Analiza Srodowiskowa zywnosci i lekow

Cwiczenie nr 4
Oznaczanie szczawianow w wybranych uzywkach

Celem ¢wiczenia jest oznaczenie rozpuszczalnego kwasu szczawiowego w wybranych
uzywkach (kawa, herbata, kakao) oraz okre$lenie stopnia wigzania wapnia przez kwas
SZCZAaWIOWY.

1. Zasada metody i oznaczenia:

Szczawiany rozpuszczalne wymywane sa z produktu na gorgco woda, a szczawiany ogolem
za pomocg kwasu solnego.

Oznaczenie polega na wymyciu woda rozpuszczalnych szczawianéw z probki na goraco, z
nastepnym wytraceniem nierozpuszczalnego osadu szczawianu wapnia za pomocg roztworu
chlorku wapnia (1) (aceton i1 niska temperatura przyspieszaja uformowanie osadu),
rozpuszczeniu osadu na goraco w roztworze kwasu siarkowego (2) i zmiareczkowaniu na
goragco kwasu szczawiowego roztworem nadmanganianu potasu (3):

1) (COOH); + CaClL, = (COO),Ca + 2HCI
2) (COO)2Ca + H2SO4 = (COOH)2 + CaSO4
(3) 2KMnO4 + 5(COOH); + 3H2SO4= MnSO4 + K2SO4 + 10CO2 + 8H20

2. Wykonanie oznaczenia:

Oznaczenia wykona¢ dla 3 réwnolegtych prébek.

Na wadze analitycznej odwazy¢ ok. 3 g (tyzeczka) probki (kawa/herbata/kakao) do zlewki,
zala¢ 100 cm® wrzacej wody, przykry¢ szkietkiem zegarkowym i pozostawi¢ do zaparzenia na
5 min. Z przyrzadzonego naparu, po ewentualnym przesaczeniu (w przypadku naparéw dla
kawy mielonej lub herbaty), pobra¢ 10,00 cm’® roztworu do probowki wirdbwkowej o
pojemnosci 50 ecm?®, doda¢ 5 cm® 5% roztworu CaCls i 5 cm?® acetonu. Probowke wstawi¢ do
lodéwki lub umiesci¢ w tazni z lodem na 30 min. Wytragcony osad szczawianu wapnia
odwirowaé przez 15 minut przy 3000 obr./min. Nastgpnie zla¢ roztwér znad osadu, a osad
przenies$¢ ilosciowo kolbki stozkowej na 100 ¢cm® za pomocg 5 cm?® 10% H2SO4 i podgrzaé
(~70°C) w celu catkowitego rozpuszczenia osadu. Po rozpuszczeniu natychmiast
miareczkowa¢ (na gorgco!) 0,002 mol dm? roztworem KMnQOs do uzyskania barwy rézowe;j,
utrzymujacej si¢ okoto 1 minuty.

3. Obliczenia:

Na podstawie uzyskanych wynikow obliczyc¢:

1. Tlo$¢ (w mg) rozpuszczalnego kwasu szczawiowego w 100 cm? produktu, przyjmujac,
ze 1 em?® 0,02 mol dm* KMnO4 odpowiada 0,9 mg (COOH),

2. Tlo$¢ wapnia (w mg), ktora jest wigzana przez rozpuszczalny kwas szczawiowy
zawarty w przygotowanym naparze z 3 g suchego produktu, wiedzac, ze 90 mg kwasu
szczawiowego wigze 40 mg wapnia

3. Tlo$¢ mleka (w mg), ktorg nalezy doda¢ do naparu (100 cm?) przygotowanego na bazie
3 g suchego produktu, by wapn zawarty w mleku zwigzal rozpuszczalny kwas
szczawiowy z naparu (przy zatozeniu, ze w 100 g mleka jest 120 mg wapnia)

Wyniki poda¢ jako $rednie arytmetyczne wraz z wartosciami odchylen standardowych.
Okresli¢ precyzje oznaczen.
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4. Sprawozdanie:

Sprawozdanie powinno zawiera¢ krotki wstep, wszystkie obliczenia, krytyczng analizg
otrzymanych wynikéw oraz wnioski.

Otrzymane wyniki przedyskutowa¢ takze na tle danych literaturowych dotyczacych
zawarto$ci kwasu szczawiowego w produktach spozywczych oraz zaproponowaé mozliwosé
zmniejszenia antyodzywczego dziatania kwasu szczawiowego.
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