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|. Czes¢ teoretyczna

1. 1. Wprowadzenie

Woda jest najwaniejszym zwizkiem chemicznym na naszej planecie; jesjednym
z gtdbwnych skiadnikéw surowcow i produktérywnaosciowych. Jej ild¢ wywiera istotny
wplyw na jaka¢, wartg¢ odzywcezg i trwatos¢é przechowywaniaywnaosci. Z tych wzgédow
woda jest normowanym skiladnikiermywnosci, a jej oznaczanie jednym z gtéwnych

elementow biggcej kontroli towaroznawcze).

1. 2. Woda a wiaciwosci zywnosci
1.2.1. Struktura i wtasciwosci fizykochemiczne wody

Czasteczka wody, bD, skltada si z jednego atomu tlenu i dwéch atoméw wodoru

pofaczonych polarnymi wazaniami kowalencyjnymi (Rys. 1).

Rys. 1. Ksztatt casteczki wody(Zdzistaw E. Sikorski, Chem#ywnaici, WNT, Warszawa, 20p2

Dwa wigzania atomu tlenu z atomami wodoruskierowane w strandwéch naray
czwordgicianu, a pary elektronéw na zhybrydyzowanych othitasp® - w stror dwoch
pozostatych. i§t miedzy wigzaniami kowalencyjnymi dwéch atoméw wodoru z atontkEmu
wynosi 104,3° i jest nieznacznie mniejszy ogtakw czworgcianie foremnym (109,5°).
Czasteczka wody jest polarna, poniewmdro atomu tlenu przygga elektrony silniej rii
jadro atomu wodoru. Powstapdwa dipole elektryczne wzdtukazdego z wizan H-O, w
ktérych atom tlenu uzyskuje gztkowy tadunek ujemnydi), a kady z atomédw wodoru

czastkowy tadunek dodatni{). Dipolarna casteczka wody ma zdoléé tworzenia wizan
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wodorowych i mae by w nich zaréwno donorem, jak i akceptorem proton&mergia
wigzania wodorowego wynosi okoto 20 kJ/mol; jest torte&& wicksza od energii
oddziatywa van der Waalsa (ok. 4 kJ/mol), ale znacznie mréejed energii wizania
kowalencyjnego (460 kJ/mol). \Adania wodorowe twoezsic zarbwno mgdzy czsteczkami
wody, jak i z grupami funkcyjnymi wielu gdych zwizkdéw chemicznych.

Wieksza¢ parametrow fizykochemicznych wody charakteryzuje gnacznie
wyzszymi wartgciami, niz to ma miejsce dla zwzkow o podobnej strukturze, jak np. HF
czy H,S: temperatura topnienia (0°C), temperatura wrz€h@0°C), ciepto wihciwe (4
kJ/mol), ciepto parowania (2260 kJ/mol), ciepto rigmia (333 kJ/mol), nagtie
powierzchniowe (7,2-1® N/m) oraz stata dielektryczna (80). Wymienione powsgej
wiasciwosci wynikaja ze spdéjnéci cieklej wody, zwanej kohegj bedacej konsekwengj
wystepowania sieci wjzan wodorowych mgdzy czsteczkami wody. Cisteczki wody
przylegaj takze do powierzchni tych substancji, na ktérych wpgsfa grupy polarne lub
zjonizowane (adhezja). Sity adhezji i kohezji wphgvm.in. na zjawiska kapilarne, ktére
majg ogromne znaczenie w biologii, gdyykorzystywane s przez réliny jako sposob
transportu substancji egwczych od korzeni dodci w procesie transpiracji.

Inng cechy charakterystyczn cieklej wody jest jej mata lepké (labilngs¢ wigzan
wodorowych) oraz sktonrsé do nieznacznej jonizacji, ktéra przebiega wg romiaa

2 H,O < H30"+ OH
Woda mae wiec dziald jako bardzo staby kwas lub jako bardzo staba zms&topié
dysocjacji wody w stanie réwnowagi jest maly i v 25°C tylko jedna na i@zsteczek
wody jest zjonizowana.

Podczas gdy gptas¢ wickszaci substancji rénie wraz z obrianiem temperatury,
woda osiga maksymaly gestas¢ przy 4°C, a przy dalszym spadku temperatury maleje
Wynika to z tegoze wigzania wodoroweakczace czsteczki wody w siatce krystalicznej lodu
sa diuzsze nz w ciekiej wodzie.

W stanie statym woda tworzy sid&rystaliczry. Krysztaty najpopularniejszej postaci
lodu — lodu zwykiego- majstruktue heksagonaln(Rys. 2).
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Rys. 2. Struktura lodu (Zdzistaw E. Sikorski, Chemizywnasci, WNT, Warszawa, 20P2

Kazda czsteczka wody jest trwale poyziana z czterema innymigsteczkami; kady
atom tlenu tworzy wizania kowalencyjne z dwoma atomami wodoru i dwazamia
wodorowe z atomami wodorwsiednich czsteczek. Oprécz struktury lodu zwyklego, 16d
moze wystpowa w dziewkciu innych strukturach polimorficznych, a f&k w postaci
amorficznej. W wgkszaci zywnosci mrazonej 10d ma postaheksagonakn zwyktego lodu,
jezeli proces krystalizacji zachodzit z umiarkowanszybkacia i w s$rodowisku
niezawieragcym substancji magych wptyw na tworzenie siwigzan wodorowych. Aktywne
wiasciwosci lodu mog miec istotne znaczenie dla trwdl zywnaosci i innych materiatdw

biologicznych przechowywanych w stanie zaspomym.

1.2.2. Woda jako rozpuszczalnik

Woda jest dobrym rozpuszczalnikiem dla giiow polarnych i zjonizowanych
(zwanych hydrofilowymi), a ztym dla gglowodoréw (zaliczanych do zgakdéw Zle
rozpuszczalnych w wodzie, czyli zygkow hydrofobowych).

Dodanie jakiejkolwiek substancji do wody powoduieiare wiasciwosci, zaréwno tej
substancji, jak rodowiska wodnego. Wiéaiwosci roztworéw wodnych ginne niz czystej
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wody i zaleg od natury substancji rozpuszczonej oraz jefestia. Nasipuje obnienie
punktu zamarzania, wzrost temperatury wrzenia bgtzcénienia osmotycznego roztworow.

W wyniku oddziatywania cgsteczek wody z eymi substancjami twogzsie otoczki
hydratacyjne, ktorych rozmiar i trwald zalezy: od struktury substancji rozpuszczonej, pH
roztworu, temperatury, oraz od obegtiannych zwiazkéw wsrodowisku.

Jony o przeciwnych znakach, ekranowane przeztezzki wody, w rozcigzonych
roztworach istniej samodzielnie, jak np. jony Na CI" w wodnym roztworze chlorku sodu.
W bezpdrednim gsiedztwie jondw normalna struktura czystej wodytaeszaktocona, a
wielkos¢ tego zaktdcenia zatg od sity pola elektrycznego jonu. Catkowita powdok
hydratacyjna, np. jonu sodu zawiera 1@steczek wody, natomiast jonu potasu - 10. Woda
zwigzana jest mniej ruchliwa i ma gkszz gestas¢ niz woda wolna. Grubig otoczki
hydratacyjnej jest szczegOdlnie istotna w przypaiow o znaczeniu fizjologicznym, gy
decyduje o ich transporcie przezaskie kanaty lub pory zlokalizowane w btonach
komorkowych.

Woda jest dobrym rozpuszczalnikiem dlgkgzaci czasteczek wchodeych w skiad
organizmowzywych, gdy. zazwyczaj $ one polarne lub majzjonizowane grupy funkcyjne.
Czagsteczki elektrycznie obeine, ale zawierage grupy polarne, mag zasgpic¢
oddziatywanie midzy czsteczkami wody korzystnym energetycznie oddziatyemman
elektrostatycznym jon-dipol, dipol-dipol lub dipeldipol indukowany mgidzy czasteczkami
wody i substangj rozpuszczogm mog tez tworzye z wody lub miedzy sola wigzania
wodorowe. Wprowadzenie do wody z@kow hydrofobowych (wglowodorow, apolarnych
tahcuchow kwasow ttuszczowych czy reszt niektérychrerkivaséw) powoduje utworzenie
wokot nich supramolekularnych struktur zémych z czsteczek wody, zwanych klatratami,
ktére g podobnie upordkowane jak cgsteczki wody w krysztatach lodu. Wieklidoklatratu
jest proporcjonalna do powierzchni fragmentu hyobofvego. Jednocgzeie, w celu
zminimalizowania kontaktu z wagdczsteczki hydrofobowe wykazayfjendencg do agregacji
(pojawienie s3 oddziatywa van der Waalsa milzy czsteczkami zwane oddziatywaniami
hydrofobowymi). Zwizki amfipatyczne, ktore maj grupy polarne lub zjonizowane i
jednoczénie fragmenty hydrofobowe, w wodzie ulegajyspersji, jéli sity przyciggania
miedzy ich grupami polarnymi a ggteczkami wody przewaja nad oddziatywaniem
hydrofobowym ich fragmentéw apolarnych. Gdy gmdk amfipatyczny znajdzie ¢siw
kontakcie z wog, jego fragment hydrofilowy stara¢siw niej rozpyci¢, podczas gdy
fragment hydrofobowy starac¢siod niej uciec. Powoduje to agregagzasteczek w taki

sposob, aby powierzchnia hydrofobowa eksponowanarddowiska wodnego byta jak
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najmniejsza. Tworg sie wowczas trwate struktury sktadap s¢ z tyskcy czsteczek, do
ktorych nalég m.in. micele oraz sztuczne biony lipidowe. Badarda pomog
magnetycznego rezonansgdijowego wykazaly,ze wokét casteczek biatka, kwaséw
nukleinowych, dwuwarstw lipidowych i komérkowycheatentow strukturalnych wysgiuje
warstwa wody zwizanej o innych wiiwosciach ni pozostatej wody. Oznaczenia
wykonane dla diej liczby biatek wykazatyze kazdy gram biatka mize zawierd 0,25-0,45 g

wody zasocjowane.

1.2.3. Rodzaje wody wys{ujacej w zywnosci

Wiasciwa ilos¢ wody, charakterystyczna dla danego produktu, dgeydo
konsystenciji, wygldzie i smakuwywnaosci oraz jej podatnii na zepsucie. Woda jest bowiem
jednym z gtéwnych czynnikdw wplywggych na intensywnidé procesow biochemicznych,
chemicznych i fizycznych oraz tych, ktére decydojrozwoju drobnoustrojéw.

W produktach spoywczych woda wyspuje w dwoch podstawowych formach: jako
tzw. woda wolna (5-96%) oraz jako woda zrana.

Woda wolnajest stabo zwjzana z podtzem. Petni ona dwojakrole: bierze udziat w
procesach chemicznych, w ktérych woda jest parineesakcji oraz stanowdrodowisko, w
ktorym te reakcje zachoglz Intensywné¢ przemian w produktach sppvczych zaley z
znacznym stopniu od stosunkusteowego wody wolnej do zwrkanej — im w¢cej wody
wolnej, tym przemiany zachoglazybciej.

Woda zwigzana (wg definicji Femenna) jest to tag? wody, ktéra jest stosunkowo
trwale pohkczona z produktem; zlokalizowana jest w bezednim gsiedztwie substancji
rozpuszczonych lub zawieszonych, ma zmniejszaktywna¢, odmienne wisciwosci od
pozostatej masy wody zawartej w danym materialeéei zamarza do temp. -40°C. Woda
Zwigzana mae wystpowa w produkcie jako:

a) woda higroskopijna (zaadsorbowana), powlkglajcienls warstwg powierzchnie

wolne produktu,

b) woda kapilarna, wyspujaca w naczyniach wioskowatych i podlegag zjawiskom

kapilarnym,

c) woda krystalizacyjna,

d) woda konstytucyjna (zwzana chemicznie np. koordynacyjnie poprzez grupy

polarne koloidéw).

Powyzsza definicja wody zwizanej ma dwie zalety:
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* umazliwia wyodrebnienie wody zwgzanej jako frakcji catkowitej iléci wody w
produkcie,

* umazliwia ilosciowe oznaczanie, gdyvode niezamarzajca w temperaturze -40°C
mozna mierz¢ z zadawalajca doktadndcia metody TGA (termoanaliza
roznicowa), NMR (magnetyczny rezonagdiowy) lub kalorymetrycznie.

Wiekszas¢ sposobéw konserwowanigywnosci polega na zmniejszeniu #id wody

lub zmianie jej wihéciwosci. Wigzanie wody stato si szczegolnie wane w produkcji
zywnosci o obnizonej zawartéci ttuszczu i osredniej zawartéci wilgoci (IMF, Intermediate
Moisture Foods). Usuggie ttuszczu, spetniggego rot emulgatora, zakldca réwnowag
migdzy sktadnikami typowejpzywnosci i powoduje destabilizagj fazy wodnej. W celu
zapewnienia odpowiedniej rownowagi wodnej, na nojstuszczu wprowadza esirozne
substancje wypemigge, ktore gwarantgj optymalne wizanie wody. $ to np.: sole
mineralne zawierafe wam, séd, potas, fosfor welach biatkowych, celuloza preparowana
(Avicel) w zywnaosci pieczonej (ciastka, suche praski) czy skrobia w produkcji serow.

1.3. Oznaczanie zawartsci wody (substancji suchej)
1.3.1. Pogcie zawartas¢ wody i zawartosé suchej substancji

Zawartg¢ wody wsrodkach spgywczych waha siod kilku procent do ponad 90% i
podlega zmianom w wyniku obrobki technologicznejoquktu kydz w czasie jego

przechowywania (Tabela 1).

Tabela 1. Zawartd wody w r&nych produktach spgwczych (Mirostawa Klepacka, Analizaywnosci,
Fundacja Rozwéj SGGW, Warszawa 2005).

Rodzaj produktu Zawarto $¢ wody [%]
Oleje Sladowe ilGci
Masto 16
Produkty zbaowe, nmyki 10-20
Pieczywo 30-50
Mieso i produkty mgsne 60-75
Ryby (wieze) 70-80
Owoce i warzywa 80-96
Mleko 85-90
Grzyby gwieze) 90-95
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Zawartosé¢ wody w produkciezywnosciowym definiowana jest takiloscig wody,
ktéra mazna w nim oznaczy przy pomocy dogpnych i wigciwych dla danego produktu
metod analitycznych.

Z pojeciem zawartéci wody wigze st nieodhcznie pogcie suchej substancji (suchej
masy). Poprzesuchg substancg danego produktu spgpwczego rozumie gipozostaté¢ po
usungciu z niego wody.

W praktyce analitycznej €sto przyjmuje si, ze zawarté¢ wody i zawarté¢ suchej
substancji wzajemnie¢uzupetniag, co mana przedstawiw nas¢pujacy sposob:

zawartd¢ suchej substancji [%] = 100 — zawattovody w % (2),

zawart@¢ wody [%] = 100 - zawartd suchej substancji w % (2)

Zachowanie powsszej zalendici jest jednak w praktyce nierdove, a wynika to przede
wszystkim z niedostatkow i zkdicowania metod oznaczania oraz $elawosci produktow
spazywczych. | tak w przypadku metod suszenia, ktGgrenajszerzej stosowane w kontroli
jakosci, podczas suszenia termicznego ustenzostag wraz z wod inne substancje lotne
(alkohole, niektére aminokwasy, estry, itp.), zki termolabilne ulegafe rozktadowi
(sacharydy), a woda nie jest usuwana w &lZatem pagcie zawartéci wody i zawarteci
suchej substancjggojeciami umownymi i wzgidnymi.

W analityce rozrénia st dwa pogcia dotyczce suchej substancji, a mianowicie
sucly substangj catkowilyy, otrzymywam przez suszenie produktéw w o#anych
warunkach orazuchy substangj rozpuszczalp w wodzie czyliekstrakt Z kolei ekstrakt
podziel mazna na:

a) Ekstrakt ogollny— jest to suma rozpuszczalnych w wodzie i nielotnydo
temperatury 100°C  skladnikbw suchej substancji on@sacharydy,
oligosacharydy, kwasy organiczne, barwniki, gébitp.).

b) Ekstrakt pozorny— odnosi si do produktu zawieragego oprocz ekstraktu
ogolnego zwgzki lotne (alkohol etylowy, kwasy lotne) wptyvage na wynik
pomiaru (np. wino).

c) Ekstrakt rzeczywisty- jest to ekstrakt produktu zawiegeggo zwiyzki lotne
mierzony po oddestylowaniu tych zgkow.

d) Ekstrakt bezcukrowy stanowi ranice pomkdzy zawartécig ekstraktu ogolnego
i surmy cukrow redukujcych oraz sacharozy zawartymi w produkcie. Ekstrakt
bezcukrowy to przede wszystkim alkoholezsze (glicerol), kwasy nielotne,

garbniki i barwniki.
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W skiad suchej substancji oprécz ekstraktu wchoddwniez substancje
nierozpuszczalne w wodzie m.in. celuloza, btonnik, €&¢é pektyn, biatek i skrobi,
stad po oznaczeniu ekstraktu igdei nierozpuszczalnych obliczeesiopiero zawart@& suchej

substancji w produkcie.

1.3.2. Metody oznaczania zawartéci wody
Istnieje kilka typéw metod oznaczania zawéetowody i suchej substancii
w produktach spywczych:

a) metody suszenia termicznego wimgch warunkach temperatury ggienia,

b) metoda destylacji azeotropowej,

c) metody densymetryczne,

d) metody refraktometryczne,

e) metody chemiczne (okdtenie ilasci wydzielonego gazu w reakcji chemicznej
lub obliczenie stechiometryczne na podstawie aqgak okrelonym
odczynnikiem),

f) metody elektryczne,

g) pomiar za pomacmagnetycznego rezonangdijowego (NMR).

1.3.2. 1. Metody suszenia termicznego

Metody suszenia termicznego polegaja usunjciu wody z probki za pomac
suszenia w pokojowej lub podwgzone] temperaturze oraz pod normalnym lub
zmniejszonym @éhienieniem; przy czym parametry te (temperaturagnienie) dobiera si
stosownie do whkxiwosci badanego produktu. Ponadto suszeniezmaoprowadzi do
uzyskania statej masy lub wagu umownego czasu.

W odniesieniu do wielu produktow spavczych stosuje sisuszenie do stalej masy
w temp. 100-105°C pod d&iieniem normalnym. W przypadku niektérych produktow
(np. zbG i przetworow zbeowych) lepsz doktadnd¢ i powtarzalné¢ wynikéw daje
suszenie w temp. 130°C wagu 60 min. Stosowanie tych ostatnich warunkow jest
dopuszczalne w odniesieniu do produktéw niezawgeyah zwihzkéw wraliwych na
podwyzszory temperatuy lub zawieragcych je w niewielkiej iléci (dotyczy to przede
wszystkim monosacharydoéw). W stosunku do produkthvduzej zawartéci zwigzkdw
termolabilnych stosuje @isuszenie w warunkach obinhego dnienia w odpowiednio
nizszej temperaturze lub w temperaturze otoczenia pexdnoczesnym zastosowaniu

zwigzkéw pochianiagjcych wod, takich jak np. chlorek wapnia,ggbny kwas siarkowy(VI)
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czy bezwodnik kwasu fosforowego(V).zéd sktadniki g szczegolnie wrdiwe na utlenianie,
suszenie powinno prowadzsic w atmosferze azotu lub ditlenkwgla.

Niektore produkty zawiergge dug ilos¢ biatek, cukréw i dekstryn (np. sery czy
migsa), twora w pocatkowym etapie suszenia btopkna powierzchni, ktora utrudnia,
a czasami wicz uniemaliwia dalsze odparowanie wody. W takich przypadkaeiicksza s¢
powierzchn¢g parowania probki przez zmieszanie jej z odpowiedmhateriatem sypkim
(najczsciej jest to przemyty wagd kwasem i wyprzony piasek morski dulz gruboziarnisty
pumeks).

Produkty potptynne, np. przeciery owocowe i warmgy suszy si dwustopniowo:
wstepnie prébk podsusza gina wrzcej tazni wodnej, a nagpnie umieszczagjw suszarce
w temp. 100-105°C na 1 godzinDo wstpnego podsuszenia mma zastosowaalkohol,
ktory parujc, stosunkowo szybko porywa ze gatodk.

Suszenie produktow ptynnych, np. mleka, prowadgzinsi zwingtych paskach bibuty
filtracyjnej, celem zwikszenia powierzchni parowania. W tym przypadku ensz
przeprowadza giw ciggu 6 godzin w temp. 60°C, a ngstie w 102°C.

W przypadku wielu produktow spwpwczych, przed etapem wil@wego suszenia,
prébke nalezy rozdrobné lub poddé wskepnemu suszeniu w temperaturze 50-60°C. W czasie
suszenia termicznego z produktu usuwana jest wadiaaw stabo zwjzana, nieusuwana jest

natomiast woda krystaliczna i zygana chemicznie.

1.3.2. 2Metoda destylacji azeotropowe)

Metoda destylacji azeotropowej zaliczana jest @aplgrednich metod oznaczania
zawartdci wody. Polega ona na wydzieleniu wody z badamépld na drodze destylaciji
Z cieczami niemieszgymi sk z wod, lecz tworacymi z ng mieszaniny azeotropowe
o0 temperaturze wrzenia powgj 100°C. Oznaczenie przeprowadzag @I specjalnych
aparatach (Rys. 3), gdzie skroplony w chitodnicytylas jest odbierany w kalibrowanej
probéwce, sfd obgtos¢ warstwy wodnej odczytuje gibezpdrednio na skali probdéwki

(po rozdzieleniu gidestylatu na dwie warstwy).
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[};

Rys. 3. Aparat do oznaczania zawarei wody metody destylacji azeotropowej: 1 — kolba destylacyjna,

2 — odbieralnik, 3 — chtodnica zwrotna(Mirostawa Klepacka, Analizaywnosci, Fundacja Rozwoj SGGW,

Warszawa 2005)

Stosowane w tej metodzie rozpuszczalniki powinny lpraktycznie nierozpuszczalne
w wodzie, powinny charakteryzowaic dostatecznie wysak(ale nie za wysal temperatuy
wrzenia oraz mie gestos¢ znacznie réng od 1 g/ml (najcgsciej ponizej 1 g/ml), jest to np.
toluen (temp. wrz. 111°C, d — 0.867 g/ml) czy kaytemp. wrz. 140°C, d — 0.862 g/ml).

Metoda ta jest najbardziej przydatna do oznaczaawartéci wody w produktach
nieulegagcych rozktadowi w temperaturze wrzenia zastosowanexypuszczalnika oraz
niezawierajcych sktadnikow lotnych rozpuszczalnych w wodziegplolestylowaniu. Badany
produkt powinien zawietanie mniej nk 0,5% i nie wgcej niz 40% wody (np. produkty
przemiatu zbga).

Zrodtem bedoéw w tej metodzie mie by niedoktadne odczytanie apsci wody
w odbieralniku na skutek tworzenia mulsji rozpuszczalnika z wedgdz zatrzymywanie

si¢ kropelek wody w gornej e%ci aparatury.

1.3.2. 3. Metody densymetryczne

Metody densymetryczne polegajna przygotowaniu roztworu podstawowego
i 0znaczeniu jego ggtasci, ktorg na podstawie specjalnych tablic przeliczarsa zawart&d
ekstraktu. Po oznaczeniu¢szi nierozpuszczalnych w wodzie obliczg giawarté¢ wody

I suchej substanciji.
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Metody te g§ stosowane przede wszystkim do tych produktéw zgpozych,
w ktérych jeden sktadnik (np. cukry) m®wystpowa w réznych ilasciach (np. marmolady,
dzemy, miody itp.).

1.3.2. 4 Metody refraktometryczne

Metody refraktometryczne opiegagic na pomiarze wspotczynnika zatamasvaatta
(refrakcji). Wspotczynnik zatamanigwiatta stanowi stosunek ¢akosci swiatta w dwaoch
srodowiskach o ranych wia&ciwosciach optycznych i jest rowny liczbowo stosunkowi
sinuséw lgtdw, ktore tworz promienie padagpy i zatlamany z normajndo powierzchni
granicznej tychsrodowisk (Rys. 4). Jego wakbzalezry od diugaci fali swiatta padajcego,
rodzaju substancji i jej stenia w badanym roztworze oraz w znacznym stopniu
od temperatury, w zwkku z czym pomiar naky przeprowadzi w okreslonej temperaturze

lub wprowadzt odpowiedni poprawk.

N

sing
sing

3)

Rys. 4. Zatamanie promieniaswietlnego na granicy dwoéch érodkéw: o — kat padania, p — kat zatamania,
n — wspodtczynnik refrakcji, A — srodowisko optycznie rzadsze, B —$rodowisko optycznie gstsze;

(Mirostawa Klepacka, Analizaywnosci, Fundacja Rozw6j SGGW, Warszawa 2005).

Metody refraktometrycznegsstosowane przede wszystkim do oznaczania za$earto
ekstraktu w przetworach owocowych (marmolady, Konfi, dzemy) i warzywnych (soki
i pasty pomidorowe). Niektére typy refraktometravajg dwie skale, z ktérych jedna podaje
wartasci wspoétczynnika zatamanigwiatta, a druga, tzw. skala cukrowa, procergjow
zawartd¢ ekstraktu. W przypadku produktow zawigmjch, oprécz sacharozy, zkiilosci
innych sktadnikéw (np. koncentraty pomidorowe) naezy korzysta& ze skali cukrowej lecz
dokona& odczytu wspotczynnika zatamansaviatta i przelicz¢ za pomog odpowiednich

wzoréw lub tabel na zawad®suchej substancji.
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1.3.2. 5Metody chemiczne

Metody chemiczne unitiwiajag oznaczenie catkowitej ifgi wody, zarébwno wolnej
jak i zwigzanej, charakteryzgjsie dos¢ dobi doktadndcig i powtarzalnéciag wynikow.
Istnieje wiele chemicznych metod oznaczania wodlg przy badaniach produktow
zywnosciowych stosuje sigtownie metod Karla-Fishera oraz metod weglikiem wapnia.

Metoda Karla-Fischera —oznaczenie polega na bezmmnim miareczkowaniu
metanolowego roztworu probki badanego produktu yaltikiem Fischera (metanolowy
roztwor jodu, tlenku siarki(IV) i pirydyny) i oblieniu procentowej zawadt wody
na podstawie objosci odczynnika Fischera zytego w trakcie miareczkowania. Warunkiem
uzyskania prawidtowego wyniku jest nieobeghav produkcie innych substancji mgxych
reagowa ze sktadnikami odczynnika Fischera adsagbymi jod.

Sumarycznie reakcja przebiega Rpsiaca:

H,O + L+ SQ + 3 GHsN + CH;OH — 2 GHsNHI + CsHsNSO;HCH;3

jod pirydyna  meté jodek siarczan metylggdiyniowy
pirydyniowy

Tlenek siarki(lV) redukuje jod w roztworze metanolpirydyny stechiometrycznie do #oi
wody zawartej w probce; obediiopirydyny jest konieczna do zoktijienia nadmiaru kwasu
siarkowego(VI) tworgcego s¢ w pocatkowym etapie reakcji. Metoda Fischera ngle
do bardzo doktadnych metod i nadaje dbo oznaczania zawakm wody w produktach
zawierajcych jej stosunkowo niewiele, np. w suszach.
Metoda z wglikiem wapnia— polega na pomiarze fiad wydzielonego acetylenu
w reakcji wegliku wapnia (Cag) z wod.
CaG + 2 HO — Ca(OH) + GH,
Pomiaru dokonuje sinajczsciej w biurecie gazometrycznej nadeginym roztworem
chlorku potasu (KCI). Zmierzanobjetos¢ acetylenu sprowadzaesilio warunkéw normalnych
(temp. 273 K, d@nienie 760 mm Hg) wedtug wzoru:
Vo = (;gi\; [EI;GO )
gdzie:
V,— obgtos¢ acetylenu w warunkach normalnych [gm
v - objetosé acetylenu w temperaturze pomia®RC, [dn7],

P — cinienie barometryczne [mm Hg].
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1.3.2. 6 Metody elektryczne

Zastosowane metody elektryczne oparjena zalenosci miedzy przewodnécia
elektryczry i wartcscig state] dielektrycznej produktu a zawddim wody w badanym
produkcie (ze wzrostem wilgotéa produktu zw¢ksza s¢ jego przewodnd | wartas¢ statej
dielektrycznej). Oznaczenia przeprowadzaza pomog wilgotnasciomierzy elektrycznych
roznej konstrukcji, w ktérych sygnat elektryczny pmzatzany jest wprost na wilgotéo
préby lub jednostki umowne, ktére za porpamiczonych do aparatu wykreséw lub tablic
przelicza si na wilgotné¢ (odpowiednich dla danego produktu).

Metody elektryczne oznaczania wilgotob stosuje s w skupie, obrocie,

przetworstwie i przechowalnictwie ziarna zbéoslin straczkowych i rzepaku.

1.3.2. 7Pomiar za pomocg magnetycznego rezonansu jgdrowego (NMR)

Metoda magnetycznego rezonangdrgwego wykorzystuje zjawisko pochtaniania
energii pola elektromagnetycznego z zakresu fabvegth przez gdra atoméw wodoru wody
znajdupcej st w badanym produkcie.

W statym jednorodnym polu magnetycznysdra wodoru mog przybiera orientacg
rownolegh (o nizszej energii) lub antyrownoleg{o wyzszej energii) do przylmnego pola.
W polu tym momenty magnetyczrgder wodoru wykonuj ruch precesyjny wokoét kierunku
statego pola magnetycznego (precesja Larmora). €aeistotliwosé precesji larmorowskiej
zrowna s¢ z czstotliwoscig pola elektromagnetycznego, energia ulega absorpgjro
zmienia orientagj, oshgajgc wyzszy stan energetyczny, a guizenie rejestrgce wykazuje
sygnat. Energia pola elekromagnetycznego wysokiegtotliwosci jest pochtaniana przez
jadra wodoru proporcjonalnie do ich §lo, stid ilos¢ pochtongte] energii mae by mian
wilgotnosci produktu. Pomiar przeprowadza gia pomog spektrometrow NMR. Metoda ta
ma wiele zalet: charakteryzuje sluzg doktadndcia i powtarzalnéciag wynikéw, jest szybka,
nadaje si do pomiaréw seryjnych oraz do oznatze szerokim zakresie wilgothoi
(3-100%), wynik nie zaley od skiadu chemicznego, granulacji czy upakowagmaby;

zasadnicg wad jest wysoki koszt aparatury.
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ll. Czesé¢ doswiadczalna

2.1. Wykonanieéwiczenia

Celemc¢wiczenia jest praktyczne zaznajomieni¢ zimetodyly oznaczania zawalo

wody i suchej substancji w wybranym produkciespeczym (w nyce).

2.1.1. Zasada metody
Metoda polega na odparowaniu wody z probki produltuprocesie suszenia

i wagowym okréleniu pozostatéci (suchej masy).

2.1.2. Odczynniki, sprzt i aparatura
» suszarka o temperaturze 130°C 1 szt.,

* waga techniczna z doktadioig wazenia do 0,01 g 1 szt.,

* naczynko wagowe 1 szt.,
* fopatka 1 szt.,
» eksykator z&rodkiem suszcym RB.Os 4zt.,

e szczypce metalowe 1 szt.

2.1.3. Wykonanie oznaczenia

Naczynko wagowe zw ¢ na wadze technicznej z doktadog do 0,01 g. Przendé
do niego okoto 10 g prébki gki, zwazy¢ ponownie, a hagbnie umidgci¢ w suszarce o temp.
130°C na 1 godz. Préblostudzé w eksykatorze prhiowym nad POs (1 godz.), po czym
zwazy¢ z doktadnéciag do 0,01 g.

2.1.4. Opracowanie wynikow
Obliczy procentowy zawart@é suchej substancji i wody w badanejae.

2.1.5. Interpretacja wynikow
Uzyskany wynik odni& do norm. Goérna granica wilgotfm dla wszystkich typow

maki wynosi 15%; wyjtek stanowi mka krupczatka, ktéra nie zawiera do 15,3% wody.
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