Лабораторна робота № 1
ВИЗНАЧЕННЯ МАСОВОЇ ЧАСТКИ ЦУКРОЗИ 

В БУРЯКАХ ТА БУРЯКОВІЙ СТРУЖЦІ 

МЕТОДОМ СПИРТОВОЇ ЕКСТРАКЦІЇ

З А Г А Л Ь Н І  В І Д О М О С Т І

Поляриметричний метод визначення вмісту цукрози в буряках включає в себе дві групи способів [8]:

непрямі, ґрунтовані на визначенні вмісту соку в сировині і його дослідженні;

прямі, ґрунтовані на безпосередньому визначенні вмісту цукрози в сировині.

До недоліків непрямих способів належать: а) обчислення вмісту соку в буряках нестабільні, залежать від якості сировини і методики визначення; б) склад віджатого клітинного соку змінюється залежно від ступеня подрібнення мезги і сили тиску преса. Тому і склад соку і соковий коефіцієнт як змінні фактори не можуть гарантувати технічної точності результатів аналізу і є непридатними.

У сучасному виробництві для визначення масової частки цукрози в буряках застосовують лише прямі способи дослідження. Всі вони ґрунтуються на розчиненні цукрози, що міститься в наважці буряків, у воді або у водному розчині етанолу.

Залежно від виду розчинника прямі способи поділяються на етанолові та водні, а від технології розчинення – на екстракції та дигестії.

Етанольна екстракція була вперше запропонована С. Шайблером у 1878 р. Вона забезпечує необхідну технічну точність результатів і тому дотепер є контрольною. За нею звіряють результати, добуті іншими способами.

У сучасному цукровому виробництві найкращим виробничим методом визначення вмісту цукрози в буряках вважають спосіб холодної водної дигестії Ф.Сакса і А.Ле Докта у варіанті А. Герцфельда, на автоматизованих лініях – холодної дигестії, а найкращим контрольним способом – спосіб етанольної екстракції С.Шайблера і Ф.Сокслета.

При цьому слід пам'ятати, що розчини, добуті способами водної дигестії, дають алгебраїчну суму кутів обертання площини поляризації світла усіма оптично-активними речовинами, тому говорити про вміст цукрози в буряках можна з більшою або меншою точністю.

Під час етанольної екстракції кількість правообертальних речовин майже завжди зменшена внаслідок можливого виведення з розчину частини цукрози в формі свинцевого цукрату за надлишку освітлювача.

Саме тому контроль цукрового виробництва досі ще не має точного виробничого аналітичного способу визначення вмісту цукрози в буряках [8].

Переваги методу етанольної екстракції: 

1) цукроза переходить в екстракт в точному об’ємі, що дорівнює 100 см3 , а всі нерозчинні речовини залишаються в екстракторі;

2) до етанольного розчину переходить нецукрів менше, ніж їх перейшло б у водний розчин (приміром, арабан не розчиняється в етанолі і не змінює показників поляриметра, тоді як у воді арабан розчиняється і не осаджується свинцевим оцтом);

До недоліків методу екстракції відносять тривалість процесу, витрати етанолу та його леткість. Не слід брати надлишок свинцевого оцту, оскільки при цьому утворюється свинцевий цукрат і це призведе до змін показників поляриметра. [8]

ЗАВДАННЯ НА ВИКОНАННЯ РОБОТИ

Визначити вміст цукрози в буряковій кашці методом спиртової екстракції.

ПОРЯДОК ВИКОНАННЯ РОБОТИ

Установки, прилади, лабораторний посуд, реактиви

Цукрометр типу СУ-3, СУ-4, СУ-5 або автоматичний прилад "Polamat-S", Saccharomat, зворотний холодильник для конденсації пари етанолу, спеціальний скадний циліндр-екстрактор Сокслета, водяна баня, нейзильберова чашка, колба місткістю 200 см3, спирт етиловий 90 %-ний, розчин основного ацетату свинцю, сірчана кислота, (-нафтол.

Х І Д  В И З Н А Ч Е Н Н Я

у нейзільберовій чашці зважують 26 г подрібнених буряків, змочують їх 3 см3 свинцевого оцту, перемішують скляною паличкою, доливають близько 10 см3 90 %-ного розчину етанолу і переносять в екстрактор Сокслета (рис.3.4). Використання свинцевого оцту поліпшує екстракцію, оскільки він переводить пектин в ущільнений стан. Вхід у сифонну трубку екстрактора попередньо закривають тампоном зі скловати або ситом, щоб запобігти забивання сифона буряковою кашкою. Кашку в екстракторі злегка утрамбовують так, щоб її рівень знаходився нижче верхнього перегину сифонної трубки. Дуже утрамбовувати кашку не слід, оскільки сифон при цьому може перестати діяти. Частинки бурякової кашки, прилиплі до поверхні й палички, змивають етанолом в екстрактор. 

Потім верхню частину екстрактора сполучають з холодильником, а нижню – з приймальною колбою місткістю 100 см3, в яку вливають таку кількість етанолу, щоб разом з порціями етанолу, використаними для переведення кашки в екстрактор, об’єм становив 75 см3. Колбу занурюють до шийки в нагріту до кипіння водяну баню і проводять екстракцію близько 2,5 год., причому кожні 5 хв екстрагент з екстрагованою речовиною повинен переливатись сифоном у приймальну колбу. Після закінчення екстракції виконують пробу на вміст цукрози у краплях етанолу, що стікають – реакцію з (-нафтолом. Для цього колбу і екстрактор роз’єднують, обережно паличкою беруть краплю етанолу, що стікає з сифона, змивають її в пробірку, змішують з двома-трьома краплями (- нафтолу і обережно по стінці пробірки додають такий самий об’єм концентрованої хімічно чистої сірчаної кислоти. 

За наявності цукрози в місці стикання кислоти і розчину з’являється фіолетове кільце. Для контролю потрібна паралельна перевірка з дистильованою водою. Якщо в розчині виявлено цукрозу, екстракцію проводжують доти, доки буде встановлено її відсутність в кашці. Після закінчення екстракції вміст колби охолоджують, доводять при температурі 20 оС до риски 90 %-ним розчином етанолу, добре збовтують і фільтрують, закриваючи лійку склом, щоб уникнути втрат етанолу внаслідок випаровування. З цією метою лійку щільно вставляють у конічну колбу, де збирається фільтрат. Скляною паличкою фільтрат добре перемішують, заповнюють трубку завдовжки 200 мм і поляризують. Показання цукрометра відповідають масовій частці цукрози в буряках.

[image: image1.wmf],

10

18

)

σ

9

,

0

(

σ

A

4

в

р

заг

-

×

-

=


Рис. 3.4. Прилад для спиртової екстракції:

1 – сифонна трубка; 2 – екстрактор Сокслета; 3 – нижня трубка з шліфованою пробкою
З а п и т а н н я  д л я  с а м о п е р е в і р к и 

1. Коли і ким була запропонована етанольна екстракція цукрози з бурякової стружки?

2. Які реактиви потрібні для проведення етанольної екстракції цукрози з бурякової стружки?

3. Яку наважку буряків потрібно взяти для етанольної екстракції цукрози?

4. Чому не слід брати надлишок свинцевого оцту для освітлення?

5. Які установки, прилади і лабораторний посуд потрібні для етанольної екстракції цукрози з бурякової стружки?

6. Чому спосіб екстракції цукрози з бурякової стружки є найточнішим?

Лабораторна робота 2
КОМПЛЕКСНЕ ОЦІНЮВАННЯ ТЕХНОЛОГІЧНОЇ ЯКОСТІ 

ЦУКРОВИХ БУРЯКІВ ЗА МЕТОДОМ  П. СИЛІНА

З А Г А Л Ь Н І   В І Д О М О С Т І

Під технологічною якістю цукрових буряків розуміють комплекс їх біологічних, хімічних та фізичних особливостей, що впливають передусім на технологічні процеси, характер і величину втрат цукрози у виробництві, вихід і якість кристалічного цукру.

На жаль, не всю цукрозу, що надходить у виробництво з буряками, одержують у вигляді товарного цукру-піску: (частина її втрачається при переробленні буряків (0,9-1,0 % до маси буряків), а частина накопичується в мелясі (1,6-2,5 % до маси буряків). Якщо втрати цукрози у виробництві залежать від якості роботи заводу та технологічного обладнання, то кількість накопичуваної у мелясі цукрози за умови дотримання оптимального технологічного режиму залежить значною мірою від складу і якості буряків, а точніше від складу нецукрів клітинного соку.

Вміст цукрози в мелясі може коливатись залежно від сорту буряків та умов вирощування.

П. Силін встановив, що кожний нецукор впливає на утворення меляси, причому мелясоутворювачами є як катіони, так і аніони. На основі великої кількості досліджень П. Силіним була встановлена наближена залежність між масовою часткою лужної золи в мелясі (солі калію і натрію) та вмістом в ній цукрози, в результаті чого була розроблена номограма залежності мелясотвірного коефіцієнта від вмісту калій-натрієвої золи, віднесеної до маси нецукрів очищеного клітинного соку буряків (рис. 4.1).
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Рис. 4.1. Номограма П. Силіна для визначення мелясотворного коефіцієнта

П. Силін запропонував метод для розрахунку очікуваного виходу цукру з буряків, в основу якого покладено визначення цукристості буряків, одержання очищеного клітинного соку, визначення в ньому калій-натрієвої (лужної) золи і чистоти. За вмістом цієї золи, віднесеної до маси нецукрів очищеного клітинного соку, на номограмі П.Силіна знаходять мелясотвір-ний коефіцієнт і обчислюють очікуваний вихід цукру.

Цей метод застосовують в основному під час виведення нових сортів буряків або вирощування їх у нових бурякосійних районах з тим, щоб знати, який вихід цукру можна одержати при їх переробленні. Також цим методом повинні користуватись і заводські працівники для того, щоб знати, який вихід цукру можна очікувати з буряків, що надходять на перероблення.

ЗАВДАННЯ НА ВИКОНАННЯ РОБОТИ

Комплексно оцінити технологічну якість цукрових буряків за методом П. Силіна.

ПОРЯДОК ВИКОНАННЯ РОБОТИ

Прилади, лабораторний посуд, реактиви

Цукрометр, СУ-4, СУ-5 кондуктометр КЛЗ-1 або КД-30, рефрактометр прецизійний РПЛ-2, подрібнювач тканин РТС-2М, технічні ваги, водяна баня, конічні колби Ерленмейєра місткістю 300 см3, мірна колба місткістю 100 см3, склянка для фільтрування місткістю 250 см3, мірні циліндри місткістю 5,100, см3, бюретка місткістю 25 см3, піпетка місткістю 20 см3, піпетка місткістю 178,2 см3, 1/28 н. розчин трилону Б, аміачний буферний розчин, 2 %-ний Na2S, індикатор фенолфталеїн, індикатор кислотний хромовий темно-синій (розчин в етанолі або твердому вигляді у суміші з NaCl у співвідношенні 1: 100), освітлювач (25 см3 свинцевого оцту в 1 дм3 розчину), бідистильована вода з питомою електропровідністю менше 2 мкСм/см, серветка з лавсанової або діагоналевої тканини, фільтрувальний папір, калька.

Х І Д   В И З Н А Ч Е Н Н Я

Коренеплоди цукрових буряків подрібнюють на тертці, отримують бурякову кашку, загортають її в серветку і віджимають з неї під пресом клітинний сік. Відбирають 200 см3 клітинного соку, нагрівають його в конічній колбі до кипіння, потім додають до нього з піпетки дві порції по 20 см3 вапняного молока (що містить 5 г СаО в 100 см3). Перші 20 см3 вапняного молока вливають повільно краплинами протягом 2–3 хв при енергійному перемішуванні. Це відповідає прогресивній попередній дефекації. Другі 20 см3 вапняного молока вливають швидко також при активному перемішуванні, що відповідає процесу основної дефекації. Після цього сік знову нагрівають до кипіння і фільтрують через паперовий складчастий фільтр.

Одержаний фільтрат після охолодження насичують діоксидом вуглецю до зникнення забарвлення в присутності індикатора фенолфталеїн (рН=8,4) і кип‘ятять протягом 5 хв для розкладання утвореного бікарбонату кальцію (сік був пересатурований щодо соку ІІ сатурації). В кінці кип‘ятіння в колбу додають стільки води, скільки її випарувалося в процесі кип‘ятіння (на колбі до кип‘ятіння ставиться позначка рівня рідини). Вміст колби фільтрують через паперовий складчастий фільтр.

Отже, отримують сік, очищений від нецукрів, що видаляться. В цьому соку визначають масову частку сухих речовин прецизійним рефрактометром, цукрози і обчислюють чистоту [21].

В очищеному соку визначають масову частку солей кальцію комплексометричним методом [21]. Крім цього, в соку визначають масову частку загальної золи кондуктометричним методом на кондуктометрах вітчизняного виробництва КЛЗ-1 або КД-30. Для цього за рекомендацією офіційного методу ІCUMSA [19] беруть таку наважку очищеного соку, щоб в ній було 5 г сухих речовин, кількісно переводять її в колбу місткістю 100 см3. Дистильованою водою доводять об(єм рідини в колбі до риски при температурі 20 (С і вимірюють питому електропровідність розчину. Попередньо вимірюють питому електропровідність води.

О П Р А Ц Ю В А Н Н Я   Р Е З У Л Ь Т А Т І В
Масову частку загальної золи в очищеному соку, %, обчислюють за формулою 
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                  (4.1.1)

де (р, (в – питома електропровідність відповідно розчину та води, виміряні при температурі 20 (С, мкСм/см; 0,9 – поправка на питому електропровідність води при концентрації соку в наважці 5 г СР/100см3; 18·10-4 – кондуктометрична стала посудини при концентрації соку в наважці 5г СР/100см3.

Примітка. Якщо вимірювання електропровідностей проводили при температурі, що відрізнялась від 20(С, то спочатку приводять значення питомих електропровідностей до показань при температурі 20(С за формулами:
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                     (4.1.2)

де ( р20; (в20 –питома електропровідність відповідно розчину очищеного соку і води при температурі 20 (С, мкСм/см; ( рt; (вt – питома електропровідність відповідно розчину очищеного соку і води при температурі вимірювання, мк См/см; t – температура, при якій проводились вимірювання, (С.

Масову частку калій-натрієвої (лужної) золи в очищеному соку розраховують за різницею між вмістом загальної золи і вмістом солей кальцію, %:
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де Азаг – вміст загальної золи в очищеному соку, %; СаО – вміст солей кальцію в очищеному соку, %; 1,8 – коефіцієнт еквівалентності для перерахунку СаО в СаСО3.

Вміст лужної золи перераховують у % до маси нецукрів очищеного клітинного соку, а:
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де СРсоку, Цксоку, Нц – масова частка сухих речовин, цукрози і нецукрів в очищеному соку, %.

За величиною “а” на номограмі П. Силіна (див. рисунок 4.1) визначають мелясотворний коефіцієнт М.

Обчислюють очікуваний вихід цукру, %:
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де Дг – вміст цукрози в буряках, %; 0,9 – втрати цукрози у процесі перероблення буряків (до меляси); Ч – чистота очищеного соку, %; М – мелясотворний коефіцієнт.

Приклад. Вміст цукрози в буряковій стружці Дг = 18,0%; чистота очищеного соку Ч = 91,2; Цксоку = 10,95%; СРсоку = 12,0%; Нц = 1,05%.

Розрахунок наважки очищеного соку для визначення масової частки загальної золи на кондуктометрі КЛЗ-1. Складаємо пропорцію:
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Питома електропровідність розчину очищеного соку і води при температурі 20 (С становить:

(р = 182,19 мкСм/см;

(в = 2 мкСм/см.

Масову частку загальної золи, %, розраховують за формулою (4.1.1):

Азаг = (182,19 – 0,9·2) 18·10-4 = 0,3247.

Масова частка солей кальцію в очищеному соку % СаО = 0,02.

Масову частку лужної золи , %,розраховують за формулою (4.1.3):

Ал = 0,3247 – 1,8·0,02 = 0,2887.

Вміст лужної золи в перерахунку до маси нецукрів очищеного соку (а), %, розраховують за формулою (4.1.4):

а = 
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На номограмі П.Силіна величині а=27,5% відповідає мелясотворний коефіцієнт М=1,55.

Очікуваний вихід цукру, %, розраховують за формулою (4.1.6):
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Висновок: на перероблення надійшли цукрові буряки доброї технологічної якості, яка забезпечує високий вихід цукру з цих буряків – 14,54 % при вмісті цукрози в мелясі – 2,56 % до маси буряків.

З а п и т а н н я  д л я  с а м о п е р е в і р к и

1. Що розуміють під технологічною якістю цукрових буряків?

2. Від чого залежать втрати цукрози у процесі перероблення буряків і кількість цукрози, що переходить в мелясу?

3. В чому суть методу П. Силіна оцінювання технологічної якості цукрових буряків?

4. Як очистити клітинний сік  за методом П. Силіна?

5. Як визначити масову частку загальної золи в очищеному клітинному соку кондуктометричним методом?

6. Яку наважку очищеного соку потрібно взяти для визначення в ньому загальної золи на кондуктометрі згідно з рекомендаціями офіційного методу ICUMSA?

7. За якою формулою визначають масову частку лужної золи в очищеному соку?

8. Як обчислити очікуваний вихід цукру з партії буряків, що досліджується?
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