн, вес плодоножки, 
вес плодоножки с семенниками (для перца),  с чашелистиками 
(для баклаж анов) и т. п.

Кроме того, несколько раз в сезон по каж дому виду овошей 
отобранную среднюю пробу отправляют в лабораторию, где про- 
водят химический и технический анализьг по следуювдей схеме.
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О б в д и е  д а н н н е  д л я  в с е х  в и д о в  о в о т е й :  1) средние 
размерм плодов в мм;  2) средний вес плода в г; 3) описание 
формн плодов и ero индекс (отношение вмсотн к среднему диа- 
метру); 4) количество отходов при чистке в %; 5) содержание 
сухих вешеств в %.

Ч а с т н н е  д а н н w е в %. Д л я  пер ц а  устанавливают количе- 
ство: I) вполне годного; 2) перезрелого; 3) гнилого и поврежден- 
ного; 4) мелкого. Кроме того, определяют: 1) обшее количество 
сахаров; 2) содержание витамина С; 3) содержание каротина.

Д л я  б аклаж анов  и к а б а ч ко в  устанавливают количество: 1) год- 
ннх для фарширования; 2) годннх для консервирования круж- 
ками; 3) годньтх для икрм; 4) гнилнх и поврежденннх; 5) не- 
дозрелнх.

Д л я  томатов устанавливают количество: 1) годнмх для фар- 
ишрования; 2) негодннх для фарширования, но годннх для пюре 
и nacTw; 3) гнилнх и поврежденнмх.

Кроме того, определяют: 1) обшую кислотность; 2) ж елательно 
содержание витамина С и 3) содержание каротина.

Д л я  м о р к о ви  и б е л и х  кореньев  устанавливают количество:
1) годннх; 2) гнш ш х и поврежденньтх; 3) кормовой моркови. 
Кроме того, определяют: 1) обшее количество сахаров (для 
моркови); 2) содержание каротина (для моркови); 3) загрязнен- 
ность землей.

Результатн  аналкзов заносят в спецнальнмй журнал, онм 
служат материалом для характеристики енрьевой б азн  завода.

Хранение сьфья. Контроль хранения овошей и картофеля осу- 
шесхвляется так же, как и контроль хранения томатов.

Предельное время хранения различннх видов овошей и мак- 
симальньш процент потерь указанн  в инструкциях.

Учет потерь при хранении ведется вмборочно, как и в томат- 
ном производстве.

М ой»а, сортировка и чистка сьфья. Мойка перца, баклаж ан , 
кабачков и томатов производится до очистки, а лука и кореньев — 
после очистки.

Контроль мойки заключается в систематической проверке 
режима мойки и органолептической оиенке ее качества. Ж ела-  
тельно такж е произзодить определение песка в сьфье и бакте- 
риологический анализ.

При сортировке сирья по величине и назначению (для фарши- 
рованннх овотей , нарезанннх кружочками и икрм) одновременно 
отбраковнвается негодное сьфье. В отдельннх случаях этот про- 
цесс совмевдается такж е с очисткой.

Цеховой лаборант периодически отбирает пробу по каждому 
виду отсортированннх ововдей и проверяет в ней наличие плес- 
невелого, гнилого и прочего некондиционного сьфья, а так ж е  
соответствие нормативам и зависимости от назначения.

Контроль очистки заключается в гфоверке количества отхо-
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дов на основанни вмборочного анализа по каждому виду овошей 
отдельно. Качество очистки устанавлнвается органолептическя. 
Обшее количество отходов, полученнмх в цехе при очистке, 
взвешивается и учитнвается по отдельннм видам овошей. Отходм, 
используемне в произЕОДстве, например сердцевина томатов, 
предназначеннмх для фаршировки, немедленно отправляют в со- 
ответствуюицие цехи. Установленьг нормн отходов при очистке по 
отдельннм видам овошей.

Д алее технологический процесс в заЕисимости от ассортимента 
кснсервов и способа их пркготовления разделяется на операции.

Соответственно этому устанавливаются и точки контроля.
Бланшировка перца. Перец после очистки и мойки подвер- 

гается бланшировке острьш паром в паровом шпарителе (сколь- 
дере) или других аппаратах. Ввиду большого влияния этого про- 
цесса на качество продукта следует сбеспечить строгий контроль:

1) за  однородностью смрья предназначенного для бланшн- 
ровки;

2) за режимом бланшировки (давлением подаваемого пара, 
температурой и временем).

Д л я  лучшего сохранения витамиков, аромата -и вкуса перца 
время бланшировки не должно превьииать 3—4 мин. Режим блан- 
шировки периодически проверяет цеховой лаборант.

Необходимо следить за тем, чтобм rto окончании бланшировки 
перец бнстро охлаж дался проточной водой.

Резка. Д л я  такого ассортимента консервов, как «Б ак л аж ан м  
резание» и «Кабачки резанне» контролируют соответствие диа- 
метра и толш.инь1 кружков установленкьш нормам, сгепень одно- 
родности резки, санитарно-гигиенкческое состояние машинн и 
количество отходов.

При резке кореньев для ф арш а периодически проверяют ко- 
личество получаемой мелочи: оно не должно превьииать 5%.

О бж арка. Эта операция в большей степени определяет вку- 
совне и питательнме качества консервов, поэтому контроль ее 
должен бьиь особенно твдательннм. Качество получаемого полу- 
фабриката зависит от качества масла, качества резки, режима 
сбж арки  и состояния печей.

Качество масла определяется лабсраторией при приемке его 
на завод. Перед загрузкой в печь масло должно бьггь снова про- 
верено органолептически, а затем не реже раза  в смену для каж- 
дой печи в отдельности определяется кислотное число масла; оно 
не должно превнш ать 5. Органолептически качество масла в печах 
проверяется каж дме 24 ч. В случае установления непригодности 
масла для обжарки (резкое потемнение, прогоркание) его бра- 
куют и заменяют свежим, даж е  если кислотное число ниже 5.

Контроль режима обжарки заключается в проверке температу- 
pbi масла и продолжительности процесса для каждого вида ово- 
т е й .
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Р аз  в смену, по каждому виду овошей, проверяют видимьш 
процент ужарки; для этого взвешивают одну или несколько се- 
ток с сьфьем до и после обжарки. Сетки с обжаренньши о в о т ам и  
взвешивают остьтш ими и после того, как стечет в течение 30 м и н  
излишнее масло. Процент ужарки х  (без учета впитанного масла) 
определяют по формуле:

где: A — вес снрья до обжарки;
В — вес сьфья после обжарки вместе с поглошенньш маслом.

Качество обжареннмх овошей проверяют сфганолептически. 
При этом предъявляются следуюшие требования: овоши должнм 
сохранить свою форму, иметь приятньш вкус, подсушенную ко- 
рочку и приобрести свойственннй данному виду овошей цвет (для 
баклаж анов, кабачков и лука — темновато-золотистьш, для морко- 
ви — оранжевмй. для кореньев — ж елтоватьш ).

При работе на паромасляннх печах цеховой лаборант прове- 
ряет давление пара: следит за температурой, вмсотой слоя масла 
в печи, которьш должен бьиь постоянньш во время обжарки и 
максимально технически возможньш для данной конструкции 
змеевиков. Кроме того, он проверяет однородность по размеру и 
вес загружаемого сьфья; контролирует температуру о тход ятей  
водн (от водяной п о д у ш ки )— она не дслжна превнш ать 40° С, 
что достигается регулировкой подачи водм; следит за тем, чтобм 
змеевики и стенки бмли тшательно очишенн от нагара перед за- 
грузкой свежего масла и чтобн масло доливалось непрернвно.

Одной из основннх задач контроля на этом участке является 
борьба с потерями масла и излишним его расходом.

Чтобн можно бнло дчесть количество масла, имеюшееся в 
пехе, и его расход, необходимо знать количество масла, нахо- 
дявдееся в печи, и учитьшать по весу или объему масло, доливае- 
мое в печь.

Лучше вести учет масла по отдельнььм печам, но в случае 
затруднений допускается учет по всему обжарочному отделению.

Д л я  определения количества масла, н аходятегося  в печи нуж- 
но измерить объем, занимаемьш змеевиками и решетками (еслн 
они имеются), по которнм передвигаются сетки, затем из объема 
масла в обжарочной печи вмчитают сбъем, занятнй змеевиками 
и решетками, разность и будет точньш объемом масла в печи. 
Умножая этот объем на удельнмй вес масла при данной темпера- 
туре, находят весовое количество масла в печи.

Расход  масла обязательно надо учитнвать по сменам. Расход 
масла слагается из:

1) масла, остаювдегося в обжареннмх овоадах;
2) отработанного масла (фуз);
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3) потерь масла с промнвннми водами и мелкими частицами 
ово тей ,  проваливаюшимися во время обжарки;

4) потерь масла в отходах от протирки (икрн);
5) неопределенньгх потерь масла.
Количество использованного в производстве масла определяют 

no количеству вьфаботанних коксервов и по содержанию жира 
в них. Количество ж ира в консервах определяется лабораторией 
раз в смену по каждому виду консервов. Содержание жира в об- 
ж аренннх овошах определяется такж е раз в смену по каждому 
виду овотей .

Пробу обжаренннх овошей отбирают при взвешиванип перед 
подачей на укладку из каждого 5-го или 10-го листа, в зависи- 
мости от количества листов, по 3 плода или кружка из разннх 
мест листа. Д альнейш ая подготовка пробн производится согласно 
обшим правилам.

В каждой партин отработанного масла определяют кислот.чое 
число.

Д л я  улазливания потерь масла с промнвннми водами послед- 
ние пропускают через жироуловитель. Количество теряемого масла 
внчисляется на основании данннх об обвдем количестве израсхо- 
дованной в печах водн в процентном содержании жира в средней 
пробе отходяших or жироуловителя вод. Средняя проба водш 
составляется смешением 5—6 проб, отобранннх в разное время 
работм печи. Количество водьт, расходуемой в печах, определяют 
опнтннм  путем в начале сезона и проверяют еше несколько раз 
Е течение сезона.

Контроль обжарки заверш ается проверкой работн  жироуло- 
вителя. Эта проверка заключается в учете количества улавливае- 
мого масла в каждой смене, органолептической оценке этого 
масла, определенин кислотного числа его и анализе отходяадей 
водн на содержание жира.

Учет масла ведет цеховой лаборант. О стальнне анализм про- 
изводит лаборатория, причем качественнне определения делают 
каждую  смену, а количество жира в воде внчисляют раз в де- 
каду.

Потери масла в отходах от протирки можно вмчислить по 
количеству отходов и процентному содержанию ж ира в них.

Неопределимне потери масла внчисляют при составлении ба- 
ланса масла.

Приготовление ф арш а и икрм. При контроле приготовления 
фарш а и икрн основное внимание уделяют соблюдению произ- 
водственной рецептурьк

Готовую икру и фарш бригадир проверяет органолептически 
в каждом внгружаемом котле. Кроме того, лаборант  цеха вмбо- 
рочно проверяег качество готового продукта и соответствие стан- 
дарту или РТУ.

Приготовление томатного соуса. Д л я  того чтобьг установить
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весовое соотношение составнмх частей томатного соуса, нужно 
знать количество сухих вешестз в томат-пюре или томат-пасте.

Д ля  контроля процесса варки необходимо знать емкость дву- 
тельного котла, где проводится варка, чтобм можно бмло отметить 
рассчитанньтй объем, до которого необходимо уварить соус. Окон- 
чание уваривания определяют по объему уваренной массн  и со- 
держанию сухих в етеств  в соусе.

Обшую кислотность соуса определяют раз в смену.
Контроль потерь томатного соуса при заливке его в банки про- 

чзводится сменньш химиксм по балансу соуса; учитнвается коли- 
чество сваренного соуса и израсходованного; разность между ни- 
ми составит потери.

Количество израсходованного соуса определяется умножением 
веса соуса в банке на количество вьф аботанннх банок. Д л я  рас- 
чета процентов потерь соуса х  пользуются следуюшей формулой:

_  (A —  N P )  100

где: A  — количество сваренного соуса в кг;
N  — количество вьфаботанншх бакок консервов;
Р  — вес соуса в банко в кг.

Фаршировка и укладка. При фаршировке перца внявляетсл 
брак, полученньш при бланшировке (переваренньш, твердмй 
перец).

Томпература фарш а при фаршировке должна бьиь около 40— 
50° С. При более низкой температуре увеличивается возможность 
закисания фарш а вследствие заражения его микрофлорой воз- 
духа. Процесс коктролирует бригадир, которьш следит за сте- 
пенью набивки ововдей фаршем и, так как работа производится 
вручную, особенно тшательно, за санитарно-гигиеническими усло- 
виями работн.

Контроль остальньтх процессов аналогичен контролю произ- 
водства томатннх консервов.

При организации контроля производства натуральннх овоицнмх 
консервов исходят из рассмотренннх положений; в контроле про- 
изводства первнх блюд особое внимание обрашают на правиль- 
ность рецептур, реж имн обработки отдельньтх ингредиентов, по- 
рядок составления смесей и, кроме того, при изготовлении первнх 
блюд с мясом — на свежесть мяса и его сортность.

При организации контроля производства кваш еннх и соленнх 
ововдей проверяют такж е правильность процесса брожения. По 
окончании технологического процесса перед укладкой продукга 
в тару определяют в средней пробе рассола кислотность, содер- 
жание соли, соотношение о в о тей  и рассола, технические и орга- 
иолептические показатели. Периодически целесообразно опреде- 
лять содержание молочной кислотм, обуславливаювдей вкусистой- 
кость этих продуктов.
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ПРОИЗВОДСТВО ФРУКТОВЬ1Х КОНСЕРВОВ

Приемка снрья. Фруктово-ягсдное смрье, кроме сокового, по- 
ступаювдее на завод, можно разделить на три групгш в зависи- 
мости от его назначения: 1) для ко.мпотов; 2) для варенья и 
дж ем а; 3) для фруктово-ягодннх пюре и повидла.

Сроки хранения сьфья для компотов не долж нн  превишать: 
для абрикосов и вишен — 12 ч, для персиков, слив н черешен — 
24 ч , для летних и осенних сортов груш — 48 ч, для зимних сор- 
тов груш — 7 суток.

Окончательное заключение о качестве фруктов, как п в овош- 
ном производстве, дается на основании технического анализа ге- 
неральной пробн.

Пробу отбирают при однородном по качеству сьфье в коли- 
честве 3% от числа принятих мест, но не менее чем из 3 я ти к о в .  
При неоднородностн качества сьфья количество отбираемнх мест 
увеличивают вдвое. Яшики отбирают так же, как это описано 
для томатов.

Из каждого яшика берут пробу в количестве 1 кг  — для косточ- 
KOBbix, до 2,5 кг  — для семечковнх. Пробу отбирают пз раз- 
личннх no глубине мест яшика.

О тобраннне плодн взвешивают и сортируют, направляя на 
лзготовление компотов, варенья и джема и на изготовление пюре 
и повидла. Брак  направляю т в утильцех.

Подробньш анализ сьфья, как технический, так и химический, 
лаборатория производит три-пять раз в сезон.

При техническом анализе определяют средний размер и вес 
плода, процемт плодоножек, косточек, процент битнх, мятнх, 
ғнилььх, пораженнмх, перезрелих, недозрелнх плодов.

При химическом анализе определяют содержание сухих ве- 
шеств, сахара, пектина, кислот, зольг.

Сортировка. П ринятая партия должна бнть без задерж ек от- 
•сортирована в виду того, что большинство плодов очень бнстро 
портится. Сортировка сьфья на фруктовом заводе имеет большое 
значение, так как от правильности этой операции зависит качест- 
во вьф абаткваемой  продукции и количественное вьтолнение 
плана по отдельнььм видам фруктовнх консервов.

Ввиду большого разнообразия фруктового сьфья, одновременно 
поступаювдего на завод, особенно четко должен бмть организо- 
ван количественньш учет при приемке, а затем при сортировке. 
П ри  этом учитьтаю т количество рассортированного сьфья по 
его назначению (на компотн, повидло и т. п.), а такж е  обшее 
количество отходов, внявившихся при сортировке.

Среднюю пробу, отобранную от всего количества отходов за 
смену, также анализируют на содержание сухих вешеств и са- 
хара. Д ан нн е  по приемке и сортировке заносят в специальньге 
ж урн алн .
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З а  качеством сортировки следит бригадир. Отбракованнме 
фруктн направляют е соответствуюший цех.

Производство компотов

Контроль п учет производства фруктовмх консервов должен 
охватить большое количество точек ввиду разнообразия ассорти- 
мента; остановимся на важнейших, которме отличаются по тех- 
нологическому процессу.

Очистка фруктов и ягод. Имеются два способа очистки фрук- 
тов и ягод: механический и химический.

М е х а н и ч е с к а я  о ч и с т к а .  При этой очистке фруктов и 
ягод отходн (кожица, плодоножки, сердцевина, косточки) взве- 
шивают на весах. Контроль за отходами свод’1тся к внборочному 
определению количества отходов в огштной партии (20—30 к г);  
контроль производится лабораторией раз в декаду по каждому 
ьиду фруктов, с соблюдением нормативов и требований производ- 
ственной инструкции.

Х и м и ч е с к а я  о ч и с т к а .  В шелочном растворе, в котором 
производят очистку плодов от кожицн, с течением времени кон- 
центрация шелочи понижается, вследствие чего снятие кожицн 
сильно замедляется или становится совсем невозможнмм; поэтому 
необходимо контролировать содержанке N aOH в растворе титро- 
ванием.

Если результат анализа покажет, что концентрацчя NaOI-L 
низка, то по расчету добйвляюг шелочь в раствор и вновь опре- 
деляют концентрацию. Необходимо систематически проверять со- 
блюдение режима процесса очистки и качество очшценнмх 
плодов.

Бланшировка. Процесс бланшировки фруктов и ягод сопровож- 
дается большими поторями сахаров и кислот. Ренклод в процессе 
бланшировки терял 31,9% сахапов, грушн — 31,1%, псрспки, под- 
готовляемне для варенья, — 47,2%, груши, бланш ированнне для 
варенья, — 59,8% сахаров. Кроме сахаров, ренклодн теряли за 
время бланшировки 33,8% кислот.

Уточненние реж имн и способн бланшировки для отдельннх 
видов плодов несколько снижают потери.

Потери контролируют путем определения процента сухих ве- 
вдеств в бланшировочннх водах по рефрактометру. Количествен- 
11 biй учет бланшировочнь:х вод производят прямьш замером.

Контролируя качество бланшировки, учитьшают брак (разва- 
рившиеся плодм). Сменннй химик проверяет соблюдение устаноз- 
ленного режима бланшировки, а также контролирует количество 
оборотов сеток с плодами в данной воде.

Приготовление сахарних сиропов. Сахарньте сиропм для про- 
изводства компотов контролируют на содержанне сахара, которое 
определяют рефрактометром. В вареньеварочном цехе сахарние
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сиропьг приготовляют с прибавлением патоки в определеннмх ве- 
c o B b ix  соотношениях.

Контроль за концентрацией сиропов проводит лаборант цеха. 
Л аборатория проверяет концектрацию сиропа раз в смену.

Укладка плодов в банки и заливка сахарнмм сиропом. Укладку 
плодов или половинок их в банку контролирует бригадир. Кроме 
ю го, внборочно раз в смену лаборант цеха проверяет качество 
и количество плодов.

По каждому виду компотов лаборатория раз в смену провг- 
ряет соотношенне ciiDona и плодов после наполнения банки, а так- 
же измеряет температуру сиропа в момент заливки банки с уло- 
женнуми фруктами. Обьгчно температура сиропа долж на 
составлять 90—95° С; только для отдельнмх видов плодов, как 
например для белой черешни, она должна бьиь ниже 60° С.

Потери сахара в компотном цехе. Потери сахара в компотном 
uexe происходят, главньш образом, при заливке банок сиропом 
и при закатьшании Потери сахара в компотном цехе бнваю т 
недопустимо внсокими и составляют в ряде случаев до 15— 18% 
сиропа, налитого в банку.

Борьба за резкое сннжение вьтсоких потерь сахара должна, 
в частности, базироваться на систематическом, непрерьтном кон- 
троле указаннмх процесссв. Контроль производится лабораторией 
раз в декаду по каждому процессу.

Анализ готовнх компотов. Все видн готовмх фруктовмх ком- 
потов (no одной банке для  отдельного вида) анализируют каж- 
дую смену в день внработки. Анализ же консервов на содержание 
тяж елн х  металлов и на соотношение элементов компота (коли- 
чество плодов и сиропа) производится на восьмой день после 
стерилизации.

При техническом анализе определяют вес брутто, вес тарьг, 
вес нетто, внутренний вид банки, наполнение, вес плодов в банке. 
Органолептически определяют вкус, цвет, запах.

При химических анализах  определяют песок (раз в декаду), 
содержание сухнх веш,еств (раз в смену), обшую кислотносгь 
(раз в декаду), обвдий сахар (раз в 2 суток) по каждому из ви- 
дов фруктовнх компотов.

Соли свинца, олова и меди определяют периодически.

П роизводство варенья

Большая часть процессов производства, предшествуюших соб- 
ственно варке варенья, являегся о б т е й  как для этого производ- 
ства, так и для компотного (бланшировка, химическая чистка 
и т. п .) , а потому остановимся только на контроле процессов, не 
описаннмх ранее.

Сульфитация плодов (окуривание сернистнм ангидридом). 
Контроль этого процесса сводится к ежесменной проверке режима
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сульфитации, установленного на заводе для различннх фруктов, 
расхода серн на 1 т фруктов, прсверке рабочих растворов (при 
мокрой сульфитации) и т. п.

Р аз  в декаду лаборатория производит определение S 0 2 в фрук- 
тах после окуривания (отдельно для каждого вида-фруктов и для 
соответствуюшего режима) и следит за их своевременной десуль- 
фитацией.

Поступаюшую для окуривания серу необходимо анализиро- 
вать на содержание в ней мнш ьяка. При обнаружении мьгшьяка 
серу бракуют.

При обслуживании бассейнов надо тшательно контролировать 
соблюдение правил техники безопасности.

Варка варенья. Контроль варки заключается в определении 
концентрации и чистотн сахарннх и сахаро-паточннх сиропов, 
изготовляемнх для разнмх плодов и разннх  способов варки 
в соответствии с инструкиией, в соблюдении рецептур и режимов 
варкн разннх  плодов, а такж е в систематической проверке со- 
держания инвертного сахара в процессе варки, перед последнсй 
варкой ii в готовом варекье.

В готовом непастеризованном варенье во избежание засаха- 
ривания должно содержаться 30—40% инвертного сахара, в ва- 
ренье из алнчи и кизила — до 45%, а в пастеризованном варенье 
всех видов допускается до 50% редуцируюшпх сахаров.

Пеступаютцая еше инсгда на завод глиняная глазурованная 
посуда (тазьО для вмстаивания варенья должна бнть проверена 
на отдачу свинца. Д ля  этого ее вндерж иваю т в течение суток 
с раствором азотной кислотн (3 м л  концентрированной азотной 
кислотн на 5 л  водн),  которую заливают в тазн  при температуре 
90° С.

При положительной реакции на содержание свинца при помо- 
1ди двухромовокислого к а л и я т азм  в производство не допускаются.

А нализ готового варенья. Готовое варенье анализируют на 
содержание в нем: 1) сухих вешеств в плодах и сиропе; 2) обшего 
количества сахаров и инвертного сахара; 3) сернистой кислотьг, 
4) песка; 5) свинца, меди и олова.

П ервьш  четьфем анализам, а также анализу на количество су- 
хих вешеств сиропа подвергается продукция каждой сменн. Медь 
и свинец определяют при нормальном ходе технологических про- 
цессов производства два раза в месяц.

При расфасовке в жестяную тару содержание олова и свинца 
в готовнх продуктах определяют раз в декаду.

Хранение варенья. При хранении на складах систематически 
проверяют температуру и влажность воздуха. Оптимальная тем- 
пература хранения Е а р е н ь я  10— 15° С. Влажность воздуха при 
хранении непастеризованного варенья долж на составлять 70— 
75%.



Производство фруктовшх консервов 401

Производство фруктового пюре

Контроль приемки, хранения, мойки, сортировки и бланши- 
ровки сьфья аналогнчен описанному.

Протираиие плодов. Отходм, получаюадиеся при прогирании, 
взвешивают и отбирают от них раз в смену пробн для определе- 
ния сухих вешеств рефрнктометром. Получаемое на протирочной 
машине пюре такж е анализируют на содержание в нем сухих ве- 
теств ,  для чего через 5— 10 м и н  отбирают пробн по 500 г. После 
ицательного размешивания отвешивают 4—5 г для рефрактомет- 
рирования. Такие определения производят два раза  в смену.

Консервирование и расф асовка. Фруктовое пюре консервиру- 
ют антисептиками (сернистой кислотой, бензойнокисльш натрием). 
Сульфитацию пюре лучше производить газообразньш сернистьш 
ангидридом.

На заводах нерелко к фруктовьш пюре сернистую кислоту 
и бензойнокисльш натрий добавляют в рабочих растворах различ- 
ной концентрации. Концентрацию раствора сернистой кислотьг 
легко можно контролировать при помоши ареометра. В табл. 29 
дано соотношение удельннх b s c o b , п л о тн о с ти  раствора и про- 
цеитного содержания S 0 2 в растворе.

Т а б л и ц а  29
Соотношение удельнмх весов, плотности раствора и процентного содержания S 0 2

в растворе

1 I j j o t i i o c t l  u ° В6
У ; ; с л ь 1и .1и

Dec Содерж.ише 
S02 в о,’о

Плотиость 
u 0 В6

У д е л ь н ь п !
вес Содержппне 

SO 2 в о/0

0,5 1,0028 0,5 3,5 1,0248 4,5
0,7 1,0056 1,0 3,7 1,0275 5,0
1.0 1,0085 1,5 ■1,0 1,0303 5,5
1,7 1,0113 2,0 4,5 1,0328 6,0
2,0 1,0141 2.5 4, 7 1,0358 6,5
2 3 1,0168 3 ,0 5 ,0 1,0377 7 ,0
2^5 1,0194 3,5 5 ,5 1,0401 7,5
2 ,7 1,0221 4 ,0

Количество раствора сернистой кислоти, псобходимое для того, 
чтобьт данное количество пюре содержало определенньш процент 
сернистой кислотн, можно легко подсчитать.

Предположим, что имеется 6%-ньш раствор сернистой кислотн; 
иадо законсервировать 100 кг  фруктового пюре так, чтобм в гого- 
вом продукте содержалось 0,2% SO 2 .

Требуемое количество SO 2  определяем так:

100-0,2 =  0,2 кг ,  

а так как наш раствор 6%-ньш, то такого раствора потребуется
100-0.2
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Лаборатория проверяет концентрацию растворов еернистой 
кислотьг или другого антнсептика один-два раза  в смену, следит 
за правильностью подготовки тарьг, за тшательннм размешива- 
кием консерванта, укупоркой тар н  и т. п.

Если консервирование производят не раствором сернистой 
кислотьг, а сернистнм ангидридом из баллона, то содержание сер- 
нистой кислотн в продукте определяют описанньш ранее йодо- 
метрическим методом.

П роизводство повидла

Обьшно повидло приготовляют из фруктового пюре, добав- 
ляя к нему сахар в следуюшем соотношенип: 1 часть сахара на 
1,8 части фруктового пюре при изготовлении ятичного  повидла 
и 1,25 части фруктового пюре при изготовлении бочкового повид- 
ла. При расчегах количества пюре исходят из 12%-ного содержа- 
ния в нем сухих вешеств.

Смесь фруктового пюре с сахаром уваривают до содержания 
сухих ветеств  не ниже 65%, при содержании обадего количества 
сахаров не ниже 60%. Гоювность псвидла- определяют по реф- 
рактометру.

Повидло варят в вакуум-аппарате при температуре 50—5 5°С. 
С.ульфитированное пюре предварительно проваривают без сахара 
10— 15 мин. Температура кипения готового повидла равна 104°С 
лри атмосферном давлепип. Готовое повидло переносят в чистьте 
прошпареннме бочки емкостью до 70 кг, наполняя их в два-трн 
лриема. Бочки укупоривают после того, как повидло остьшет до 
45—50° С. Более внсокая температура при укупорке может при- 
вести к конденсации влаги на поверхности повидла и образованию 
раствора, которьш вследствие брожения может привести к порче 
продукта. Хранить повидло необходимо при температуре не внш е 
+  Ю°С.

А н а л и з  готовьм продуктов

Ф руктовое пюре. Продукцию каждой сменн анализируют на 
содержание в ней: а) сухих ветеств , б) о б т е й  кислотности, 
в) консерванта. Кроме того, продуктн подвергают органолептиче- 
ской оценке (наличие веточек, плодоножек и т. п.). П р о б н  на 
«пат» для абрикосового пюре и на желируюшую способность 
остальнмх видов пюре производят раз в смену.

Фруктовое повидло. Пробу для ежесменнмх анализов отби- 
рают из каждого варочного аппарата равньши порциями, в 
обвдей сложности составляю тими 1000 г. Пробу хранят в стеклян- 
ной банке с притертсй пробкой. Д ля  определения солей меди ис- 
пользуют часть пробн, отобранной для сменного анализа в тот 
день, когда производят эти огтределения (один раз в 10 дней).
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Д л я  анализа гоговнх продуктов в каждую смену отбираюг 
пробу около 500 г из разлкчннх котлов равньши порциями.

Пробу анализируют на: 1) содержэние сухих вешеств (рефрак- 
тометром); 2) содержание обшего количества сахаров; 3) золу, 
нерастворимую в 10%-ной соляной кислоте; 4) кислотность об- 
вдую; 5) содержание S 0 2.

Кроме того, производят органолептическую оценку продукции 
сменн.

П роизводство дж ем а

Дополнительним требованием к свежему и здоровому сьфью, 
кроме оптимальной ккслотности (1% и pH 3,2—3,4), является на- 
личие в нем не менее 1 % пектина. Содержание пектина можно 
бнстро проверить спиртовьш методом.

При варке джема из малинн, вишен и других плодов, содер- 
жаших недостаточное количество пектина, добавляют хорошо же- 
лируюшие соки из яблок, черной смородинн, крнжовника, айвь 1 
в количестве до 15%.

Д ж ем лучше всего варить в вакуум-аппаратах с предвари- 
тельной подваркой при атмосферном давлении для полного пере- 
хода протопектина в желируюший пектин. При обработке слабо- 
кислотнмх плодов целесообразно для лучшего гидролиза при 
варке добавить винной или лимонной кислотн, что заменяет в та- 
ких случаях добавление ж ели р у ю тего  сока.

Сульфитированнме плодн и ягодм предварительио кипятят в 
жидкости, в которой они находились, почти до полного удаленин 
сернистого ангидрида, что устанавливается анализом лабора- 
тории.

Варка джема, как и варенья, обьтно  производится в 70 — 
75%-ном сахарном сиропе, и готовность его определяется рефрак- 
тометром.

Д ж ем  расф асовьтаю т главньш  образом в стеклянную тару. 
При расфасовке дж ем а в бочки уваривание заканчиваю т при 73— 
75%-ном содержании сухих веадеств, из котормх 30— 40% должен 
составлять инвертньш сахар. Меньшее содержание инверта может 
привести к сахарозному засахариванию, а большее — к глюкоз- 
ному.

При расфасовке джема в стекляннне банки варку можно за- 
кончить при концентрации сухих в етеств  70—71% и содержании 
инвертного сахара не более 50%. Д ж ем  в герметической полу- 
литровой таре пастеризуют при 90° С в течение 30 м и н  и в литро- 
ьой — в течение 50 мин.

При анализе готового продукта определяют: 1) сухие вешест- 
ва; 2) обшее количество сахаров и инвертного сахара; 3) песок;
4) сернистую кислоту, если дж ем  варился из сульфитированного 
сьфья; 5) медь и свинец — два раза  в месяц.

14*
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П РОИЗВОДСТВО РЬ1БНЬ1Х КОНСЕРВОВ 

Приемка рм би

Самшм паж!!ь:м учас~ком коитроля на рмбоконсервном заводе 
является прпемка смрья.

Контроль целесообразно иачать с места добмчи сьфья (улова), 
контролируя санитарно-гигиенические условия хранения рнбм 
(состояние р н б о х р а н и л и т ) , температуру и влажность помешений, 
время хранения рмбм до отправки на завод, условия погрузки и 
транспортировки.

Нельзя допускать перевозки рнбм навалом и смешанной по 
сортам и дням улова.

Еслн рнба предназначается для отправки в отдаленнне райо- 
Hw, то ее сейчас же после улова следует зам ораживать , причем 
иеобходимо контролировачь условия замораживания. Ж и з а я  рнба, 
замороженная очень бнстро и при возможно низкой температуре, 
то есть при достаточной скорости промерзания тканей, будет зна- 
чительно лучшего качества, чем рнба, замороженная медленно, 
Н а отправляемое сьфье составляется сертификат.

Приемку р н б н  (парной, охлажденной, свежемороженной) на 
заводе производят по тем органолептическим, химическим и бак- 
териологическим показателям, какие указан н  в разделе «Опреде- 
ление начальной стадии гниения».

Отбор рмбн  и анализ ее осушествляется сменньш химиком и 
заводской лабораторией, причем для исследования рекомендуется 
отбирать худшие по виду экземплярш. Недоброкачественное сьфье 
заводом не принимэется. Паргия рнбм, признанная по свежести 
гсдной к переработке, но не удовлетворяювдая стандартннм раз- 
мерам или какому-нибудь другому, хотя бм одному требованию, 
предъявляемому копднцнями к снрью для данного вида консер- 
r o b , может бнть принята только в том случае, если она окажется 
кондиционной для других сортов консервов, вьф абатн ваем н х  за- 
водом; в противном случае партию р н б н  направляю т в утиль- 
цех или не принимают.

Хранение рмбм

Время между уловом переработкой р н б н  должно бьиь воз- 
можно более коротким. Р н б у  хранят в специальннх холодильннх 
камерах  или рьгбохранилшцах, покрьинх не проводяшим тепло ма- 
териалом; явдики для льда вдельшаются в стенн. Пол обязательно 
цементируется, помешение должно бьиь чистьгм и хорошо веп- 
тилироваться; температура должна не превмшать 3—5°С. Макси- 
мальннй  срок хранения в этих условиях 42 ч. К аж дая  партия рм- 
б н  должна храниться отдельно с соответствукнцим ярлнком; при 
паправлении каждой партни р н бн  на переработку необходимо 
учитивать ее качество, рэзмер, условия хранения и время, какое
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должно бнть  затрачено на внработку консервов данного ассор- 
тнмента.

Срок хранения р н бн  на сьфьевой плошадке в теплое время 
года, при условии твдательной пересьшки льдом. не должен пре- 
вьш ать  24 ч. Если сьфье хранится на заводе больше суток, то 
пробу отбирают вторично и рнбу направляют в производства 
только после удовлетворительннх результатов аналнза этой 
пробн.

Сортировка pu6bi

Сортировку контролирует бригадир. Необходимо отсортиро- 
в ьта ть  рн бу  иннх видов (так назьтаем ьш  п р и л о в ) ,  рибу, не 
соответствуюшую размерам, утвержденнмм кондициям, рмбу с 
иаружньши дефектами, помятую, побитую с кровоподтека- 
ми и т. п.

При одновременном изготовлении различннх видов консервов 
или при применении разннх видов тар н  рнбу сортируют так ж еп о  
размерам.

Мойка сирья

Поступившую в цех рнбу моют либо разм ораж иваю т в про- 
точной воде при температуре не вмше 10° С, если она мороженая. 
Нужно следить, чтобн рн бу  ммли холодной проточной водой, 
которая должна полностью удалить механические примеси, слизь 
ii другие поверхностнне загрязнения; за качеством мойки следит 
бригадир.

На всем протяжении изготовлекия рмбншх консервов должен 
бьиь организован бактериологический контроль, устанавливаю тий  
характер бактериальной зараженности р н б н  и влияние каждого 
отдельного процесса на степень этой зараженности.

Разделка

Операция разделки и очистки р н б н  от чешуи и внутренностен 
часто производится вручную, причем этот процесс при недосга- 
точном соблюдении санитарннх условий может стать рассадни- 
ком зараж ения доброкачественного сьфья.

Поэтому особенно тшательно надо следить за чистотой тари , 
в которой рмба доставляется на очистку, за  своевременншм уда- 
лением отбросов, за личной гигиеной рабочих, зан ятн х  ка этом 
процессе, и за чистотой лентм конвейера, по которой подается 
рнба. Целесообразно провести специальную водяную магистраль 
для регулярного смивания столов во время работм; при этом 
необходимо обеспечить индивидуальнне кранм у каждого рабо- 
чего места.
15 А. Т. М ар х , P . В . К р ж ео о в а
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Кроме того, контролируют колнчество отходов при этом про- 
uecce ii качество очистки и разделки — на рмбе совершенно не 
должно оставаться чешук, остатков внутренностен, желчи, сгусг- 
ков кровн и пр.

Если рнба крунная и разделмвается на куски, то проверяют 
степень равномерности резкн, величпку кусков и т. п. Д алее  
очивденная и разделанная  рнба подвергается вторичной мойке для 
удаленпя загрязнений, которнё кеизбежно появляются в процессе 
очистки. Все показатели по кпнтрол’о первой мойки, очистки, раз- 
делки i! второй мойки, включая и ко. шчественнне показатели, за- 
носятся в цеховой журнал.

При работе автоматпческого рнборезного станка контроли- 
руют правильность укладки рмбм в внр езн  колодок конвейера, 
заточенность ножей, правильность регулировки разделочной ма- 
шинн и пр.

В производстве рнбнмх консервов особенно важно не допу- 
скать прернвности в технологическом процессе.

Если качество р н б н  устанавливается при помоши анализа, 
требуюшего значительного времени, то вся партия р н б и  должна 
сохраняться в условиях, предохраняюших ее от дальнейших из- 
мененнй.

Посол

Следуюшей за мойкой операцией является посол рмбьк Режим 
посола и качество соли резко отражаются на качестве просолен- 
ной р biбbi. Присутствие в соли таких примесей, как хлористь!/! 
магний, хлористий кальций, сернокнсльш натрий и т. п., вь 1 зь 1 вает 
замедление посола и ухудшение вкуса рмбм, так как придаег 
нзлишнюю жесткость ее мясу.

Качество прибьтаю ш ей на завод соли контролируется лабо- 
раторией. От режима посола (крепости раствира, времепи, тс.м- 
пературм и т. п.) зависит большая или меньшая потеря экстрак- 
тивнь 1 х вешеств, а также белков, частично переходявдая в соле- 
вой раствор. Крепость солевого раствора должна бмть 18—22% 
при температуре 15° С; ее проверяют через каж дм е 30 м и н  арео- 
метром.

Продолжительность посола устанавливается н контролируется 
в зависимости от метода посола (сухой, мокрмй), концентрации 
рассола, температурн и, что весьма важно, — от сорта и размеоа 
pbl6bl.

Так, в указанннх  условпях солевого раствора продолжитель- 
ность посола для красной рнбн , судака, л е т а ,  кутума, сома, 
кефали и скумбрии — 4—8 мин, для бнчков, сельди, шуки, сул- 
танкн, смаридь; и вобль 1 — 2—5 мин.

Л аборант  цеха проверяет правильность ведения процесса, a 
такж е  сменяемость сслевсго раствора, которая долж на произво-
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диться не менее четмрех раз в смену, и заносит все даннме в 
контрольньж журнал; после посола рнбь 1 лаборант перподически 
проверяет содержание в ней соли, которое должно составлять 
1 ,5 -2 % .

Подсушка

По окончании посола солевому раствору дают стечь с вн- 
груженной р biбbi либо ее подсушнвают до тех пор, пока потери в 
весе не достигнут 1 — 1,5%. При недостаточном стеканин рассола 
в процессе панировки иа поверхности рbiбbi образуется плотньш 
слой мукм, KOTopbin при обжарке трескается и отваливается; кроме 
того, на поверхиоети pbi6bi будут образовьтаться  комья мукн, что, 
с одной стсрони, увеличкт ее расход, а с другой — ухудшит ка- 
чество обжарки. Чрезмерная сушка рн бн  такж е недопустима, так 
как мука не прнстает к сухой, несмоченной поверхности рнбм.

Панировка

Чтобь 1 слой мукн 6bi.i равномернн.м и тонким, мука должна 
бьиь тонкого помола, с содержанием сьфой клейковинм не ме- 
иее 35% и влажностью не вь;ше 15%; крсме того, мука должна 
нметь нормальньн"! запах и цвет. Качество панировки проверяют 
органолептически и no количеству ргсходуемой муки.

Панированную рь:бу начинают обжаривать не сразу, а через 
несколько минут, чтобн клейковина успела соединиться с водой. 
При встряхивании панированньгх кусков рмбн мука не должна 
отделяться.

О бж арка

Контроль процесса обжарки рмбм аналогичен контролю об- 
ж арки овошей.

Температура масла при обжарке б  паромаслянмх печах не 
должна превнш ать 140— 160°С, а в огневьгх— 150— 170°С. Bw- 
сота пасспвного слоя масла, рексмендуемая инструкцией, состав- 
ляет 15—20 мм. Внсота слоя масла над змеевиком не должна 
превншать 1,5 sbicoTbi слоя рмбм.

Процент ужарки :i впитьтаемость масла проверяют в лабора- 
торин. Сменннй хямик ведет журнал  панировки и обжарки, в ко- 
торнй он вносит все данпне, характеризуюшие процесс.

Обжаренную рнбу направляют для укладки остьгвшей, так  
как горячая рнба очень легко крошится. Продолжительносгь 
остьтания не должна превмшать двух часов.

П-ри производстве консервов в масле контролю подлежит про- 
цесс провялнвания, сушки и заливки маслом. При провяливанни 
контролируют температуру и правильное регулирование потока 
воздуха. Нормальная потеря в весе провяленннх тушек составляет

15*
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19—20% от веса просоленнмх. При копчен-ии контролируют тем- 
пературу дьгма (60— 120° С), качество топлива, вес рнбм после 
копчения (убьгль 28—32%) и одновременно цвет и консистенцшо 
продукта.

Укладка

Р иб у  укладнваю т вручную, вследствие чего возникает опас- 
ность бактериального зарзж ен ия  ее; поэтому особенно т тател ьн о  
должна соблюдатъся личная гигиена рабочих, занятмх на это.'! 
операции, чистота стеллажей, на которьгх подается рмба, а так- 
же укладочннх столов. Тару перед укладкой рнбм проверяет 
бригадир.

Заливка

Укладке р н б н  предшествует процесс первой заливки соусом. 
Контроль заливки соуса для рнбннх  консервов осувдествляется 
так же, как и контроль заливки для овошних консервов.

Содержание сухих вешеств в соусе зависит от вида рнбьг, длл 
которой предназначается соус, и для судака, сазана, шуки, сома, 
бнчков, сельди, леша, воблн составляет 12— 14%; для султанкп, 
смаридьг, ставридм, мелкого частика — 10— 12%; для х а м с м —9%; 
для кефали, скум брии— 13%; для красной рьгбм— 15%.

Содержание сухих вешеств в намеченнмх пределах можег ко- 
лебаться в зависимости от соотношения рнбм и соуса при 
укладке.

При заливке консервов маслом контролируется его качество, 
темгтература подогрева (70“ С) и количество масла (25% к со- 
держимому банки).

Қонтроль закатки, стерилизации и хранения готовой продук- 
ции аналогнчсл оппсанньтм вьппе Анализ консервов производится 
в соответствии с ГОСТом.

ПРОИЗВОДСТВО МЯСНЬ1Х И МЯСО-РАСТИТЕЛЬНЬ1Х КОНСЕРВОВ 

Производство мяснмх консервов

Приемка мяса. Контролю подлежат условия доставки мяса. 
Мясо должно доставляться на грузовмх машинах с закрнтн м и  
кузовами, обитнми оцинкованкьш железом. Грузовики после 
каждой поездки необходкмо т тател ьн о  обмьгвать горячей водой.

Мясо, доставляемое на завод с мясокомбината, принимается 
по ветеринарному сертификату. В последнем должно бнть отме- 
чено время убоя, наименование отправителя, время отправки, 
количественнне и качественнне показатели, категория мяса (I, II)

П р и ем ти к  мяса производит внешний осмотр прибнвших туш 
и полутуш, руководствуясь при этом техническими условиями, 
в которнх перечисленм органолептические признаки свежего,
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подозрительного по свежести и несвежего мяса; там ж е  перечис- 
ленш призмаки остьтшего, морожекого и охлажденного (один- 
два раза) мяса. Мясо подозрнтельной свежести, несвежее, а так- 
ж е мясо, замороженное два раза, в производство не допу- 
скается.

В случаях, когди свежесть мяса внзьшает сомнение и не мо- 
жет бнть определена органолептическн, заводская лаборатория 
производит химический и бактериологический анализн  по TOCTv

Хранение мяса. Коитроль хранения заключается в проверке 
температурн помешепия, нагрузки на 1 м 2 пола и чистотн поме- 
шения. Температура ме должна превьииать 6°С, нагрузка на 1 м 2 
не долж на бьпь больше 180—200 кг  (в подвешенном состоянии); 
зто меобходимо для того, чтоби каж дая туша свободно омивалась  
со всех сторон воздухом.

Оттаивание. Медлепное оттаивание целой туши или полутуши 
следует проводить при начальной температуре о кр у ж аю тего  воз- 
духа 0°С, относительной влажности 70%, при медленном повмше- 
нии температурь 1 до 10— 12° С и влажности до 90%.

Норма нагрузки на 1 м 2 пола — 3 говяжьих полутуши в под- 
вешенном положении, чтобн между ними оставался проход для 
осмотра мяса.

Температура контролируется термометрами и термографамн, 
пом етенньш и на половнне внсотм дефростера.

Влажность воздуха проверяется гигрометрами. Температуру 
и влажность воздуха регулирует бригадир и периодически прове- 
ряет сменньш химик.

При отсутствии специальннх дефростеров сттаивание прово- 
дят в обшчннх помешениях при постоянной температуре 3—5°С 
н относительной влажности 75—80%.

Сменньш химик следпт за правильностью вентиляции помете- 
ння (следует избегать сквозняков, при которнх получается боль- 
ш ая усушка м я с а ) ,а т а к ж е  за тем, чтобм процесс размораживания 
протекал нормально н не затягивался дольше положенного срока 
(3—4 дня).

В помешение, в котором производится размораживание, пе 
должна проникать пьгль; кроме тсго, в нем не должнм находиться 
посторонние предметн, в особенности с сильньш запахом, во из- 
бежание поглошения последнего мясом.

Надо иметь в виду, что омнвать грязь с туш водой нельзя, 
так как увлажненная поверхность туши служит благоприятной 
средой для развития микроорганизмов; загрязненнне места, 
а такж е печати вегеринзрно-санитарного надзора следует уда- 
лять ножом.

В дефростере и в помешении для хранения туш сменннми хи- 
миками ведутся специальнне ж урналн .

О бвалка. Обвалку производят вручную, следовательно, осо- 
бенно важньлм является соблюдение личной гигиенн рабочих,
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С тслн  для обвалки должньт иметь совершенно гладкую поверх- 
иость и содержаться в абсолютной чистоте; по окончании обвалки 
их нужно см нвать  горячим содовьш раствором, а затем обда- 
вать струей острого пара. Таким же образом необходимо обра- 
б ать тать  н все инструмектн для обвалки. Еше лучше подвергать 
мнструментн автоклавированиго.

За  качеством обвалки, то есть за ттательностью  очисткп ске- 
лета от мяса, следит бригадир.

Бактернологический контроль определяет характер и количе- 
ство микрофлорь! на этом процессе.

Ж иловка. Качество кснсервов зо многом зависит от тшателъ- 
иости жиловки. За качеством жиловки и соблюдением санитарно- 
гигиенических условий следит сменнмй химик. Он периодически 
проверяет количество отходов на этом процессе, для чего пропу- 
скает через жиловку предварительно взвешенную партию мяса 
и по окончании жиловки снова взвешивает ее. Разность в весе, 
пересчитанная в процентах по отношению к uecy взятой партии 
мяса, дает процент отходов при жиловке.

В процессе жиловки мясо сортируют на I п II сорта ii пере- 
дают каждмй сорт отдельно на псрционированне.

Количество отходов (костей, сухожнлий), а такж е количество 
мяса по сортам учитьтается  учетчиком и данньге заносятся им 
Е специальньш журнал.

Порционирование и укладка. Отжилованное мясо разрезаю т 
на куски вручную или на специальнон машине; ;i в том и в другом 
случае нужно следить за тем, чтобн мясо не мялось при резке, 
не смешивались разнне сорта и процесс проводился в долж них 
санитарнмх условиях. Н арезаннне куски мяса порционируют.

Кроме контроля подготовки мяса для укладки, контролнруют 
все дополнительние материалн, входяшие в консервн (жир, соль 
и пряпости). Качество соли, пряностеп и жира определяет лабо- 
ратория при приемке их ка завод; в цехе же контролируют только 
порционированяе жира, соли и пряностей, уложенннх в банку, 
а в наполненннх банках проверяют соотношение компонентов и 
К£чество обработки мяса.

Закатка и стерилизация. Задерж ка банок, наполненнмх мясом. 
ire допускаегся. Т акж е не допускается р а зр ь т  более чем в 30 мин  
между закаткон банок и их стерилизацией.

Весь npouecc обработки мяса, начиная с обвалки и кончая 
стерилизацией, должен продолжаться не более 3,5 ч.

Термостатная вмдержка. Согласно инструкции, все внрабатм - 
в аю т и еся  мяснне н мясо-растительнне консервн должнь: бнть 
подвергнутн термостатной вндерж ке при температуре 37г С в ге- 
чение 10 суток с целью внявления банок, непригодннх к хране- 
кию.

В термостатной камере контролнруются температура и влаж- 
ность воздуха, привильность укладки консервов в штабеля по пар-
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тпям п автоклавоваркам и исправность контрольно-измерительннх 
приборов.

Анализ брака при термостатной вндержке, внявление видов и 
причин бомбажа дает возможность заключить о качестве отдель- 
iibix партий консервов.

Органнзация контроля на остальннх процессах аналогична ра- 
нее указамной для других вндов консервов.

Производство мясо-растительнмх консервов

При изготовлении мясо-растительнмх консервов дополнительнн- 
ми точкамн контроля являются приемка и хранение гороха, очист- 
ка его на веялке, мойка, бланшировка, инспекция и, наконец, изго- 
товление бульона из костей.

При приемке гороха отбирают среднюю пробу, в которой опре- 
деляют в процентах содержанне зерновой примеси, минеральнььх 
примесей (земли, камешков и т. п.), органической примеси (соло- 
мн, лнстьев, частей стеблей), сорннх и поврежденньгх зерен, а так- 
ж е степень зараженности жучком, влажность и набухание.

Если горох не удовлетворяет требованиям стандарта, то его 
бракуют и в переработку не долускают.

Принятьш горох взвешивают и отправляют на склад; нельзя до- 
иускать хранение гороха навалом и в смром помевдении. Мешкн на- 
до ск л ад ь тат ь  так, чтобн между ними б нла  циркуляция воздуха. 
Условия хранения контролируются и отмечаются в журнале хране- 
ния.

Очистку и мойку необходимо проводить для освобождения го- 
роха от посторонних примесей, легковеса и грязи.

Қачество мойки контролируют органолептически, процент от- 
ходов на веялке учитнвают отдельно.

В результате бланшировки горох, в зависимости от условий, 
иногда набухает очень интенсивно. Н а степень набухания при од- 
ном li том же сорте гороха, влажности и зрелости влияют темпера- 
тура, время бланшировки и качество водм; эти факторь 1 контроли- 
руют ii даннне контроля заносят в специальньш журнал.

Сменньш химик, наблюдаюший за процессом бланшировкн, дол- 
жен следить, чтобн в бланширователь периодического действия 
загруж алось строго рассчитанное количество гороха с учетом сте- 
пени набухания, иначе разбухание может привести к деформации 
бланширователя.

После бланшировки следят за тем, чтобм ropox охлаждался 
проточной водой. После охлаждения проводят инспектирование, при 
котором горох окончательно очшцают от брака и примесей, остав- 
шихся от предьшуших процессов и внявившихся в процессе блан- 
шировки.

При этом учитьтаю т отходм и отмечают органолептическую 
оценку качества инспектирования.
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Приготовление бульона. Этот процесс начинают с проверки под- 
готовки костей (мойки и распиловки их). Затем при загрузке посто- 
янно контролируют соотношение составнмх частей (водм, костей, 
корнеплодов и специй) и проверяют температуру и время варки, 
санитарное состояние котлов и тшательность фильтрования бульо- 
иа no окончании варки.

Качество полудн котлов контролируют систематически, но все 
же изредка готовьш бульон нужно исследовать на наличие тяже- 
лмх металлов. При внгрузке каждого котла в бульоне определяют 
содержание соли, сухих вевдеств и кислотность. Д ан н н е  заносят в 
цеховой журнал.

Процесс заливки бульона производят механически через напол- 
нитель, причем температура бульона при этом долж на бнть не 
меньше 70°С. Процессн закатки, стерилизации контролируют, как 
обнчно. Б  готовнх консервах определяют: сухие вешества, кислот- 
ность, жир, золу и соль, а при наличии желе температуру его плав- 
ления на спецнальном приборе фузиометре (см. ГОСТ).

ХОЛОДИЛЬНОЕ ХРАНЕНИЕ МЯСА, РЬ1БЬ1, ПЛОДОВ И 0В01ЦЕИ

При холодильной обработке и храненки пиш евнх продуктов 
контролируются установленнме для этих процессов режимм в ка- 
мерах хранения, охлаждения и морозилках, а такж е  качество про- 
дуктов.

Контроль санитарно-гигиенического режима в холодильннх ка- 
мерах обеспечпвает уничтожение источников бактериальной загряз- 
ненности продукции. Проверяется, в частности, привильность про- 
ведения дезинфекции камер, инвентаря, гарм.

Важной задачей контроля является установление качества при- 
нимаемого продукта (при участии госннспектора по «ачеству) и 
правильность отнесеним его к соответствуютей группе по режиму 
хранения. Переборка и сортировка продуктов производятся в спе- 
ииальном пометенни.

При холодильной обработке мяса, в зависимости от вида полу- 
чаемого продукта, контролнруют температуру в толхце охлажден- 
ного мяса, которая долж на бьиь не ниже 0° и не вмше 4°С, и тем- 
пературу в толше мнш ц v костей замороженного мяса, которая 
не долж на превнш ать минус 6°С.

Необходимо следить, чтобн мороженое мясо хранилось при по- 
стоянной температуре (минус 12— 18° С) и влажности. Относи- 
тельная влажность воздуха внутри штабеля мяса долж на бьгть 
близкой к 100%> а в остальном пространстве камерн, в зависимо- 
сти от времени года, — от 88 до 98%.

Предельнме сроки хранения замороженного мяса: говядинш 12 
месяцев, бараниньт и свининм 7 месяцев.

В процессе охлаждения, замораживания и хранения рекоменду- 
ется определять некоторне хнмические показатели. Содержание мо-
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лочной кислотн в мороженом мясе при хранении несколько увели- 
чивается: после 81-го дня хранения прирост составляет 3,7 м г%  в 
c v T K H .  Активная кнслотность мяса после 6 месяцев хранения дохо- 
дит до pH 5,6. Количество азота аминогрупп увеличивается с 
0,112% на 22-е сутки до 0,144% на 81-е сутки, что указмвает на 
происходяший распад белков. Содержание экстрагируемнх белков 
увелнчивается с 7 до 9% обшего азота. Количество микрофлорн на 
поверхности мяса в процессе хранения при низкой температуре рез- 
ко уменьшается.

Бнстрое охлаждение рнбм (в частности, пересьгпкой со льдом, 
лучше всего антисептическим) дает возможность в течении корот- 
кого времени сохранить рнбу в свежем виде. Долго хранить 
охлажденную таким образом рмбу нельзя; через некоторьп"! пе- 
риод ее следует подвергать апализу для установления степени 
свежести.

При контроле замораживания рьгбн следят, чтобн температурл 
внутри наиболее толстой части, v позвоночника, бнла орнентиро- 
вочно в пределах минус 8— 10° С, а ценная жирная рнба должна 
покрьшаться тонкой ледяной корочкой.

Мороженую рнбу и филе следует хранить при температуре воз- 
духа минус 18°С и относительной влажности 100%.

Важной задачей контроля является вьшуск р н б н  для потребле- 
пия в сроки, установленнне утвержденньши инструкциями для раз- 
нмх видов рнб и режимов хранения.

Необходимо следить такж е за тем, чтобм вмдерживались нор- 
Mbi загрузки камер, указаннне в соответствуюших инструкциях.

При обработке и хранении охлажденнмх плодов и некотормх 
ововдей нужно проверить, чтобн сьфье после упаковки бьшо воз- 
можно бнстрее загружено в холодильнне камерш при установлен- 
iibix нормах загрузки (0,34 т на 1 м 2 грузовой емкости камерм) и 
режимах. Сроки хранения не долж нн  превьпиать утвержденнмх 
инструкций. Так, например, при температуре минус 0,5° С яб- 
локи можно хранить до 10 месяцев, сливн 1 месяц, черешни 
10 дней.

При замораживании плодов и овошей контролируется предва- 
рительная обработка сьфья (мойка, очистка, бланшировка и пр.) 
аналогично рассмотренньш ранее, а затем установленнме режимм 
в морозильной камере (температура минус 18° С, относительная 
влажность 100%).

При вьгпуске различннх продуктов из холодильника проверяют- 
ся сроки хранения и качество ф абриката, контролируется соответст- 
в у ю т а я  подготовка продуктов к вьшуску, проверяется убнль и ее 
соответствие нормам.

Характеристика важнейших контрольно-измерительньгх прибо- 
ров, применяемнх для контроля режимов хранения, охлаждения и 
замораживання, описана в книге Головкина и Чиж ова «Холодиль- 
пая технология ппшевих продуктов», стр. 268, 1951.
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ПРОИЗВОДСТВО СУШЕНЬ1Х 0В01ДЕЙ 

Контроль качества смрья

При оценке качества овошей и картофеля устанавливают их 
внешний вид, зрелость, размер, примеси, прорастание, поврежде- 
ния. Так, например, химический и технический ан али зн  картофеля, 
в частности форма клубня, «оличество и глубина залегания глаз- 
ков, характеризуют пригодность отдельннх сортов картофеля к 
сушке.

Форма клубня характеризуется его индексом, т. е. отношением 
наибольшего измерения клубня к его наименьшему измерению 
(в м м ) .  Наилучшей формой клубня является округлая с индексом 
1 — 1,25, наихудшая — цилиндрическая с индексом 1,5.

Среднее количество глазков определяют делением на 100 о б т е -  
го количества глазков в 100 клубнях. Лучший сорт Л орх  содержит 
в среднем 5 глазков в одном клубне.

Средняя глубина залегания глазков в этом же сорте Лорх, и.з- 
меряемая штангенциркулем, равна 1,2 мм.

Технический анализ ововдей (свеклм, моркови, лука, капустн н 
др.) и свежей зелени (петрушки, укропа, сельдерея) производится 
по показателям, предусмотренньш соответствуюшими ГОСТами.

При определении качества картофеля, как и при определении 
качества плодов, овошей и пишевнх продуктов, перспективное зна- 
чение имеет применение люминесцентного анализа [25].

Контроль технологических процессов

Количество принятого в цех смрья и его качество регистрпру- 
ются в специа."ьном журнале. Кроме того, сменньш химик записн- 
вает в лабораю рньш  журнал, такж е ведушийся посменно, резуль- 
татн  технического и химического анализов и отмеченнме дефекти 
сьфья. Содержание сухих в етеств  в сменной партии сн р ья  n гото- 
вой продукции дает возможность усгановить потери по ходу про- 
изводства.

Качество мойки определяется сменним химиком не менее двух 
раз в смену осмотром нескольких экземпляров ововдей или карто- 
феля; особенно внимательно следует псследовать углубления глаз- 
ков картофеля и ребристме части овошей. Количество загрязнений 
Р! потери при мойке определяют одпн раз в смену взвешиванне.м до 
и после мойки 8— 10 кг  тшательно внмнтого сьфья.

Качество работьг корнечисток и определение количества отхо- 
дов при механической очистке и ручнон дочистке устанавливается 
сменннм химиком в начале каждой сменм контрольной очнсткой 
средней пробн весом 50 кг.

Качество резки овотей  и картофеля определяют путем измере- 
п !i я поперечного сечения столбиков нарезанного с ь ф ь я  и л и  т о . п д н -
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iibi кружков и уетановления количества мелочи. Правильность рез- 
ки капустн устанавливают равномерностью нашинкованной 
стружки.

Работу резальной машинн считают хорошей, если при резке 
средннх размеров клубней картофеля обшая длина приготовлен- 
nbix на 100 г снрья столбиков (длина более 1,5 см, поперечное се- 
чение 7 x 5 . чм)  равняется 2.2—2,4 м и мелочь (длина столбиков ме- 
нее 1.5 см) составляет не болсе 3%.

Потери при резке определяются в начале сменн взвешиванием 
100 кг  овошей свежих и измельченннх.

При определении потерь и отходов nP:i резке и промнвке при- 
меняют лабораторную легкую сетчатую металлическую корзинку, 
вмешагошую 5 кг  резаной стружкн.

Контроль бланшировки производят органолептически: стружка 
картофеля, свеклн, морковп не долж на при сжатии расползатьсч 
между пальцами и бнть эластнчной при сгибании в меньшей мере, 
чем до бланшировки.

Качество бланшироғки определяют также реакцией на перо- 
ксидазу, которая должна бьиь инактивирована. Д ля  проверки к 
5—6 г свежебланшированного сьфья приливают 1 м л  1,5%-ного 
раствора перекиси водород_а и 1 м л  1%-ного спиртового растворл 
гваякола. Недостаточно бланшированное смрье приобретает синий 
или голубой цвет.

Д ва  раза  за смену проверяют соблюдение нормн нагрузки cbi- 
рья на сита путем взвешивания сита с разостланннм сьфьем. На 
\ м 2 п л о т ад и  сита разрешается настилать картофеля 7— 8 кг,  свек- 

ль 1 8—9 кг,  капустн 6—7,5 кг,  лука 5—6 кг и зелени слоем 1 — 
1,5 см.

Б процессе сушкм контролируют температуру и относительную 
влажность воздуха в сушилке и в пометениях, где производится 
сушка.

Сменньш химик обязательно проверяет качество вьшуаденной 
за смену продукции, в первую очередь ее влажность.

Контролю подлежат также сортировка сухоовошей, пропуск 
через магнит (даннне о металлопримесях заносятся в ж урн ал),  ка- 
чество брикетирования и упаковки.

По данньш контроля составляется химико-техническин отчет; 
внход готовой продукции рассчитмвается на 1 т сьфья в % по 
следую тей  формуле:

Р _(1000 — A ) B l

Вг

где: A  — количество отходов и потерь на подготовительннх про- 
цессах в кг\

В 1 — содержание сухих в етеств  в подготовительном сьфье 
в %;

В 2 — содержание сухих вешеств в готовой продукции в %■
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Лаборатория систематически контролирует такж е хранение су- 
шеннх овошей, в частности соблюдение правил укладки и размегце- 
ния продукции на складах, температуру и влажность воздуха, са- 
нитарное состояние складов и изменения качества продукции; про- 
веряет зараженность продуктов вредителями при помоши электри- 
ческого теплового аппарата Чернмшева.

При установлении пишевон ценности сушеннх ововдей, кроме 
проведения технического и химического анализов и органолепти- 
ческоп оценки, требую тихся для качественного удостоверения. 
определяют такж е коэффициент набухания, развариваемость н 
обшее количество водорастворимььх вешеств.

Определение коэффициента набухаемости. Во взвешенньш хи- 
мический стакан емкостью 750 м л  отмеривают 50 г сухоовошей или 
картофеля, приливают 500 м л  водопроводной водм (1:10), накри- 
вают стакан часовьш стеклом и оставляют на 24 ч при температу- 
ре 20°С. После 24 ч стояния стакан обвязнваю т кисеей, сливают во- 
ду и в течение 5 м и н  дают стечь свободной воде, после чего c t ;i - 
кан с содержанием взвешивают.

Откошение веса иабухших сушеннх овошей к весу первоначаль- 
ной навески и является коэффициентом набухания.

Наиболее сильно набухают свекла, капуста, м о р к о Е ь .
Развариваемость. Определяют время в минутах от начала кипс- 

кия до полной готовности продукта при то.м же соотношении 1:10 
Убнваюодий при варке объем водн пополняют кипятком.

Определение обшего количества водораствориммх вевдеств. Д ля 
получения правильннх результатов отношение сухих вешеств на- 
вески «  воде должно бьиь в пределах 1:20 или 1:25. Д л я  этого на 
250 м л  дистиллированной водм навеску при влажности 5— 10% бс- 
рут в количестве 10 г, а при влажности 20—25% — 15 г и т. д.

Навеску в 10 г измельченного и пропушенного через сито (с 
ячейками 1 м м)  сушеного картофеля переносят в мерную колбу ем- 
костью 250 м л  при помоши 180 м л  дистиллированной водн. Содер- 
жимое взбалтьшают 2 ч в «болтушке». доливают до метки, взбал- 
т ь таю т  и фильтруют через складчатьш фильтр.

50 м л  фильтрата вьшаривают на водяной бане и осадок вшсу- 
шивают до постоянного веса в шкафу при 100— 105°С в фарфоро- 
вой чашке с прокаленньш кварцевьш песком; чашка предваритель- 
но б нла  внсушена и взвешена. По разности весов чашки, учитьь 
ная разведение, рассчитнвают процентное содержание водораство- 
римнх вешеств.
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ПРИЛОЖ ЕНИЯ
Т а б л и ц а  1

А томнмй в ес  н еко то р м х  элем ентов

П о р я д -KOllbUlномер
Элемепти Симисл Атомпьгй

DCC
Поряд-
KOLtLII
номер Элементм Символ A t o m h u Bвес

7 Азот N 14,008 42 Молибден Мо 95,95
13 Алюмнний А1 26,97 33 Мншьяк As 74,91
56 Барий Ва 137,36 11 Натрий Na 22,997
4 Бериллпй Be 9,02 28 Ннкель Ni 58 ,69
5 Бор В 10,82 50 Олово Sn 118,70

35 Бром Br 79,916 46 Палладий Pd 106,70
83 Висмут Bi 209,00 78 Платина P t 195,23

1 Водород Н 1.0C8 88 Радмй Ra 226,05
74 Вольфрам W 183,92 86 Радоп Rn 222,00
2 Гелий He 4,003 80 Ртуть H g 200,61

26 Ж елезо Ғе 55,85 37 Рубидий Rb 85 ,4 8
79 Золото Au 197,2 82 Свинец P b 207,21
53 Йод J 126,92 34 Селен Se 78 ,9 5
48 Кадмий Cd 112,41 16 Сера S 3 2 ,0 6
19 Калнй K 39,096 47 Серебро Ag 107,88
20 Кальций Ca 40,08 38 Стронций Sr 8 7 ,6 3
8 Кислород 0 16,00 51 Сурьма Sb 121,76

27 Кобальт Co 58,94 6 У глерод C 12,01
14 Кремний Si 28,06 92 Уран u 238,07
3 Литий Li 6 ,9 4 15 Фосфор p 3 0 ,9 8

12 Магний Mg 24 ,3 2 9 Фтор ғ 19,00
25 М арганец Mn 54,93 30 Ц инк Z n 6 5 ,3 8
17 Хлор Cl 35,457 24 Хром C r 52,01
55 Цезий Cs 132,91 52 Теллур Te 127,61
29 Медь Cu 63 ,57

Т а б л и ц а  2

Удельнмй вес сильнмх кислот

У д ельннй
15°

вес n p u  4o

(в беэвоз- 
душ ном  

п ростран- 
стве)

Becoobie процсптьт У дел ьн и й
15°

вес n p u  —

(п безвоз- 
душ ном 

п ростран- 
стве)

BecoBbie п р оц ен ти

HCI HNOa H t SO, HCI H N O j H .SO .

1,000 0 ,1 6 0 ,1 0 0 ,0 9 1,050 10,17 8 ,9 9 7 ,3 7
1,005 1,15 1,00 0 ,9 5 1,055 11,18 9 ,8 4 8 ,0 7
1,010 2 ,1 5 1,90 1,57 1,060 12,19 10 ,68 8 ,7 7
1,015 3 ,1 2 2 ,8 0 2 ,3 0 1,065 13,19 11,51 9 ,4 7
1,020 4 ,1 3 3 ,7 0 3 ,0 3 1,070 14,17 12,33 10,19
1.02E 5 ,1 5 4 ,6 0 3 ,7 6 1,075 15,16 13 ,15 10,90
1,030 6 ,1 5 5 ,5 0 4 ,4 9 1,080 16,15 13 ,95 11,60
1,035 7 ,1 5 6 ,3 8 5 ,2 3 1,085 17,13 14,74 12,30
1,040 8 ,1 6 7 ,2 6 5 ,9 6 1,090 18,11 15 ,53 12,99
1,046 9 ,1 6 8 ,1 3 6 ,6 7 1,095 19,06 16,32 13,67
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П родолж енпе табл. 2

Удельнмй15°вес при —4°(в беэвоэ- 
душном простран- стве)

Becoobie процентьг Удельнмй
15“вес прн — 4®(в безвоз- 

душном прострам- стве)

Весовне процентм

HC1 HNO, H.SO, H C I HN03 H2SO,

1,100 20,01 17,11 14,35 1,310 49,07 40,35
1,105 20 97 17,89 15,03 1,315 — 49,89 40,93
1,110 21,92 18,67 15,71 1,320 — 50,71 41,50
1,115 22,86 19,45 16.36 1,325 — 51,53 42,08
1,120 23,82 20,23 17,01 1,330 — 52,37 42,66
1,125 24,78 21,00 17,66 1,335 -■ 53,22 43,20
1,130 25,75 21,77 18,31 1,340 — 54,07 43,74
1,135 26,70 22,54 18,96 1,345 — 54,93 44,28
1,140 27,66 23,31 19,61 1,350 — 55,79 44,82
1,145 28,61 24,08 20,26 1,355 — 56,66 45,35
1,150 29,57 24,84 20,91 1,360 _ 57,57 45,88
1,155 30,55 25,60 21,55 1,365 — 58 48 46,41
1,160 31,52 26,36 22,19 1,370 — 59,39 46,94
1,165 32,49 27,12 22,83 1,375 — 60,30 47,47
1,170 33,46 27,88 23,47 1,380 — 61,27 48,00
1,175 34,42 28,63 24,12 1,385 — 62,24 48,53
1,180 35,39 29,38 24,76 1,390 — 63,23 49,06
1,185 36,31 30,13 25,40 1,395 — 64,25 49,59
1,190 37,23 30,88 26,04 1,400 — 65,30 50,11
1,195 38,16 31,62 26,68 1,405 — 66,40 50,63
1,200 39,11 32 36 27 32 1,410 __ 67,50 51, 15
1,205 — 33,09 27,95 1,415 -- 68,63 51,66

1,420 __ 69,80 52,15
1,210 — 33,82 28,58 1,425 -- 70,98 52,63
1,215 34,55 29,21 1,430 -- 72,17 53,11
1,220 — 35,28 29,84 1,435 -- 73,39 53,59
1,225 — 36,03 30,48 1,440 71,68 54,07
1,230 — 36,78 31, 11 1,445 -- 75,98 54,55
1,235 — 37,53 31,70 1,450 -- 77,28 55,03
1,240 — 38,29 32,28 1,455 -- 78,60 55,50
1,245 — 39,05 32,86 1,460 — 79,98 55,97
1,250 __ 39,82 33,43 1,465 _ 81,42 56,43
1,255 — 40,58 34.00 1,470 ---- 82,90 56,90
1,260 — 41,34 34,57 1,475 ---- 84,45 57,37
1,265 — 42,10 35,14 1,480 ---- 86 05 57,83
1,270 — 42,87 35 71 1,485. ---- 87,70 58,28
1,275 — 43,64 36,29 1,490 ---- 89,60 58 74
1,280 — 44,41 36,87 1,495 ---- 91,60 59,22
1,285 — 45,18 37,45 1,500 ---- 94,09 59,70
1,290 — 45,95 38,03 1,505 ---- 96,39 60,18
1,295 — 46,72 38,61 1,510 — 98,10 60,65
1,300 __ 47,49 39,19 1,515 __ 99,07 61,12
1,305 28,26 39,77 1,520 99,67 61,59
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Продолжение табл. 2

15°УделъньпЧ вес п р и  ------4°(в безвоздушном про* странстве)

BecoBbie процепть! 15°У д ел ьн н й  вес при---
4°(в безвоздушном про- странстве)

BecoBbie проце :

H2SO, H,SO,

1,525 62,06 1,710 78,04
1,530 62,53 1,715 78,48
1,535 63,00 1,720 78,92
1,540 63,43 1,725 79,36
1,545 63,85 1,730 79,80
1,550 64,26 1,735 80,24
1,555 64,67 1,740 80,68
1,560 65,20 1,745 81,12
1,565 65,65 1,750 81,56
1,570 65,09 1,755 82,00
1,575 66,53 1,760 82,44
1,580 66,95 1,765 83,01
1,585 67,40 1,770 83,51
1,590 67,83 1,775 84,02
1,595 68*26 1,780 84,50
1,600 68,70 1,785 85,10
1,605 68,13 1,790 85,70
1,610 69,56 1,795 86,30
1,615 70,00 1,800 86,92
1,620 70,42 1,805 87,60
1,625 70,85 1,810 88,30
1,630 71,27 1,815 89,16
1,635 71,70 1,820 90,05
1,640 72,12 1,825 91,00
1,645 72,55 1,830 92,10
1,650 72,96 1,835 93,56
1,655 73,40 1,840 95,60
1,660 73,81 1,8405 95,95
1,665 74,24 1,8410 96,38
1,670 74,66 1,8415 97,35
1,675 75,08 1,8410 98,20
1,680 75,50 1,8405 98,52
1,685 75,94 1,8400 93,72
1,690 76,38 1,8395 98,77
1,695 76,76 1,8390 99,12
1,700 77,17 1,8385 99,31
1,705 77,60
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Т а б л и ц а  3

У дельнь 1й в ес  р аств о р о в  едкого  кали  и едкого  н а т р а  п ри  15s С

Удельнийвес
Прсцент Удель-

НЬ1Йвес
Процент УдельнмЙвес

Процент
КОН NaOH кон NaOH кон NaOH

1,007 0,9 0,59 1,162 18,6 14,35 1,370 36,9 33,73
1.014 1,7 1,20 1,171 19,5 15,15 1,383 37,8 35,00
1,022 2,6 1,85 1,180 20,5 16,00 1,397 38,9 36.36
1,029 3,5 2,50 1,190 21,4 16,91 1,410 39,9 37,65
1,037 4,5 3,15 1,200 22,4 17,81 1,424 40,9 39,06
1,045 5,6 3,79 1,210 23,3 18,71 1,438 42,1 40,47
1,052 6,4 4,50 1,220 24,2 19,65 1,453 43,4 42,02
1,060 7,4 5,20 1,231 25,1 20,60 1,468 44,6 43,58
1,067 8,2 5,86 1,241 26,1 21,55 1,483 т5,8 45,16
1,075 9,2 6,58 1,252 27,0 22,50 1,498 47,1 46,73
1,083 Ю.1 7,30 1,263 28,0 23,50 1,514 48,3 48,41
1,091 10,9 8,07 1,274 28,9 24,48 1,530 49,4 50,10
1,100 12,0 8,78 1,285 29,8 25,50 1,546 50,6 —

1,108 12,9 9,50 1,297 30,7 26,58 1,563 51,9 —

1,116 13,8 10,30 1,308 32,8 27,55 1,580 53,2 —

1,125 14,8 11,06 1,320 32,7 28,83 1,597 54,5 —

1,134 15,7 11,90 1,332 33,7 30,00 1,615 55,9 —

1,142 16,5 12,69 1,345 34,9 31,20 1,634 57,5 — i

1,152 17,6 13,50 1,357 35,9 32,50 1,634 57,5 -----

Т а б л и ц а  4
У д е л ь н м й  вес  р аств о р а  ам м и ака при 15° С

Удельний
вес

Процент
NH3

Удельнийвсс
Процент

NHj
УдельниПвес

Процент
NHj

1,000 0,00 0,958 10,47 0,916 23,03
0,998 0,45 0,956 11,03 0,914 23,68
0,996 0,91 0,954 11,60 0,912 24,33
0,994 1,37 0,952 12,17 0,910 24,99
0,992 1,84 0,950 12,74 0,908 25,65
0,990 2,31 0,948 13,31 0,906 26,31
0,988 2,80 0,946 13,88 0,904 26,98
0,986 3,30 0,944 14,46 0,902 27,65
0,984 3,80 0,942 15,04 0,900 28,33
0,982 4,30 0,940 15,63 0,898 29,01
0,980 4,80 0,938 16,22 0,896 29,69
0,978 5,30 0,936 16,82 0,894 30,37
0,976 5,80 0,934 17,42 0,892 31,05
0,974 6,30 0,932 18,03 0,890 31,75
0,972 6,80 0,930 18,64 0,888 32,50
0,970 7,31 0,928 19,25 0,886 33,25
0,968 7,82 0,926 19,87 0,884 34,10
0,966 8,33 0,924 20,49 0,882 34,95
0,964 8,84 0,922 21,12
0,962 9,37 0,920 21,75
0,960 9,91 0,918 22,39



Приложения 421

Т а б л и ц а  5

B ee 1 л г а за  при 0° С и давл ен и и  760 мм pm. cm.

Гаэ Rec I л газа в г Глз Bee I л газа в г

Возцух 1,2930 Углекисльш  газ 1,9767
Водород . 0,08998 Амммак 0,7708
Азот . . . 1,2505 Хлор . . . . 3,2164
Окись азота 1,3402 Хлористьш водород 1,6392
Кислород 1,4298 Ацетилен 1,1791

Т а б л и ц а  6
П лотность водь! при разной  т е м п е р а т у р е

Т ем пература 
ВОДЬ1 в °С ПЛОТНОС|Ь Т е м п ер ат у р а  

водьт в °С П л отиость Т е м п ер ат у р а
ВО ДЬ! в °С П л отность

0 0,999868 11 0,999632 22 0,997797
1 0.999927 12 0,999525 23 0,997565
2 0,999968 13 0,999404 24 0,997323
3 0,999992 14 0,999271 25 0,997071
4 1,000000 15 0,999126 26 0,996810
5 0,999992 16 0,998970 27 0,996539
6 0,999968 17 0,998801 28 0,996259
7 0,999929 18 0,998622 29 0,995971
8 0,999876 19 0,998432 30 0,995673
9 0,999808 20 0,998230 31 0,995367

10 0,999727 21 0,998019 32 0,995052

Т а б л и ц а  7

Р аств о р и м о сть  орган и ческ и х  р а с т в о р и т е л е й  в 100 мл 
водь! при 20° С

Р асторптелъ
Р аствори м ость  

в г Р а с т в о р н т с л ь
Р асгв о р и м о с ть  

в г

Эфир . 7,49 ! Сероуглерод . . 0,101
Ацетон . . 00 Бензол . . . . 0,072
Хлороформ 0,822 Петролейньш
Четьфеххло- эфир (0,6646) 0,227

ристьш угле-
род 0,080
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Т а б л и ц а  8

О п ред елен н е т е м п е р а ту р м  по п о к а э а н н я м  м ан ом етра

Д ав л ен и е П о кач ан и я Т е м пература Д ав л е н и е П оказания Т е м п ература
в а т м м аном етра в СС, около в а т м мансм етра в С. о кол о

1,00 0 100 2 ,0 0 1,00 121
1,50 0 ,5 112 3 ,0 0 2 ,0 0 134
1,67 0 ,6 7 115 4 ,0 0 3 ,0 0 144
1,84 0 ,8 4 118 5 ,0 0 4 ,0 0 152
1,94 0 ,9 4 120

П р и м е ч а н и е .  М внсметр пскаэьшает лишь манометрическке атмосфери, то 
есть давленне сЕерх 1 ст м .  При сСь;чксм давлении (1 сгг.м) манометр показьшает 
0 .  Ссотнсшения справедливь! для е о д я н о г о  пара без примесен воэдуха.

Т а  б л и ц a 9

О х л аж д аю ш и е  эвтен ти ч еск и е  см еси  в ак к у м у л я т о р а х  хо л о д а  
(в о д н м е  р а с т в о р н )  no п р о ф ессо р у  И ольсону

Х пмнческий
состав

Весовой про- 
цент сол и  в 

смеси

Т ем п ер а-у р а  
зам ерзания 

в СС

Х пмическш !
состав

ВесовоЙ про- 
цеи т солн  в 

смеси
Темпррлтур.э

э л м е р и п и я
в °С

MgSO, 19,0 — 3 ,9 n h 4n o 3 3 6 ,9 — 18 ,5
Z n S 0 4 2 7 ,2 — 6 ,5 NaCl 2 2 ,4 — 2 1 ,2

KC1 19,7 - 1 1 , 1 M gC l, 2 0 ,6 — 3 3 .6
K ,C r0 4 — — 11,1 C aC l, 2 9 ,9 — 5 5 ,0

H.Cl 18,7 - 1 5 , 8 1 к о н 3 1 ,5 — 6 5 ,0

Т а б л и ц а  10

З а в и с и м о с т ь  тсм п ер ату р м  к и п ен и я  сах ар н м х  
р а с тв о р о в  от к о н ц ен тр ац и и  с а х а р а

С о д ер ж а н и е  
с а х а р а  в ра- 
с т в о р е  в %

Т е у п ер ат у р а  ки- 
п ен н я  в СС водннх  
c n x a p n u x  р а с т Е О *  
Ғов п р и  атм ссф ер- 

i : c м  д а Е л е н н н

С о д ер ж а н и с  
сах ар а  в ра- 
с т в о р е  в %

Т ем пература ки - 
пен ня в °С вод- 

Hbix сах<фнь1х р а -  
створов  при нт- 
уосф ериом  дап- 

ленин

10 100,12 70 105,05
20 100,30 75 107,00
30 100,60 80 109,40
40 101,105 85 113,00
50 101,80 90 119,00
60 103,05
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Т a б л и ц a 11

У д ел ьн м й  вес са х а р н м х  р аст в о р о в

П роцснт
сахара

У дельний  
в ес  прн  2 Г С

П оказатель  
п релом лен ия 

при  20°С

П роцент
сах ар а

Удельнь>й 
„вес при  20°С

П о к азате л ь  
п р ел о у л е н п я  

п ри  20°С

0 0,99823 1,3330 50 1,22957 1,4200
5 1,01785 1,3403 55 1,25754 1,4307

10 1,03814 1,3479 60 1,28646 1,4418
15 1,05917 1,3557 65 1,31633 1,4532
20 1,08096 1,3639 70 1,34717 1,4652
25 1,10356 1,3723 75 1,37897 1,4774
30 1,12698 1,3811 80 1,41172 1,4901
35 1,15128 1,3902 85 1,44539 1,5033
40 1,17645 1,3997 90 1,47998 —

45 1,20254 1,4096
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П Р Е Д М Е Т Н Ь Ш  УКА ЗА ТЕ Л Ь

А дгезия 167 
А дсорбент 250 

— заполнение колонки 256 
Аэот

— ам м иачннй 214
-------определение по И ванову 217
-------  определение количественное
215
----------- реактивом  Н есслера 215
----------- по Э беру 214
— аминокислотнм й 194
-------форм ольнотитруем ьш  198
-------определение по В ан-С лайку
200
----------- м етодом  бум аж ной  хрома-
тограф ии 210
— белковьгй, определение 192
— обш ий 184
------- определение по К ьельдалю  184
----------- микром етодом  190
----------- ком бинированньш  методом
192

А зотистие соединения (см. азот) 
А льдегидн 179, 181 
А льдосахара 131 
Альдозьг 109
Аммиак (см. азот  аммиачнмй) 
А м фотерность 194 
А нгидрид серннстнй

------- определение 304
----------- йодом етрическое 305
----------- по стан дар ту  307
----------- ар б и тр аж н н м  методом 309

Аневрин (см. витам ин Bi)
А ппарат В ан-С лайка (см. азот ами- 

нокислотнмй, определение по Ван- 
С лайку)

А ппарат для  экстрагирования ж ира 
Зайченко 161
----------------П рисса 162
----------------Р еу то ва  163
---------------- С окслета 158, 159, 161

А скорбиновая кислота (см. впта- 
мин С)

А цетатная смесь 75

Б

Б ал ан с  сухих веш еств 385 
Б анка  учетная 383, 385

A Банки  ж естян м е 325
------- исследование герметичности
325

Б елки (см. азот  белковьш )
Бензидин 222, 279 
Б ензидиновая проба на свинец 279 
Б еизойная кислота

------- допускаем ое содерж ание 311
------- качественное откр н ти е  311
-------  количественное определение
312

Бланш ировка 393 
Б орная кислота

------- определение 315
Б ром ф еноловнй  синий 103

— приготовление 105, 309 
Бура  (см. борная кислота)
Б уф ерная емкость 76 
Б уф ернм е растворм

------ приготовление 307
— смеси, приготовление 76

В

Ванилин
— определенне 343 

В аниль 342 
Вентилнция

— в лабораториях  369 
В искозиметр О ствал ьд а  149, 150 
В итам инн

— норм н суточной потребнпгти 227
— определение A 247 
 Bi 254
-------С 235
------- биологическими м етодам и 234
— содерж ание А и С в плодах и 
ововдах 228
------- А и В в м яснм х, р н б н н х  и
м олочннх продуктах  229 

В лага
— определение вьгсуш иванием 17
-------ин ф ракрасннм и лучам и 25
-------по м етоду Ф иш ера 33
----------------Ч иж овой 28
— прям ое определение отгонкой 30
— определение реф рактом етром  40
------- стандартньгм м етодом  21
-------  по плотности р астворов  35
------ методами ускореннмми 22
------------физическими 34
----------- химическими 32
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В лаж ность во зду х а  абсолю тная 379
------- относительная 380

Вода
— анализ 345
—  предъ являем м е  требования 345 

В язкость 330
— относительная ф руктового пюре 
149

Г
Г азн

— доп устим не концентрации в воз- 
духе 370

Г алактуроновая  кислота 142, 143 
Г воздика

— определение эф ирного м асла 344 
Гексам етилентетрам ин 197 
Гексозм  (см. глю коза) 
Гем ицеллю лозн 138
Гигрограф  Р и ш ар а  380 
Гигрометр С оссю ра 380 
Гидрохинон 65 
Гипохлорит 262 
Глю коза 

— определение 131 
Гниение

— определение начальной стадмм 
220

Гомогенизация 13, 186 
Горчица 341 

— определение горчичного масла 
342

Градус кислотности ж и р а  173 

Д

Д егидроаскорбиновая кислота 231 
Д егустаци я 357 
Д есульф итация 304 
Д еф ростер 409 
Д ж ем  403 
Д иссоциация 75 
Д итизон 279, 280 
Д иф ф еренциальное число

------- определение 224
Д ихлорф енолиндоф енол 235, 240

Ж

Ж елезо
— определение в водс 349 
 в суш ених овош ах 300, 415

Ж елен ная  проба 147 
Ж есткость водм  350, 351 
Ж есть

— технические требования 317 
— испнтание механическое 317 
------- техническое 316
— определение пористости 323 

Ж и л о вка  410

Ж ир
— определение обвдего количества 
156
— снр о й  156, 157
— методическое извлечение 158
— косвеннне методм  определения 
162
— м ето дн  исследования 171
— определение йодного числа 175
------ кислотного числа 172
-------числа оммления 173
------- удельного веса 172
-------прогорклости 179
-------реф рактом етром  169
-------экстракционно-весовьш  мето-
дом 164
------- ускоренньш  методом 166
-------центриф угированием  167

Ж ирнш е кислотн  157, 172, 173 
Ж и ром ер  167, 168 
Ж и роулови тель 395

3
З а к а т к а  379, 410 
З ал и в к а  408, 412 
Зо л а

— состав  90
— определение 90
— сьф ая  91
— ускореннне м етодм определения 
90
— нерастворим ая в 10% -ной солч- 
ной кислоте 96

И
И нверсия 132
И ндекс сахаристости  389
И ндикаторм  56, 57

— М ихаэлиса 77
— универсальннй  80
— приготовление 200 

И нтерполирование 116

К
К алорийность

— физиологическая 359 
К ам ера  асептическая 364

— терм остатн ая 362, 365, 410
—  холодильная 404, 412 

К аротин
— определение в растительпм х 
п родуктах  247
------- химическим методом 248
------- колорим етрическим  методом
249

К аротиноидм  229
—  определение обш его количества 
253

К ислотное число ж ира (см. ж ир)
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Кислотность активная  62
-------определение безбуферни.м ме-
тодом по М ихаэлису 76
----------- колорим етрнческое 69, 74
----------- электром етрическое 63
— обш ая 55, 56
-------определение 55. 57, 59
----------- кондуктом етрнческое 59
----------- потенциометрнческое 61

Кислотм летучие, определенне 81
----------- м етодом отгонки 82
----------- ускоренннм  методом 85
----------- в то м атн н х  заливках  86

Кислотм (удельньш  вес, см. таблицу) 
417

К летчатка |
— с и р ая  138
— определение по Геннекбергу n 
Ш томану 138
— видоизмененне определения по 
Голубу 140
— определению  гто Кизелю  и Семи- 
гановскому 140
-------по Кю рш неру и Г анаку  141

К окарбокси лаэа  254 
К олн-титр 345 
К олорнметр Д ю боска 70

— ф отоэлектрический 73 
К онсервантн 303
К онцентрацня водородн нх ионов (см. 

так ж е  кислотность активная)
----------- свеж его  и испорченного

мяса 223 
К орица

— определение коркчного альдегида 
344

К оррозия 264, 287
К оэф фициент прелом ленпя (реф рак- 

нии) 40 
К расная кр о в ян ая  соль 127 
К рахм ал 

— определение 133
— диастатическое расш епление 134
— колорим етричеекое определение 
137

К рнш ки СКО 
-------методм  оцеики 331

Л
Л аб оратория  

— организация 361 
Л ав р о в н й  лист 344 
Л евулоза  (см. ф р уктоза) 344 
Л ейкосоединение 235 
Лммонная кислота 121

М

Мебель л аб о р ато р н ая  365

М едь, влияние на витам ин С 288
— в консервах 287
— определение колорим етрическое 
295
------- дитизоном  296
-------объем ное 289, 290
-------полярограф ическое 298
------- электролитическое 297
— ускоренньш  м етод определения 
293

М еланоидинм  381 
М еталлм  тяж ел м е

-------в консервах 260
М етиленовьш  синий 125, 127, 130 
М етилф урф урол 154 
М инерализация 266, 267 
М оечнме водм  376, 385 
М ойка 375, 376, 387, 392, 405 
М онобром наф талин 48 
М м ш ьяк

— определение в сере 299

Н
Н абухаем ость

— определение коэф ф ициента 416 
Н еф елометрия 277, 278 
Н есслера реакция 215
Н итрозил — серная кислота  267, 282

О
О бвалка  409 
О б ж арка  393, 407 
Оэоление сухое 260, 269 
О кнсляем ость в о дн  348 
Оксидазьг (см. перокси даза)
О леат калия 350 
О лово

— содерж ание в консервах  263
— определение в консервах  266 
 полярограф ическое 270

О пределение во д ораствори м н х  ве- 
ш еств 416 

О светление в н тя ж е к  113 
Отбор пробм (см. ср едн яя  проба) 
Оценка бал л ьн ая  готовой продукции 

358, 359
П

П альм итат  кали я 350 
П анировка 407
П апрнка (см. перец стручковьш ) 
П аста  резиновая 329

-------м етодн  и спитаиия  330
----------- для  смазки к р ан о в  202

Пектин
— определение 142
------- о саж дение спиртом  146
-------по пектату к ал ьц и я  144

П ектиновая кислота 142, 143, 145,
146
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Пентозаньг 
— определение 151 

П есок (см. примеси механические) 
П ерекисное число ж ира 180 
П ерец струч ковн й  341 
П ероксидаза

— определение 349 
П ерсульф ат  амм ония 
Пиперин 340
П одготовка  проб н  к анали зу  11

— продуктов к определению  pH 81 
П о к азател ь  концентрации водород-

нмх ионов (см. кислотность актив- 
ная)

П о к азател ь  прелом ления (см. коэф- 
фициент прелом ления) 

П олипептидн 195 
П олуда

— определение количества 319 
П олуда , содерж ание свиниа 320 
П олярограм м а 272 
П олярограф  272 
П ористость ж ести  323 
П осол 406 
П отенциометр 66 
П рессование 390 
Прибор Ч иж овой  28 
Примеси механические 94

------- м етодн  определения 98
------- определение по С абурову
----------- по стандартном у методу 97

Припой
— содерж ание свинца 320 

П роба на нож 220
— на пат 149 

П рогоркание (см. ж ир)
П родукть! готовм е (см. оиенка балль-

ная готовой продукции) 
П ротопектин 145 
П ряности 340 
Психром етр А вгуста 379

— А ссмана 379, 380

Р

Реактив  Н есслера 215 
Р ези н овн е  кольца

-------  предъявляем м е требования
328
-------  исследование качества 328

Реф рактом етр  Р Л  46
— конструкция 46
— принцип устройства 47
— применение в контроле произ- 
водства 45, 48
— погруж ной 50
— полевой 51
—  прецизионньш 50
— уииверсальньтй 49

Рефракто.четрия 40 
Реф ракция света (с.м. реф р акто м ет- 

рня)

С

С алициловая кпслота
-------качественнсе определение 313.
-------  колпчественное определение
313

С ахар
— исследование качества 339 

С ахара
— нередуиирую ш ие 132
— определение редуцирую ш их по 
Бертрану 115
-------йодометрпческим методом 120
------- при помош и красной кровя-
ной соли 127

определение по С абурову  it- 
Копериной 129
------- стандартнм м  методом 124

С ахароза
— определенне 132, 339 

С веж есть мяса 221, 223
— рнбьг 224
Свинец

— определение качественное в к о н -  
сервах 281
----------- в m a 3 v p o B a H H o f t  посуде
400
------- количественное по стандарт-

ному методу 283
-------реактнво.м А рнольда 283
------- в полуде 320, 321, 322
-------полярограф ическое 287
— попадание в консервьг 275, 276 

С егнетова соль 108, 118
С ерная кислота

-------проверка на содерж ание азо-
та 189

С ернистая кислота (см. ангидрид 
сернистнм)
-------  применение для консервиро-
вания 304, 401 

Сернистьш  газ (см. апгндрид серни- 
стьш)

С ероводород 
— определенне 218
-------по Б удагян у  219

Сироп
— контроль качества 398, 400 

С ж игание м окрое 262
Соки ф руктово-ягоднм е 388 
С олодовая в ьи я ж к а  136 
С оль поварекная 335

— определение в консервах  100
----------- кониентрации раствора  336
-------  пп едъ явл яем н е  требования
335
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С ортировка си р ья  375, 387, 392, 397, 
405

Спирт (см. этиловьш  спирт)
С редняя проба 8, 237 
■Стеклотара

— оиенка качества 332 
С тернлизация 379, 410 
С терильность готовой продукцин 355 
С ульф итация 399 
С ухие вевдества (см. влага) 
С уш нльнке ш каф м  (см. ш каф н  су- 

ш ильнне)

Т

Тиамин (см. витам ин Bi)
Тиохром 254
Т итрование окраш енннх ж идкостей

57, 58
Трипельнитрнтная реакция на свинец 

279
У

У глеводн (см. сах ар а)
Уксус

— оппеделение обш ей кислотности
337

— открн ти э минеральнм х кислот
338

-------м уравьиной КИСЛОТЬ! и фор-
м альдегида 338

------- посторонних веш еств 338
------- тяж ел м х  м еталлов 339
------- - ш авелевой кислотн  338
— свинцовьш , приготовление 114 
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