ТЕМА: Методы определения жиров
На сегодняшний день разработано очень много способов и приборов для определения содержания жиров/масел в продуктах. В лабораториях чаще всего используются классические методы анализа – как наиболее точные и признанные во всём мире. Назовем основные:
· Метод Сокслета
· Метод Рэндалла
· Метод определения жира по обезжиренному остатку
· Метод Гербера
· Рефрактометрический метод
Классические методы:
1.) По Сокслету
2.) По Рэндаллу
3.) Рефрактометрический
Альтернативные (экспресс) методы:
1.) ИК-спектрометрический
2.) ЯМР (ядерно-магнитно резонансный)
3.) диэлькометрический
Классические (референтные) – это общепринятые во всём мире методики, безоговорочный стандарт, аксиома. Основным их преимуществом является высокая точность показателей, а недостатком – длительное время анализа, уйма разрешающей документации, а также масса опасных и вредных химических веществ (зачастую с достаточно неприятным запахом).
· Метод Сокслета – экстракция жира с помощью аппарата Сокслета, которая проходит в 3 этапа.
· Метод определения жира по Рэндаллу –  ускоренный метод Сокслета за счет использования кипящего растворителя, который существенно сокращает время анализа.
· Рефрактометрический метод – определение коэффициента преломления в зависимости от содержания жира.
Экспресс-методы хороши для большого потока анализов, внутреннего контроля. Вы можете аккредитовать лабораторию под большую их часть. Неоспоримыми достоинствами данных методов являются скорость, простота реализации, отсутствие каких-либо реактивов и расходных материалов.
У каждого из этих методов (рефернтные и экспресс) есть как свои недостатки, так и преимущества. При запуске одного из классических методов Вам необходимо будет пройти квест «получи лицензию на прекурсоры», Вы не избавитесь от очередей машин, зато получите 100% точный результат. С другой стороны, освоив экспресс-метод, время анализа сократите до минуты, но не сможете уверенно оперировать полученными результатами в спорных ситуациях.

Самым популярным среди существующих является метод Сокслета.
[image: https://apk.hlr.ua/storage/editor/fotos/50f2cd7742b0b862f024ef688138ac76.]
В 1879 году немецкий химик Франц фон Сокслет собрал первый прибор из стекла для выщелачивания или экстрагирования. Назван прибор был в честь изобретателя – экстрактор Сокслета. И что самое удивительное: он не изменился до сегодняшнего времени.
В основу метода заложена способность растворителя расщеплять жир в измельчённом образце.
Сначала растворяем (экстрагируем) жир. Затем нужно просто испарить растворитель и взвесить оставшийся жир
Как растворитель можно использовать гексаном. Как правило, экстрагирование жира длится 10–12 часов.
Благодаря тому, что этот метод достаточно легок, прост и универсален, он по праву заслужил свою популярность. Данным способом можно измерить жир в любых продуктах – от молока до печенья.
Кроме того, многие пользуются экстракторами, собранными из стекла, из-за их невысокой стоимости.
К минусам метода относятся:
· Весьма длительное время анализа
· Невозможность проанализировать одновременно большое количество образцов.
На сегодняшний день разработаны автоматические системы экстракции, которые анализируют 3, 6, 12 и более проб одновременно. Но в всё же время анализа значительно сократить не удалось. Зато лаборант сможет параллельно заниматься другими анализами.
Метод Рэндалла.
Очень похож на метод Сокслета.
Различие между ними в том, что первоначально экстракцию проводят горячим растворителем, что позволяет значительно сократить время анализа. И только потом, как в классическом Сокслете, отмывают остатки жира из пробы охлаждённым растворителем.
Основными достоинствами метода являются: сокращение времени анализа и возможность использовать растворители повторно. [image: https://apk.hlr.ua/storage/editor/fotos/f27b565a56677f7934fa91fae33d1030.]
Определение жира по обезжиренному остатку.
Можно сказать, что это Сокслет «наоборот».
Проводим экстракцию жира в аппарате Сокслета, удаляем весь жир из образца и взвешиваем обезжиренный образец а не экстрагированный жир. «Ушедший» жир определяют по разнице веса.
Хотя точность данного метода ниже, чем у классического Сокслета, он позволяет значительно увеличить продуктивность анализа.
По принципу данного метода работают приборы, в которых экстрактор можно загрузить несколькими гильзами с образцами и проводить совместную экстракцию.

Метод Гербера.
 [image: https://apk.hlr.ua/storage/editor/fotos/e5e392cbd5c7f7b2d84afba5987b614e.png]Данный метод можно назвать «отраслевым стандартом» в молочной промышленности. Его преимущество – простота. А недостаток – необходимость использовать серную кислоту, которая является прекурсором.
При действии на молоко «крепкой» серной кислоты стойкость жировой эмульсии понижается. При этом нагретый жир может легко отделиться. Осадок получают в виде прозрачного столбика. Быстрому слипанию капелек жира способствует изоалмилово-серный эфир, который образуется при добавлении изоамилового спирта.
[bookmark: _GoBack]Весь процесс химической реакции и последующее определение жира проводят в специальных приборах – бутирометрах. В народе их называют жиромерами.
Рефрактометрический метод
Как и в предыдущих методах, определение жира начинается с его выделения (экстракции) из пробы растворителем.
Суть метода заключается в том, что жир как субстанция преломляет свет с определённой силой. Чем больше жира в растворе, тем сильнее преломляется свет. Степень (или градус) преломления мы видим в окуляре рефрактометра как тёмные и светлые поля и по формуле можем вычислить концентрацию жира в растворе.
Особенностью метода является использование растворителей с известным значением преломления. Метод беспрекурсорный, достаточно быстрый и точный, но используемые растворители имеют очень резкий запах, от которого можно потерять сознание даже при включённой вытяжке.

Определение массовой доли жира в продуктах питания

В связи с необходимостью сбалансированного питания важно определять в готовых продуктах массовую долю жира.
Методы количественного определения жира в сырье и пищевых продуктах разнообразны и по способам анализа делятся на две группы: 1) методы определения массовой доли жира непосредственно в объекте и 2) методы, связанные с предварительным извлечением жира.
Количественное определение жиров без выделения последних из пищевого материала осуществляется с помощью таких методов, как метод ядерного магнитного резонанса, ИК-спектроскопия, тур-бидиметрия, ультразвук и др.
В основу второй многочисленной группы методов определения содержания жира в биологическом материале положена способность липидов растворяться в органических растворителях. В данную группу входят методы, посредством которых липиды или жир сначала переводят в органическую фазу, а затем определяют их количество в экстракте гравиметрическим или другим способом.
Жиры в продуктах питания находятся в свободном состоянии и в виде комплексов с белками и углеводами различной прочности. Свободные жиры экстрагируют при помощи неполярных растворителей. Для экстракции связанных жиров используются системы двух-трех растворителей, в которые обычно включен спирт. Суммарные жиры чаще всего извлекают смесью этанола и диэтилового эфира или хлороформа и метанола. Применение метанола обеспечивает более полное извлечение жира из продукта. Однако в связи с токсичностью метанола используют смесь хлороформа с этанолом. При выделении прочносвязанных жиров экстракции обычно предшествует обработка материала щелочами или кислотами.
Гравиметрическое определение жира основано на многократной экстракции жира органическим растворителем из подсушенной навески продукта с последующим удалением растворителя и взвешиванием. Экстракцию проводят в аппарате Сокслета, состоящем из экстрактора, в который помещают бумажную гильзу с исследуемым материалом, холодильника и экстракционной колбы. В качестве растворителя используют петролейный или серный эфир, а также дихлорэтан.
В процессе проведения экстракции растворитель вместе с растворенным в нем жиром стекает в экстракционную колбу. Жир остается в колбе, а пары растворителя вновь поднимаются и экстрагируют новую порцию. Таким образом, исследуемый объект, подвергаясь многократной экстракции, полностью обезжиривается. Ориентировочная продолжительность экстракции 6-8 ч.
По окончании экстрагирования гильзу вынимают из экстрактора, высушивают и взвешивают. Количество жира определяют по разности между массой гильзы с материалом до экстракции и после нее по формуле
[image: https://studme.org/htm/img/8/3693/19.png]
где ꞷ — содержание жира, %;т1 — масса гильзы с материалом до экстрагирования, г; т2 — масса гильзы с материалом после экстрагирования, г; т0 — масса навески, г.
Количество жира можно также определить, взвесив экстракционную колбу с извлеченным жиром, из которого предварительно был удален растворитель. В этом случае массовую долю жира в продукте вычисляют по аналогичной формуле, где тх — масса колбы с жиром; г; т2 — масса пустой колбы, г.
При определении массовой доли жира в жидких продуктах, например в молоке, масса навески рассчитывается по формуле
[image: https://studme.org/htm/img/8/3693/20.png]
где V — объем пробы, взятой для анализа, см3; р — плотность, г/см3.
При экстрагировании органическими растворителями в раствор переходят не только жиры, но также свободные жирные кислоты, фосфолипиды, стерины, эфирные масла, пигменты (например, хлорофилл) и ряд других веществ. Поэтому продукт, получаемый в результате анализа, называют «сырым жиром» или «суммой липидов». Для практических целей этот показатель обычно является достаточным, в случае же необходимости более точного определения «истинного жира» приходится в отдельных пробах материала исследовать содержание фосфолипидов (по фосфору), эфирных масел (перегонкой с водяным паром), свободных жирных кислот (титриметрическим методом) и т. д. и вносить соответствующие поправки в результаты анализа.
Домашнее задание:
1. Прочитать лекцию
2. составить краткий конспект
3. выучить конспект;
Выполнить задание в день получения, сделать фотоотчёт. Выполненное задание отправить на электронный адрес: bolshuhina.irina2016@yandex.ru.
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