Laboratorium 3
Toksykologia zywnosci
Literatura zalecana:
Orzet D., Biernat J. (red.) 2012. Wybrane zagadnienia z toksykologii zywnosci.
Wydawnictwo Uniwersytetu Przyrodniczego we Wroctawiu. Wroctaw. Str.: 155 — 159; 198 —
201, 203.

Zadanie 1. Oznaczanie migracji formaldehydu z papieru opakowaniowego

Odczynniki, szklo laboratoryjne:

Formalina

0,AM r-r J, w KJ

0,5M r-r KOH

0,5M r-r HCI

0,1M Na,S,03 (tiosiarczan sodu)

0,5% r-r skrobi

r-r soli disodowej kwasu chromotropowego w H,SO,

Zlewki, lejki, kolby miarowe 100 cm® i 1000 cm?®, probowki, pipety, kolby stozkowe ze
szlifem, cylindry, bagietki.

Wykonanie:

Oznaczenie zawartosci formaldehydu w formalinie

1. Do kolby miarowej o pojemnosci 100cm® odwazyé 1g formaliny

2. Uzupetni¢ woda dest. do kreski i doktadnie wymieszaé

3. Pobra¢ 5cm® otrzymanego r-u do kolby stozkowej ze szlifem.

4. Doda¢ 25cm® 0,IN r-u jodu i 10 cm® 05N r-u KOH. Kolbe zamknaé, doktadnie
wymieszac¢ 1 pozostawi¢ na 15 min.

Dodaé¢ 10,5 cm® 0,5N HCI
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6. Miareczkowa¢ nadmiar jodu za pomoca 0,IN NaS;03 do chwili odbarwienia si¢
mieszaniny, dodajac pod koniec miareczkowania roztwor skrobi.
7. Zawartos$¢ formaldehydu w formalinie obliczy¢ ze wzoru:
X (mglem®) = [(25 - V) - 1,5] = 5,
gdzie:
V — objetosé 0,1N NayS,03 zuzytego do miareczkowania (cm?®),
25 — objeto$é¢ dodanego r-u jodu (cm?),
1,5 — iloé¢ formaldehydu odpowiadajaca 1cm? r-u jodu (mg/cm?),

5 — rozcienczenie



Przygotowanie krzywej wzorcowej
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Do kolby miarowej na 1000 cm® odmierzyé taka ilos¢ formaliny, ktéra zawiera lg
aldehydu mréwkowego i uzupeni¢ woda destylowana do 1000 em®

10 cm® takiego r-u przenies¢ do kolby miarowej na 100 cm® i uzupemi¢ woda
destylowana do kreski (w 1cm® powstatego r-u znajduje si¢ 0,1 mg formaldehydu)

Z tak powstatego r-u sporzadzi¢ w kolbach miarowych na 100 cm® roztwory o stezeniu
formaldehydu: 0,25 pg/cm?®, 0,5 pg/em?, 1 pg/em?, 2,5 pg/em?, 5 pg/em?, 7,5 pg/em® i 10
ug/cm3

Z kazdego z r-6w pobraé do oddzielnej probowki 1 cm?, dodaé 5 cm® r-u soli disodowej
kwasu chromotropowego w H,SO, i doktadnie wymieszaé,

Probowki wstawi¢ na 20 min. do fazni wodnej o temp. 60°C,

Przenie$¢ proboéwki do temp. pokojowej na 60 min.

Zmierzy¢ absorbancj¢ powstalego fioletowego zwigzku wobec wody, przy dlugosci fali

A =565 nm, w kuwecie o dtugosci drogi optycznej 1 cm®.

Wykonanie oznaczenia migracji formaldehydu z badanego papieru opakowaniowego
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10.

Zwazy¢ ok. 20g papieru pakowego i pocia¢ na kawatki o wymiarach ok. 2 cm - 1 cm.
Kawalki papieru umiesci¢ w kolbie stozkowej ze szlifem o pojemnosci 500 cm®, dodaé
350 cm® wody destylowanej, dokladnie wymiesza¢ 1 pozostawi¢ na 24 godziny w temp.
pokojowe;j.

Wyciag przesaczy¢ do kolby stozkowej ze szlifem, o pojemnosci 500 em®,

Pobra¢ do probowki 1 cm® przesaczu, doda¢ 5 cm® r-u soli disodowej kwasu
chromotropowego w H,SO, i doktadnie wymieszac.

Probowki wstawi¢ na 20 min. do fazni wodnej o temp. 60°C.

Przenies$¢ probowki do temp. pokojowej na 60 min.

Zmierzy¢ absorbancje powstatego fioletowego zwigzku wobec wody, przy dtugosci fali

A =565 nm, w kuwecie o dlugosci drogi optycznej 1 cm’.

Odczyta¢ z krzywej wzorcowej zawarto$¢ formaldehydu odpowiadajaca zmierzonej
warto$ci absorbancji. Ostateczny wynik poda¢ w ug formaldehydu / dm? papieru i w ug
formaldehydu / kg papieru.

Oceni¢ wielko$¢ migracji formaldehydu z badanych papieréw opakowaniowych i

zwigzane z tym zagrozenie.



Zadanie 2. Oznaczanie zawartosci kwasu benzoesowego w wybranych napojach

Odczynniki, szklo laboratoryjne

Chloroform

nasycony r-r NaCl

10% r-r NaOH

10% r-r HCI

bezwodny alkohol etylowy

1% r-r fenoloftaleiny

0,01M r-r NaOH

10% r-r skrobi

0,02M r-r jodu

zlewki 0 poj. 150 cm®, cylindry o poj. 100 cm?®, kolby miarowe o poj. 100 cm®, pipety,
rozdzielacze, krystalnice, kolby stozkowe o poj. 200 cm?, zestaw do miareczkowania

Wykonanie:

1. Do zlewki wprowadzi¢ 50 cm® badanego produktu i 40 cm?® nasyconego r-u NaCl.
Pozostawi¢ na 10 min.

2. Zobojetni¢ zawartos¢ zlewki 10% r-r NaOH wobec papierka lakmusowego.

3. Przeniesé r-r do kolby miarowej o poj. 100 cm?® i uzupehié do kreski nasyconym r-em
NaCl.

4. Doktadnie wymieszac i pozostawi¢ na 30 min.

5. Pobra¢ 20 cm® i przenies$¢ do rozdzielacza o poj. 100 cm?®. Zakwasi¢ 1 cm® 10% r-r HCI.

6. Ekstrahowa¢ chloroformem 3-krotnie po 5 cm® mieszajac zawarto$¢ rozdzielacza ruchem

obrotowym (NIE WYTRZASAC!).

7. Ekstrakty zebra¢ do krystalnicy 1 odparowac chloroform na fazni wodnej pod wyciagiem.

8. Pozostatos¢ w krystalnicy (w kolbie) rozpusci¢ w 10 cm?® alkoholu etylowego 1 przenies$¢

do kolby stozkowej 0 poj. 200 cm®,
9. Doda¢ 2 cm® wody destylowanej i 2 krople fenoloftaleiny.
10. Roztwor miareczkowaé 0,01M r-em NaOH do zmiany zabarwienia.

11. Obliczy¢ zawarto$¢ benzoesanu sodu (mg/dm3) uwzgledniajac zastosowane nawazki i

rozcieficzenia oraz zalezno$¢: 1 cm®0,01M NaOH = 0,00144 g bezwodnego benzoesanu

sodu.

12. Poréwnac z dopuszczalng zawarto$cig kwasu benzoesowego w badanym produkcie



Zadanie 3. Oznaczanie wolnego SO, w occie

Odczynniki, szklo laboratoryjne

10% r-r skrobi
0,02M r-r jodu
pipety, kolby stozkowe o poj. 200 cm®, zestaw do miareczkowania

Wykonanie:

1. Odmierzy¢ 50 cm® octu do kolby stozkowej o poj. 200 cm?®,

2. Doda¢ 2 cm® 10% r-ru skrobi i miareczkowaé 0,02M r-em jodu do wystapienia
niebieskiego zabarwienia utrzymujgcego si¢ przez przynajmniej 30 sek.

3. Obliczy¢ zawarto$¢ wolnego SO, (mg/dm®) w badanym occie, uwzgledniajac, ze 1em®

0,02M r-u jodu odpowiada 0,64 mg SO,.

Zadanie 4. Oznaczanie liczby nadtlenkowej ttuszczow (tzw. liczba Lea)

Liczba nadtlenkowa okre$la ilo§¢ pojawiajacych si¢ nadtlenkéw w wyniku utleniania
(autooksydacji) nienasyconych kwasow tluszczowych wchodzacych w sktad thuszczu. Liczba
ta pokazuje stopien zepsucia ttuszczu (zjetczenia). Im jest wigksza tym zepsucie thuszczu jest
wigksze. Przy daleko posunigtym procesie jelczenia, w przechowywanym tluszczu moga
powstawac substancje toksyczne.

Odczynniki, szklo laboratoryjne:

chloroform

kwas octowy lodowaty

nasycony r-r KJ

skrobia

0,025 M Na,S;04

kolby stozkowe ze szlifem, cylindry miarowe, pipety, zestawy do miareczkowania

Wykonanie:

1. W kolbie stozkowej ze szlifem o poj. 250cm® odwazy¢ 5g oleju rzepakowego.
2. Doda¢ cylindrem 10cm® chloroformu i 15cm® kwasu octowego lodowatego oraz pipeta
1cm® nasyconego r-u KJ.

3. Zawarto$¢ kolby wytrzasa¢ 1 min. i odstawi¢ w ciemne miejsce na 5 min.



4. Po tym czasie doda¢ 30-40 cm® wody destylowanej, 1 cm® r-u skrobi jako wskaznika i
miareczkowac 0,025 M r-em Na,S,03 do zaniku ciemnofioletowego zabarwienia.
5. Rownoczesnie wykonacé $lepa probe odczynnikowa.
6. Obliczy¢ liczbe nadtlenkowg badanego thuszczu wg wzoru:
LN =[(V - Vo) - c]/m
gdzie:
V —ilo&¢ 0,025 M r-u Na,S,03 zuzyta do miareczkowania proby badanej (cm®)
Vo — ilo§¢ 0,025 M r-u Na,S,03 zuzyta do miareczkowania proby $lepej (cm®)
m — nawazka (w kg)
¢ — stezenie r-u Na,S,03 uzytego do miareczkowania (mM/dm?®)

7. Porowna¢ wartosci liczb nadtlenkowych badanych tluszczow 1 wyciggna¢ wnioski

Zadanie 5. Wykrywanie fosforanéw w Coca-Coli

Odczynniki, szklo laboratoryjne:

wegiel aktywny

stezony HNO3

molibdenian (V1) amonu = heptamolibdenian amonu = (NH.)sM07044 (25g w 175¢cm?® H,0)
papierek wskaznikowy pH

kolby stozkowe ze szlifem o poj. ok. 250 cm?®, probowki, pipety, szklane bagietki, lejki, bibuta
filtracyjna,

Wykonanie:

1. Do kolby stozkowej wla¢ 100 cm?® Coca-Coli i dodaé ptaska tyzeczke wegla aktywnego
2. Doktadnie wymiesza¢ i odstawi¢ na ok. 10 min.

3. Otrzymang mieszaning przesaczy¢ przez bibule filtracyjna.

4. 5cm® przesaczu wla¢ do probdwki i1 ostroznie dodawac pipeta kilka kropli stezonego

HNO3,
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Uzyskany roztwoér ogrzewaé¢ do wrzenia i odstawi¢ do ostudzenia.

6. Po ostudzeniu doda¢ kilka kropli molibdenianu amonu. Pojawienie si¢ zottego osadu
swiadczy o obecnosci jonow fosforanowych

7. Zanurzy¢ szklang bagietke w przesaczu uzyskanym w pkt. c i przenie$¢ na papierek

wskaznikowy celem okreslenia pH Coca-Coli.



