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Soovin avaldada tdnu isikutele, kes on mind uurimuse tegemise ajal aidanud ja toetanud.

Olen tianulik oma keemiadpetajale Lilian Kippastole nduannete ja motivatsiooni ning toetuse
eest.

Eraldi soovin vilja tuua Tallinna Tehnikaiilikooli (TTU) Toiduainete Instituudi Toiduainete
assistenti Erge Tedersood, kes juhendas mind TTU laboris, aitas toidukeemia pdhimdtteid
moista ning abistas ndu ja kiisimustega meetodi valmimisel.

Samuti sooviksin tdnada oma kooli Tallinna Inglise Kolledzit, mis toetas minu uurimistodd
TTU laboris rahaliselt.

Lopetuseks tdnan oma sOpru ja peret motete, toetuse ning minu koostatud kiisimustikule

vastamise eest.
SISSEJUHATUS

Uurimiskiisimus on sdnastatud jargmiselt: milline on kuue erineva hommikuhelbemargi
tegelik rasva- ja valgusisaldus ja kuidas erinevad védrtused pakendil antud véértustest, kui

hommikuhelbed on analiiiisitud kuivatus-, Soxhleti toorrasva- ja Kjeldahli meetodi jargi?



Too eesmidrk on teha kindlaks, kas meetodid, mis on Kkasutuses toostuslikus
hommikuhelveste analiiiisis, annavad sarnaseid tulemusi pakendivdirtustele, kui neid on
analiilisitud Soxhleti toorrasva- ja Kjeldahli meetodi jargi.

Hommikus66k on kdige olulisem sédgikord pdevas ja hommikuhelbed pakuvad koige
toitainerikkamat ja madalarasvalisemat toiduvalikut hommikus6dgiks. '

Hommikuhelbed on pakendatud ja toddeldud toit, mis on mdeldud tarbimiseks
hommikus6giks.” Nad annavad olulise panuse pievase soovitatud toitainete koguse
taitmiseks. Need soovitatavad toitained on tavaliselt jagatud viide rithma: siisivesikud, valgud,
rasvad, vitamiinid ja mineraalid.

Selles uurimistdos keskendusin ma valgu ja rasva analiilisile, sest silisivesikute, vitamiinide
ja mineraalainete méidramiseks on vaja tipsemaid teadmisi toidukeemia ja laboriseadmete
kohta.

Minu uurimistd6 tulemused on tdhtsad seetdttu, et inimestel on vaja teada toitainete toelisi
védrtusi pakendatud toitudes, et olla kindlad oma dieeti tervislikkuses. Valed
pakendivéirtused voivad pohjustada terviseprobleeme nagu toitainete {ile- voi alatarbimine.
Tihtipeale voib see olla allergiate ja tosiste tervisendhtude tekitajaks, iilesodmine ka surma
pohjustajaks. Ulesdédmisel ja terviseprobleemidel on keskkonnale viiga suur mdju, sest nad
pohjustavad liigset toodete tarbimist ning liigset energiakasutust, mdjutades negatiivselt
koloogilist jalajdlge*, mida iga isik endast keskkonnale maha jitab.

Minu uurimistdé on keskendunud lipiidide ja valkude ekstraheerimisele kuuest erinevast
hommikuhelbetiilibist, kasutades kuivatus-, Soxhleti toorrasva- ja Kjeldahli meetodit, mida
kasutatakse iilikoolis toidukeemia kursusel. Valisin need meetodid seadmete kéttesaadavuse
tottu iilikooli laboris, samuti tépsuse tottu, mida need meetodid tagavad toiduanaliiiisis.

Rasva ja valgu véirtuste sisalduse uurimine hommikuhelvestes on minu teemavalik
sellepdrast, et minu pere igapdevane dieet koosneb hommikuhelvestest. Seega uurisin, kas
véide, et hommikuhelbed on madala rasva- ja kdrge valgusisaldusega, peab paika.

Samuti soovisin leida, kas on vahe minu analiilisist selgunud vairtustel ja
pakendividirtustel, et jagada tulemusi oma perekonna ja sopradega, kes hommikuhelbeid
soovad. Erinevate hommikuhelbemarkide arvu valik parineb aparatuuri piirangutest; Soxhleti

ja Kjeldahli aparaadid vodivad teha maksimaalselt kuus proovi korraga. Kuna
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eksperimentaalne osa selles uuringus vottis aega kuni 20 tundi, siis enam kui kuue proovi
uurimine oli ebasoodne.

Hommikuhelveste tiilibid valiti kiisimustiku alusel, mille palusin tdita oma kooli
keskkooliopilastel. Kiisimustik koostati internetis ning sisaldas kiisimusi enimtarbitud
hommikuhelveste nimede kohta. Kiisimustik saadeti gilimnaasiumidpilastele ning
pereliikmetele, kelle vastuste pohjal valisin kuus enimtarbitud hommikuhelbemarki.

Samuti olen arvestanud hommikuhelbeid, mida tarbime mina ja mu pere. Valisin kuus
koige sagedamini tarbitud hommikuhelbemarki oma pere ja koolidpilaste seast, et anda
tagasisidet pakendivéértuste usaldusvéérsuse kohta. Veel oli viga tihtis, et hommikuhelbed ei
sisaldaks vérvilisandeid, marju ega péhkleid, mis oleksid vdinud minu uurimuse tulemusi

mdjutada. Nimekiri kasutatud hommikuhelvestest on lisas 1.

1. TAUSTAINFO

1.1. HOMMIKUSOOGIHELVESTE KOOSTIS

Hommikusédgihelbed on valmistatud toodeldud teraviljast.” Teravilja keemilist koostist
iseloomustab suur tirklisesisaldus, suhteliselt korge valkude sisaldus ja suhteliselt madal

rasvade sisaldus.®
1.2. HOMMIKUSOOGIHELVESTE TEHNILISED ASPEKTID

Teraviljade kasvatamiseks kasutatakse mitmeid erinevaid protsesse, mis mojutavad 10pp-
produkti tehnilisi ja toiteomadusi.” Steriilse keskkonna tagamiseks kasutatakse tdotlemisel
roostevabast terasest masinaid, mida saab vajadusel pohjalikult puhastada ja veeauruga
steriliseerida. Teravilja puhtust kontrollitakse tehasesse saabumisel, kiipsetamisel ja 15pp-
produkti vormimisel. Korrektse kiipsetamise ja vormimise jaoks jélgitakse pidevalt teravilja

temperatuuri- ja niiskuse taset.®
1.3. RASVADE JA VALKUDE MOJU TERVISELE

Taiskasvanute tervislik toitumine tihendab seda, et kogu saadavast energiast peavad rasvad

andma 25-30%, valgud 10—15% ja siisivesikud 55-60%.’

> “Breakfast cereal” http://www.madehow.com/Volume-3/Cereal.html (15.12.2012)
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Rasvu on kehal vaja energia hoiustamiseks. Rasvad on pikaajalised energiahoiustajad —
kuna nad vees ei lahustu, siis on nende transport kehas raskendatud. Rasvad aitavad kehal
imendada rasvlahustuvaid vitamiine nagu A-, E-, D- ja K-vitamiin. Liigne rasvade tarbimine
voib viia siidame-veresoonkonnahaigusteni. Kiillastunud rasv on eriti kahjulik, kuna voib
pohjustada korget kolesteroolitaset veres, mis omakorda pdhjustab siidamehaigusi ning
infarkti. Korge rasvasisaldus tdiskasvanud inimese dieedis tdstab artriidi-, diabeedi- ja
vihiriski.'’

Valgud on vajalikud organismi kasvuks ja arenguks, ensiilimide ja hormoonide tootmiseks
ning on seotud immuunsiisteemi kaitsmisega. Valkude tiletarbimine voib kahjustada neerusid,
sest aminohapetest tekkiv lammastik eemaldatakse ja hdlmatakse uriini, mis véljutatakse
neerude abiga. Samuti v3ib korge valkude sisaldus kehas mdjutada kaltsiumi tasakaalu ning
soodustada mineraalainete kadu luudest."’

Haigused, mida voivad tekitada rasvade ja valkude iilesddmine, mojutavad peale indiviidi
tervise ka keskkonda. Ulesdmise iiks tagajirg on kaalutdus, mis mdjutab otseselt todstuste
iiletootmist. Ulekaalulised inimesed kasutavad suuremas koguses toitu, ravimeid, energiat,
vett ning véheliikuvad inimesed ka rohkem kiitust. Inimesed, kes kannatavad {iles6omisest
tekitatud haiguste all, vajavad suures koguses ravimeid. Suurenenud tarbimine reostab aga

keskkonda ning mojutab seeldbi kogu inimkonda.
1.4. RASVADE SISALDUS TOITUDES

Toidud sisaldavad erinevaid rasvu, kuid iildjuhul on kodige tdhtsamad neist mittepolaarsed
trigliitseriidid ja polaarsed fosfolipiidid. Vedelaid trigliitseriide nimetatakse toatemperatuuril

dlideks ja nad on iildiselt taimset péritolu. Tahkeid trigliitseriide nimetatakse rasvadeks.'?

%«Overconsumption of lipids* http:/www.livestrong.com/article/367417-why-is-consuming-too-many-lipids-
bad-for-you/#ixzz2 GFox YbKr (last accessed 25.12.2012)
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Pilt nr 1. Trigliitseriidide keemiline struktuur"?
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Definitsiooni jérgi on lipiidid orgaanilises lahustis lahustuvad ja vees mittelahustuvad. Vees
mittelahustuvus on pohiline omadus, mida kasutatakse toidus lipiidide eraldamiseks valkude,

vee ja siisivesinike seast.

1.4.1. Analiiiitilised meetodid rasvasisalduse miaaramiseks

Gliikolipiidid on hea lahustuvusega alkoholis ja madala lahustuvusega heksaanis.
Trigliitseriidid on jéllegi hidsti lahustuvad heksaanis ja petrooleumeetris, mis on mitte-
polaarsed lahustid. Lipiidide edukaks eraldamiseks on vaja I0hkuda sidemed lipiidide,
valkude ja siisivesinike vahel, et lipiidid vabaneksid ja lahustuksid orgaanilises lahustis
ekstraheerimisel."

Proovi peab ette valmistama enne lipiidide uurimist. Seda tehakse vee eraldamise, osakeste

suuruse vihendamise voi lipiidide temaga seotud valkudest ja siisivesinikest eraldamise abil."”
1.4.1.1. Proovi eelkuivatus

Lipiide ei saa tohusalt ekstraheerida, kui proov sisaldab vett, sest lahusti ei saa oma
hiidrofoobsuse tottu tungida ldbi niiske toidu kudede. Esiteks tuleb proov kuivatada, kuid
mitte liiga korgel temperatuuril, sest moned lipiidid seonduvad valkude ja siisivesikutega ning
neid on raskem orgaaniliste lahustitega ekstraheerida. Seega on vaakumahjus tehtud
kuivatusmeetod hea valik, kuna madal temperatuur tdstab proovi pindala tohusamaks lipiidide
ekstraheerimiseks ning 16hub rasva-vee emulsiooni. See muudab rasva orgaanilises lahustis

kergesti lahustuvaks ning aitab rasva vabastamisel toidukudedest."

"% “Triacylglycerol structure” http://en.wikipedia.org/wiki/File:Fat_triglyceride_shorthand_formula.PNG
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1.4.1.2. Proovi osakeste suuruse vihendamine

Rasvade ekstraheerimise tohusus kuivatatud proovist sdltub osakese suurusest, seega proovi
piisav purustamine on véga tdhtis. Paremaks ekstraheerimiseks asetatakse proov
kiirekdigulisse purustamisaparaati, niiteks mikserisse.'” Selles uurimuses kasutasin

kohvimikserit, et tagada kdigil hommikuhelvestel sama suurusega osakesi.
1.4.2. TOORRASVA SISALDUSE MAARAMINE SOXHLETI MEETODIGA

Selles uurimuses kasutasin ma Soxhleti meetodit, sest Soxhleti meetod on toiduanaliiiisis viga
levinud ning seadmed on olemas TTU laboris. Meetodi kirjeldus on seletatud peatiikis 5.2.
Joonised 5-7 illustreerivad meetodis kasutatud aparatuuri ja seadmeid ning protsessi ennast.
Soxhleti meetodis tuleb proovi pindala suurendada, et kiirendada ja aidata kaasa rasva

ekstraheerimisel ning selles katses on kasutatud vaakumahju kuivatusmeetodit."®
1.4.2.1. Niiskusesisalduse mairamine hommikuhelvestes kuivatusmeetodiga

Toidu niiskusesisaldust saab méérata mitme erineva meetodiga, millel on nii hdid kui ka halbu
kiilgi."

Selles uurimuses on kasutatud vaakumahju kuivatusmeetodit seadmete olemasolu tottu
TTU laboris. Selles meetodis kuumutatakse proov méiratletud asjaoludel ning massimuutust
proovis kasutatakse niiskusesisalduse viljaarvutamiseks. Vaakumahju kuivatusmeetod kestab

umbes 3—5 tundi.?
1.5. VALKUDE SISALDUS TOITUDES

Valgud erinevad molaarmassis, laengu- ja polaarsetes omadustes, mis mojutavad toiduainetes
bioloogilist aktiivsust, toitevairtust ja funktsionaalset rolli. ' Valgud koosnevad elementidest,
mille seas on ka vesinik, siisinik, lammastik, hapnik ja véavel, kuid kdige eristatavam element
valkudes on ldmmastik.

Valgusisalduse modtmiseks on vilja todtatud arvukalt meetodeid. Nende meetodite
peamised eesmargid on ldmmastiku, peptiidsidemete, aromaatsete aminohapete, valkude UV

neeldumiskoefitsiendi ja valguse hajutamise omaduste midramist. Mina olen oma katse jaoks

7 ibid. (2.01.2013)
' Nielsen S., “Food Analysis Laboratory Manual Second edition” 1k 21 (2.01.2013)
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valinud ldmmastiku sisalduse médramise meetodi, kuna see usutakse olevat kdige tipsemate

tulemuste andja toiduanaliiiisis.*
1.5.1. Analiiiitilised meetodid valgusisalduse méiramiseks limmastiku mairamisel

Valgusisaldust toitudes ldmmastiku maddramise abiga saab méérata Kjeldahli meetodi ja
lammastiku polemise (Dumas’) meetodite jargi. Kuigi Kjeldahli meetodit on kasutatud
laialdaselt {ile saja aasta, on automatiseeritud seadmete uuenduslikkus esile tdstnud Dumas’
meetodi, mis on mitmel juhul Kjeldahli meetodi ka asendanud®. Minu valikuks osutus siiski

Kjeldahli meetod, sest see aparatuur oli iilikooli laboris olemas ja kittesaadav.
1.5.2. Valgusisalduse méaaramine Kjeldahli meetodi jéirgi
1.5.2.1. P6himote

Selle katse alus on orgaanilise tihendi oksiidatsioon, kasutades tugevat védvelhapet. Siisinik,
mida sisaldab orgaaniline materjal, okstideerub siisinikdioksiidiks, ning vesinik veeks.
Lammastik amiinriihmadest muudetakse ammooniumiooniks, mis lahustub oksiideeruvas
lahuses ning hiljem muudetakse ammooniumgaasiks. Analiiiisi tulemused esindavad toorrasva
sisaldust toidus, kuna limmastik eraldub ka iihenditest, mis ei sisalda valku.>* Protsesse saab
kirjeldada iildise vorrandiga:
2NH,(CH;);COOH (tahke) + 12H,SO4 (vedel) = (NH4)2SOy4 (vesilahus)+ 6CO, g + 1250,
g+ 16H,0 (vedel)® ja on niidatud ka alapealkirja 5.3 all.

1.5.2.2. Uldine meetod

1. Lagundamine

Proov kaalutakse enne katset lagundamiskolbi, seejirel lagundatakse vidvelhappe®, veevaba
naatriumsulfaadi’’ ja Kkataliisaatori (vask, seleen, titaan voi elavhdbe)™  juuresolekul.
Seedimine muudab mis tahes limmastiku toidus®’ ammoniaagiks ja muu orgaanilise aine
COy-ks ja H;O-ks. Ammooniumgaas ei ole lahuses vabanenud, sest ammoniaak

ammooniumiooni (NH;") kujul on seondunud sulfaadi iooniga (SO,%) ja jddb seega

** Nielsen S., “Food Analysis Laboratory Manual Third edition” 1k 133 (2.01.2013)

* Nielsen S., “Food Analysis Laboratory Manual Second edition” Ik 41 (2.01.2013)
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lahusesse.™ Seda protsessi saab iseloomustada jirgmise valemiga:’' Organic N + H,SO4 —
(NH4)>SO4 + H,0 + CO4 + korvalsaadused

2. Neutralisatsioon ja destillatsioon

Pérast proovi seedimist iihendatakse Kjeldahli kolb vastuvotukolviga. Proov muudetakse
aluseliseks, lisades sellele naaturiumhiidroksiidi, mis muudab ammooniumsulfaadi
ammooniumgaasiks; naatriumhiidroksiidi lisatakse iilejddgiga proovile, et muuta NH4 NHj3-ks,
mis on naidatud jirgnevas vrrandis:*?

(NHy)2SOy4 (vesilahus) + 2NaOH (vesil.) — 2NH; g+ Na,SOy (vesil.) + 2H,0 (vedel)
ammooniumsulfaat soojus ammoniaak

3. Tiitrimine
Tiitrimine kvantifitseerib ammoniaagikoguse vastuvotukolvis. Siis saab ldmmastikusisaldust
proovis arvutada kvantitatiivsest ammoniaagiioonide kogusest. Tagasitiitrimisel, mida olen
kasutanud oma katses, piilitakse ammoniaak kinni, tiitrides hoolikalt moddetud normeeritud
happe iilejddgiga vastuvotukolvis. Happe liig hoiab lahuse pH madalana ja indikaator ei

muuda virvi enne, kui lahus on tagasitiitritud. Reaktsioon on esitatud allpool: **

liigne ammoonium-
ammoniaak vaavelhape sulfaat vaidvelhape

2NH; g+ 2H,S0y4 (aq) - (NH4)2SO4 (aq)+ H,SO4 (aq)
(virv ei muutu)

Reaktsioon nditab tiitrimisprotsessi naatriumhiidroksiidi ja iilejadgis oleva védvelhappega.™*

. o~ vy yes moodetud
ammoonium- moodetud iileliigne . .
sulfaat hape naatrium- ammooniumsulfaat
u P hiidroksiid
Na,S04 (aq)+ (NH4)»SO4 (aq)+
(NH4)2SO4 (aQ)"' HZSO4 (aQ)"' 2NaOH (aQ) N 2H20 (l)
(varvimuutus)

Vesinikioonide kontsentratsioon (moolides), mis on vajalik 10pp-punkti saavutamiseks, on

vordvéddrne ldmmastikukontsentratsiooniga algses proovis. Valgusisaldust saab siis arvutada

vilja konversiooni abil.*

3% «Kjeldahl Method for Determining Protein” http://people.umass.edu/~mcclemen/58 1 Proteins.html
(17.12.2012)
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2. EKSPERIMENTAALNE OSA - MEETOD

(Vaata lisa 1 ainete ja materjalide nimekirja jaoks)

Rasva ja valgu sisalduse maaramine hommikuhelvestes oli raske iilesanne, sest kdik meetodid
olid keerukad ning sisaldasid t66pohimdtteid, mida oli ilma neid enne koolis dppimata raske
mdista. Meetodid pohinevad mitmel allikal ja on minu poolt modifitseeritud. Minu peamine
allikas on Tallinna Tehnikaiilikooli laboriarhiiv.

Rasva- ja valgusisaldus hommikuhelvestes on analiilisitud kolme eksperimendi kaudu.
Esiteks méiératakse niiskusesisaldus hommikuhelvestes, et 1dhkuda rasva-veesegu, mis
muudab rasva lahustis kergesti lahustuvaks ja laseb sellel toidukudedest vabaneda, aidates
sellega kaasa rasva ekstraktsioonile.*® Jirgmiseks méiratakse kolme sammuga valgusisaldus
(lagundamine, neutralisatsioon, tiitrimine). Neist aegandudvaim on valgu sisalduse
médramine, mis sisaldab tagasitiitrimist ja arvutusi.

Eksperimentide jaoks piistitasin hiipoteesi: kui rasvade ja valkude kogust grammides
analiiiisitakse kuues erinevas hommikuhelbetiiiibis kuivatus-, Soxhleti toorrasva- ja Kjeldahli
meetodiga, siis uurimuse tulemused on sarnased pakendivdirtustega, sest neid
eksperimentaalseid meetodeid kasutatakse toidukeemia kursusel iilikoolides ja nende
meetodite usaldusvéérsus on toetatud kirjandusliku analiiiisiga.

2.1. NIISKUSESISALDUSE MAARAMINE KUIVATUSMEETODIL
P6himote
Vee eemaldamiseks kuumutatakse proov madala rohuga keskkonnas. Proovi massimuutust
kasutatakse niiskusesisalduse méadramiseks arvutustega.
Meetod:
1. Vii kuumutuskapp ettenidhtud temperatuurini (105 °C).
2. Mirgista kaalukausid ja kaalu neid tipselt (£0,01 g).
3. Aseta puhtad ja nummerdatud kaalukausid termostaatiliselt kontrollitud
kuumutuskappi 105 °C juurde kiimneks minutiks.*’
4. Aseta kaalukausid eksikaatorisse 1520 minutiks™® ja kaalu neid 0,01 g tépsusega.
5. Peenesta umbes 5 g proovi.

6. Kaalu umbes 5 g igasse kaalukaussi 0,01 g tédpsusega.

% ibid.

3% Food Analysis Laboratory Manual Third edition by S. Suzanne Nielsen 1k 21 (2.01.2013)
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7. Aseta avatud kaalukausid ja alumiiniumkaaned (ira sulge kaalukausse kaantega)®
kuumutuskappi 105 °C juurde kaheks tunniks.

8. Kuivatamise I0pus sulge kaalukausid alumiiniumkaantega ja tdsta kausid
tiiglitangide abil kapist vilja.*’

9. Aseta kaalukausid eksikaatorisse ning jahuta neid 20-30 minuti jooksul.*'

10. Kaalu kaalukausid uuritava prooviga (0,01 g).

11. Arvuta vélja uuritava proovi niiskusesisaldus.*

Allpool on toodud pildid niiskusesisalduse madramisest iilikooli laboris:

Joonis nr 2. Kaalukausside asetamine kuivatuskappi niiskusesisalduse analiilisiks (7. samm)

Samm 7: aseta avatud
kaalukausid ja
alumiiniumkaaned (&ra
sulge kausse!)
kuivatuskappi 105 °C
juurde. Sellel pildi on
kaks suletud kaussi,

sest pilt oli tehtud enne

nende avamist.

Joonis nr 3. Kaalukausside viljatdstmine tiiglitangidega (8. samm)
Samm 8: kuivatus-

\\“H WS, dodals a— protsessi 16ppedes

T e
""'",

sulge tiiglitangide abil
kaalukausid
alumiiniumkaantega ja
tosta kausid
tiiglitangide abil

kuivatuskapist vélja.

39 Kui kaas on metallist, siis tuleb seda kuivatuskapis eraldi kuivatada, et aidata kaasa niiskuse aurustumisele
0 Kasuta ainult tiiglitange kaalukausside viljatdstmiseks. Isegi nipujiljed lisavad kaalu.

*! Kaalukausid peavad olema jahutatud kaalu stabiliseerimiseks.

* Valem on lisas 2.



Joonis nr 4. Kaalukausside asetamine eksikaatorisse pérast kuivatust (samm 9)

Samm 9: aseta
kaalukausid
eksikaatorisse 20-30
minutiks, kuni proov on
jahtunud

toatemperatuurini.

2.2. TOORRASVA SISALDUSE MAARAMINE SOXHLETI MEETODIL
Pohimote
Proovi ekstraheerimisel koguneb lahusti ekstraktsioonikambris 5—10 minutit ja siis timbritseb
proovi tdielikult. Hiljem véljub see ldbi poorsete ekstraktsioonitopside rasva kogumiseks
ettendhtud klaastopsidesse.*
Meetod:

1. Kaalu u 2,00 g eelnevalt kuivatatud proovi analiiiitilisel kaalul (£0,01 g)
spetsiaalsetesse tselluloosist ekstraktsioonitopsidesse, mille poorsus on piisav, et
tagada heksaani kiire libivool.**

Kaalu rasva kogumiseks moeldud tiihjad klaasist topsid (£0,01 g).
Uhenda ekstraktsioonitopsid kinnastatult magneti abil topsiadapteritega.
Todsta topsid nuppude abil iilemisse asendisse.

Mbdda mddtesilindriga u 50 ml heksaani (£0,05 ml). *

Kalla 50 ml heksaani klaasist kaalutopsidesse.

Aseta heksaaniga tdidetud klaastopsid kiitteplaadile.

® Nk w D

Jargi tootja juhiseid aparaadi sisseliilitamiseks ja ekstraktsiooniprogrammi

kiivitamiseks.

* Food Analysis Laboratory Manual Third edition by S. Suzanne Nielsen 1k 118 (4.01.2013)

* Hiidroliiiis 18hub iooniliselt ja kovalentselt iihendunud rasvad kergesti ekstraheeruvateks.

# Lahusti peaks olema sobilik rasvade ekstraheerimiseks ja vdhe- vdi mittesobilik valgu ja siisivesikute
ekstraheerimiseks. Lahusti peaks olema kergesti aurustuv, ei tohiks jétta jadki, olema mittepdlev ja mittekahjulik
vedelas ja aurustunud olekus.



9. Pirast ekstraktsiooni I0ppu aseta klaastopsid eksikaatorisse, kuni nad jahtuvad
toatemperatuurini.
10. Kaalu klaastopse (0,01 g).

11. Arvuta vilja toorrasvasisaldus helvestes.*°

Allpool on toodud pildid rasvasisalduse méadramisest laboris.

Joonis nr 5. Soxhleti toorrasvaekstraktsiooniaparaat peapaneeliga

46 Valem on lisas 2.



Joonis nr 7. Ekstraktsiooniprotsess Soxhleti aparaadiga

2.3. ULDLAMMASTIKU MAARAMINE KJELDAHLI MEETODI JARGI

Ohud, hoiatused!

Kontsentreeritud viddvelhape ja naatriumhiidroksiid on sodvitavad; véldi aurude
sissehingamist ja kokkupuudet naha voi riietega. Kanna korrosioonikindlaid kindaid ja
kaitseprille kogu katse véltel. Lagundamisprotsess korralda tdmbekapi all.

Meetod:

1. Lagundamine (tee paralleeleksperimendid iga hommikuhelbemargi jaoks)

1. Kéivita lagundamisplokk ja kuumuta see vajaliku temperatuurini.

2. Kaalu u 0,1-2,0 g igat hommikuhelbetiiiipi (+0,01 g). Mirgi nende kaal.

3. Miérgista lagundamiseks mdeldud kolvid markeriga.

4. Aseta iga hommikuhelves eraldi lagunduskolbi nii, et helbed ei puutuks kolviddrega kokku.
5. Lisa 15-20 ml kontsentreeritud vadvelhapet (H,SO4) nii, et oleks voimalik maha pesta
kolvikaelale sattunud uuritava aine osakesed.

6. Lisa ligikaudu 0,5 g CuSO4 x 5H,0O kataliisaatorit, liigutades kolbi nii, et uuritav aine
kattuks tihtlaselt vadvelhappega ja seguneks kataliisaatoriga.

7. Aseta lagunduskolvid lagundamisplokki. Kata kolvid veega tdidetud timarkorkidega.
Kuumuta intensiivselt temperatuuril 330 °C.

8. Lopeta keetmine, kui reaktsioonisegu on muutunud lidbipaistvaks.

9.Jdatka keetmist veel pool tundi, et veenduda I&dmmastiku tdielikus iileminekus
ammooniumsulfaadiks.

10. Lase kolvi sisul jahtuda.

11. Lahjenda proovi ettevaatlikult destilleeritud veega. Keeruta igat kolbi.



11. Destillatsioon

1. Jérgi tootja juhiseid destillatsioonisiisteemi kéivitamiseks.

2. Lisa modtesilindriga 50 ml destilleeritud vett (0,05 ml), aseta kolb seadmesse ja sulge
susteem.

3. Pipeteeri vastuvotukolbi 20 ml 0,1 N viddvelhappe (H,SO,) lahust ja lisa segaindikaatorit
metiililpunane. Aseta vastuvotukolb destillatsioonisiisteemi. Jélgi, et siisteemist tulev toru on
asetatud vastuvotukolvi vddvelhappelahusesse.

4. Kui kolvis tekib tume sade, v3ib alustada destillatsiooniga. Kui aga sadet on liiga vihe,
tuleb lisada NaOH lahust. Destillatsiooni kiigus kogutakse destillaat vastuvtukolbi.*’

5. Destillatsiooni 10ppedes loputatakse vastuvotukolbi ulatuva toru ots destilleeritud veega.
6. Uhe proovi destilleerimise 1dppedes jitka samme 2—5 uue prooviga.

7. Pérast kdikide proovide analiilisimist jargi tootja juhiseid silisteemi sulgemiseks.

I11. Tiitrimine

1. Mirgi leelise ja happe normaalsus*, mida kasutad katses.

2. Tiitri tagasi 0,1 N happe liig, mis ei ole seotud iiledestilleerunud ammoniaagiga 0,1 N
leelisega, kuni virvuse tileminekuni roheliseks. Mirgi tiitrimiseks kulunud leelise hulk.

3. Arvuta ammoniaagiga seotud happe hulk milliliitrites.

4. Arvuta valgu sisaldus igas hommikuhelbeproovis.*’

7 Kui kolvi sisu lillakas-punane virv muutub destillatsiooni kiigus roheliseks, on kaalutud proovi kogus liiga
suur ja eraldunud ammoniaak on tiielikult neutraliseerinud vastuvotukolvis oleva happe. Sellisel juhul tuleb
hapet juurde pipeteerida.

*8 Normaalne kontsentratsioon ehk normaalsus niitab suurust, mis niitab lahustunud aine grammekvivalentide
arvu thes liitris lahuses.

* Valem on lisas 3.



Allpool on toodud pildid Kjeldahli eksperimendist TTU laboris.

Joonis nr 8. Hommikuhelveste proov
Kjeldahli kolbides koos kataliisaatoriga enne
keemist

Joonis nr 9. Vérvitu reaktsioonisegu Kjeldahli kolbides pérast keemist




Joonis nr 10. Kjeldahli kolb vastuvotukolviga iihendatud destillatsiooniiihendi kiilge
destillatsiooniprotsessi kdigus
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3. EKSPERIMENTAALNE OSA - TULEMUSED

(Vaata lisa 2 kogutud andmetabelite ja arvutuste jaoks)

Loplikud tulemused

Tulemused, mis néitavad rasva- ja valgusisaldust pakendivéértustel minu katsetulemustega

vordluses, on esitatud tabelis nr 1; rasva- ja valgusisalduse vordlus eraldi on niidatud

graafikutel 1 ja 2.

Tabel nr 1. Kuue erineva hommikuhelbe rasva ja valgu pakendivdirtused grammides 100
grammi kohta vdrdluses minu katsete tulemustega

Minu
. Rasvavaartus katsetulemused
II;II:):nn;I; ;kl;hsll::s pakendil (g) rasvasisaldusest
! (100 g kohta) | (g) (100 g kohta)
+1%
1. Kellogg's
Cornflakes Bt D2
2. Kellogg's
Crunchy Rice and 1,50 0,48
Wheat Flakes
3. Rainbow Rice-
wheat Flakes A L
4. Rainbow
Cornflakes 0 U2
5. Schneekoppe
Gluten-free 0,70 0,39
Vitaflakes
6. Oho Wheat
With Honey 3,20 4,09

*% Soxhleti aparaadi viga on 1%
*! Kjeldahli aparaadi viga on £0.5 %



Graafik nr 1. Kuue erineva hommikuhelbemargi pakendiviirtuste rasvasisalduse vordlus
minu katsetulemustega grammides 100 grammi kohta koos aparaadiga kaasaantud voimaliku
eksimuse miiraga

4,50
4,00
3,50

Rasva sisaldus hommikuhelbes (g)

2. "Kellogg's" 3. "Rainbow"
Crunchy rice and  Rice-wheat

1. "Kellogg's"
Cornflakes

4. "Rainbow"
cornflakes

wheat flakes

flakes

5.

"Schneekoppe"

Gluten-free

6. "Oho" wheat
with honey
flakes

Vitaflakes

Hommikuhelbe number ja nimi

m Rasvavéartus pakendil (g) (100 g kohta)  ®Minu katsetulemused rasvasisaldusest (g) (100 g kohta)

Graafik nr 2. Kuue erineva hommikuhelbemargi pakendivdirtuste valgusisalduse vordlus
minu katsetulemustega grammides 100 grammi kohta koos aparaadiga kaasaantud vdimaliku
eksimuse mairaga

16,00
14,00
12,00

—_
=]
[
(=]

>

8,00
6,00
4,00
2,00
0,00

Valgu sisaldus hommikuhelbes (g)
(100 g kohta)

6. "Oho" wheat
with honey
flakes

4. "Rainbow" 5.
cornflakes  "Schneekoppe"
Gluten-free
Vitaflakes

3. "Rainbow"
Rice-wheat
flakes

2. "Kellogg's"
Crunchy rice
and wheat flakes

1. "Kellogg's"
Cornflakes

Hommikuhelbe number ja nimi

B Valguvéartus pakendil (g) (100 g kohta)  ® Minu katsetulemused valgusisaldusest (g) (100 g kohta)

Graafikute analiiiis on alapealkirja 7.2. Tulemuste analiiiis all.



4. EKSPERIMENTAALNE OSA — ANALUUS

4.1. PROTSENDI KORVALEKALLE

Tulemuste analiiiisiks oli tdhtis leida minu katse tulemuste ja pakendivdirtuste erinevus.

Selleks kasutasin ma valemit protsendi kdrvalekalde arvutamiseks. >

Protsendi korvalekalle = |

Rasvasisaldus hommikuhelbes nr 1 = |

Valgusisaldus hommikuhelbesnr 1 = |

Niiiid on koik katsetulemused protsendi korvalekaldega esitatud tabelis:

Katsetulemus — Leppeline véiéirtu5|

Leppeline vaartus

x 100

0,35 — 0,90
50— | x 100 = 61,1%
65-70 7’0| x 100 = 7,14 %
7.0 ’

Tabel nr 2. Protsendi korvalekalde vadrtus rasva ja valgusisalduses 100 grammi kohta kuues
erinevas hommikuhelbes vorreldes minu katsetulemustega 100 grammi kohta

Hommikuhelbe number ja nimi Rasva protsendi korvalekalle (pk) (%) | Valgu pk (%)
1. Kellogg's Cornflakes 61,1 7,14
2. Kellogg's Crunchy Rice and Wheat Flakes | 68,0 0,50
3. Rainbow Rice-wheat Flakes 80,8 3,50
4. Rainbow Cornflakes 78,2 14,1
5. Schneekoppe Gluten-free Vitaflakes 443 19,9
6. Oho Wheat With Honey 27.8 3,60

Tabelis esitatud tulemused on allpool esitatud graafikus ning tulemused on analiiiisitud

alapealkirjas 7.2. Tulemuste analiiiis.

Graafik nr 3. Graafiline esitlus rasva ja valgu véirtuse protsendilisest korvalekaldest (%)

90,00
© 80,00
;«: 70,00
T; 60,00
E 50,00
= 40,00
§ 30,00
‘é 20,00
A
10,00 0,50 3,50 3,60
0,00
1. "Kellogg's" 2. "Kellogg's" 3. "Rainbow" 4. "Rainbow" 5. 6. "Oho" wheat
Cornflakes Crunchy rice Rice-wheat cornflakes ~ "Schneekoppe"  with honey
and wheat flakes flakes Gluten-free flakes
Hommikuhelbe number ja nimi Vitaflakes
m Rasva protsendi korvalekalle (%) B Valgu protsendi korvalekalle (%)

32 Chemistry International Baccalaureate Book by John Green, Sadru Damji Chapter 1, Ik 29 (15.01.2013)




4.2. TULEMUSTE ANALUUS
4.2.1. Rasvasisalduse analiiiis

Minu uurimuse eesmiirk teha kindlaks, kas iilikooli laboris jirele proovitud meetodid, mis
on kasutuses to0stuslikus hommikuhelveste analiilisis, annavad sarnaseid tulemusi
pakendiviirtustele, oli tdidetud ning uwurimiskiisimus oli vastatud jargmiste tulemustega.

Graafikutelt 1 ja 3 on niha, et madalaima protsendi kdorvalekaldega on hommikuhelves
nr 6, Oho Wheat With Honey Flakes, kus kdrvalekalle on 27,80%.

Kuna selles hommikuhelbes on kuuest hommikuhelbest kdige korgem rasvasisalduse
pakivdartus (4,09 g), siis suureneb vOimalus minu tulemuste sarnanemisele
pakendivairtustega, sest ekstraktsiooniprotsessi ajal saab heksaanilahusti toimida koige
rohkem mittepolaarsete trigliitseriididega. Erinevus kuuenda hommikuhelbemargi pakendi- ja
katsetulemustel on 4,09 — 3,20 = 0,89 (g).

Kasvavas jdrjekorras on viienda hommikuhelbetiiiibi protsendi korvalekalle 44,30%,
pakendivairtuste ja katsetulemuste erinevus on 0,31 (g). Protsendi korvalekalle
hommikuhelbes nr 1 on 61,10% ja tulemuste erinevus on 0,55 (g). Protsendi korvalekalle
hommikuhelbes nr 2 on 68,00% ja tulemuste erinevus on 1,02 (g). Protsendi korvalekalle
hommikuhelbes nr 4 on 78,20% ja tulemuste erinevus on 0,86(g). Suurima veaprotsendiga
on hommikuhelbed nr 3, kus viga on 80,80% ja tulemuste erinevus on 0,97 (g).

Graafikute 1 ja 3 andmetelt saab tuletada, et protsendi korvalekalle on korgeim
hommikuhelvestes, milles on kuuest valitust tiiiibist kdige madalam rasvasisaldus. Kuigi minu
katsetulemuste erinevus pakendivairtustest on alates 0,31 (g) kuni 1,02 (g), mis ei ole suur
erinevus, siis protsentides on see suur madalate numbriliste vdartuste tottu pakenditel. Viike
erinevus minu tulemustel pakendivéértustest tdestab védidet, et hommikuhelbed on madala
rasvasisaldusega.

Minu katsetulemusi toetab F. Bergetoni ja M. Benningi uurimus. Nende uurimistoos
tehti Soxhleti aparaadiga katseid krdpsuproovidega ning uuriti rasvasisaldust valitud kropsudes.
Hiljem vdrreldi rasvasisalduse tulemusi pakendivédrtustega. Tulemused niitasid, et 20 grammis
kropsudes oli Soxhleti aparatuuriga ekstraheerides rasvasisaldus 35,4%, tdeline pakendivéirtus
aga 39,2%. Nende tulemused nditavad, et Soxhleti aparaati kasutades sarnanevad
katsetulemused pakendiviirtustega kropsudes kuni 90%. Nende seletuse jirgi mdjutas
katsetulemusi see, et erinevate kropsude valmistamiseks kasutatakse erinevaid dlisid, mis kdik

varieeruvad polaarsuse ja molaarmassi poolest. Samuti, nagu ka minu uurimuses, néitasid



nende tulemused, et madalama pakendivdirtusel antud rasvasisaldusega kropsud andsid

halvema tulemuse.’
4.2.2. Valgusisalduse analiiiis

Minu uurimiskiisimus oli vastatud jargmiste tulemustega: graafikul 3 on niha, et madalaima
protsendi korvalekaldega valguanaliiiisis on hommikuhelves nr 2, kus korvalekalle on
0,50%, ning erinevus pakendivairtuste ja katsetulemuste vahel on 14,07 — 14,00 =
0,07 g (graafik 2).

Kasvavas jdrjekorras on protsendi kdrvalekalle hommikuhelbes nr 3 3,50% ja tulemuste
erinevus on 0,43 g. Protsendi korvalekalle hommikuhelbes nr 6 on 3,60% ja tulemuste
erinevus on 0,27 g. Protsendi korvalekalle hommikuhelbes nr 1 on 7,14% ja tulemuste
erinevus on 0,75 g. Protsendi korvalekalle hommikuhelbes nr 4 on 14,10% ja tulemuste
erinevus on 1,13g. Korgeima protsendi korvalekaldega on hommikuhelves nr 5, kus see on
19,90% ja tulemuste erinevus on 1,39 g.

Tulemused erinevad alates 0,07 g kuni 1,39 g, mis toetab véidet, et hommikuhelbed on
korge valgusisaldusega.

Dimas A. M. Zaia et al. uurimuse tulemused niitavad Kjeldahli meetodi tdohusust
valgusisalduse madramisel pulberpiimaproovides,”® toetades seega ka minu jireldust, et
Kjeldahli meetod on tohus ja tdpne. Nende uurimistdds kasutati AOACi koostatud Kjeldahli
meetodi  juhist’”” ning meetodit vorreldi  spektofotomeetri meetodi  tdhususega.
Ekstraktsiooniprotsesse tehti pulberpiimatoodetes mdlema meetodiga ning saadud tulemusi
vorreldi tootjate pakutud vdirtustega. Samuti vorreldi korduvkatsete sarnasust mélema meetodi
puhul. Tulemused néitasid, et korduvkatsete tulemused olid jirjekindlamad Kjeldahli meetodit

kasutades ning et tulemused olid usaldusvaarsemad.
KOKKUVOTE

Selles t60s uuriti, kui suur on erinevus rasva ja valgu sisalduses kuues erinevas
hommikuhelbes, vorreldes pakendil maéadratud vaadrtusi katseliste tulemustega, kui

hommikuhelbed on analiilisitud kuivatus-, Soxhleti toorrasva- ja Kjeldahli meetodi jérgi.

53 “Error in Soxhlet method” http://web2.slc.qc.ca/jmc/www/Chemweb/oldchemweb/extractionmethods.htm

(20.01.2013)

3 “Determination of total protein in cow milk powder samples”
http://www1.gantep.edu.tr/~balci/protein%20(11).pdf (02.02.2013)
> “AOAC Kjeldahl method” http://www.aoac.org/omarev1/991 20.pdf (02.02.2013)




To0 eesmirk oli teha kindlaks, kas need meetodid annavad iilikoolilaboris tehtuna
sarnaseid tulemusi pakendivairtustele. T66 eesmirk oli tdidetud positiivsete tulemustega ja
uurimiskiisimus sai vastuse.

Erinevus pakendivédrtustel katsetulemustega niitas korgemat protsendilist korvalekallet
rasvaanaliiiisis (27,80-88,30) (%), viidates rasva ekstraheerimise raskusele Soxhleti meetodi
jargi hommikuhelveste madala rasvasisalduse tottu (0,70-3,20) g (100 g kohta), ning viidates
voimalikele vigadele kuivatusmeetodi kasutamises niiskusesisalduse = méédramisel
hommikuhelvestes. Tulemuste erinevus grammides on alates 0,07 g kuni 1,39 g.

Valgusisalduse analiiiisi katselised tulemused Kjeldahli meetodiga néitasid madalat
protsendilist korvalekallet pakendivéartustest (0,50-19,90) (%), viidates sellele, et Kjeldahli
meetod sobib valgusisalduse médramisel hommikuhelvestes. Tulemuste erinevus grammides
on alates 0,31 g kuni 1,02 g.

Pédrast koikide tulemuste analiilisi on kdige madalam protsendiline korvalekalle rasva- ja
valgu analiiiisis kokku hommikuhelbes nr 6 Oho Wheat with Honey Flakes, kus korvalekalle
rasvaanaliiiisis oli 27,80 (%), ja valguanaliiiisis 3,60 (%), mis néitas, et selle hommikuhelbe
pakendivdirtusi voib koige rohkem wusaldada. Hommikuhelbes nr 6 niitasid minu
katsetulemused pakendivédrtustega vorreldes rasva puhul suuremat vairtust ja valgu puhul
viiksemat tulemust. Suurim variatsioon protsendilises korvalekaldes rasva- ja valguanaliiiisis
kokku on hommikuhelbes nr 1 Kellogg’s Cornflakes, kus korvalekalle rasvaanaliiiisis oli
61,10 (%) ja valguanaliiiisis 7,14 (%), ndidates, et selle helbe pakendivairtusi voib koige
vihem usaldada. Hommikuhelbes nr 1 néitasid minu katsetulemused rasva ja valgu puhul
viiksemat vairtust pakendivairtustega vorreldes. See nditab, et tulemused toetavad hiipoteesi,
kuna nad on sarnased pakendivaartustele.

Tulemuste erinevus oleks olnud vidiksem, kui oleksin teinud rohkem kui kaks proovikatset.
Tegin ainult kaks katset, sest aparatuur suudab teha ainult kaks paralleelkatset korraga ja
katsed olid vdga aegandudvad.

Minu tulemuste sarnasus pakendivéértustega on oluline selle tottu, et inimestel on tdhtis
teada toelist toitainete vaartust pakendatud toitudes, et jargida tervislikku toitumist ja seega ka
oma tervist. Kui inimesed toituvad tervislikult, tarbivad nad vidhem toitu ja tekitavad vdhem
jadke, millega nad hoiavad keskkonda. Minu katsetulemused nditavad, et pakenditulemusi
saab usaldada, mis on tdhtis faktor keskkonna mojul inimeste tervisele. Tihtipeale on valed
pakendividirtused tekitanud inimestel allergiaid ja korvalndhte, samuti on valed andmed olnud

iilesoomise ja iilekaalulisuse pohjuseks. Kui aga pakendivéddrtused vastavad tegelikele



arvudele, vihendatakse toitainete liletarbimist ning vdheneb selliste krooniliste haiguste risk
nagu siidame- ja vereringehaigused.

Loppkokkuvdttes valisin  ma kuuenda hommikuhelbemargi pakendivdirtuse koige
usaldusvaarsemaks ja leidsin, et hommikuhelbed, mida tarbivad mu pere ja sdbrad, on tdesti
madala rasva- ja korge valgusisaldusega, panustades tervislikule dieedile. Samuti leidsin
iilikoolilaboris tehtud katsete abil, et minu poolt pakutud meetodid annavad sarnaseid

tulemusi pakendivédrtustele.

Lahendamata kiisimused

Katsete ajal tekkinud kiisimused olid erinevate dlide moju kohta hommikuhelvestes, mis
oleksid vdinud mdjutada katsetulemusi. Soovisin uurida, millist 8li on igas minu valitud
hommikuhelbetiiiibis kasutatud, ning kas on seos minu tulemuste ja kasutatud oOlitliiipide
vahel.

Tahtsin ka tdiendavalt uurida erinevate lahustite moju Soxhleti aparatuuri efektiivsuse
suurendamiseks, nditeks oleks isopropanooli lisamine toonud kaasa tidpsemad rasvaanaliiiisi
tulemused. Soovisin uurida ka vitamiinide, mineraalide ning siisivesikute sisaldust
hommikuhelvestes, kuid nagu eelnevalt mainitud, oleks selleks vaja olnud rohkem teadmisi,
aega ja seadmeid. Samuti on voimalik teha katseid teiste hommikuhelbetiilipidega, et jagada

tulemusi laiema tarbijaskonnaga. Need lahendamata kiisimused sobivad edasiseks uurimiseks.
Veaallikad

Tuleb votta arvesse, et pakendivdédrtused ei kujuta tipset rasva- vOi valguvéértust
hommikuhelvestes, sest ka toostuslikus analiiiisis esineb viikseid eksperimentaalseid vigu.”®
Samuti tuleb vdtta arvesse, et selles t66s on tehtud iga katse juures eraldi kaks paralleelkatset, mis
on selle t60 ndrkus, vaatamata masinate ja meetodite tdpsusele. Kolm kuni neli korduskatset
oleksid t60 tulemusi kindlasti tdpsemaks muutnud ning oleksid voinud mdjutada ka t66

kokkuvdtet. Kahjuks ei olnud uurimise ajal voimalik teha rohkem kui kaks katset.

Niiskusesisalduse mairamine
Tulemuste tépsust kuivatusmeetodi kasutamisel mdjutab kuivatustemperatuur, proovi suurus,
proovi kordus ja aurustumistassi tlilip. Nende vigade vdhendamiseks kasutasin ma

alumiiniumist aurustumistasse, mis ei lase proovil korgel temperatuuril laguneda. Samuti

% “Food analysis typical methods and the interpretation of results” by Woodman. A. G. published in 1873.
(15.01.2013)



tegin kaks paralleelkatset korraga, et vihendada voimalikku viga. Kaalumisel vois tekkida

minu tulemustes viike viga, sest analiiiitiliste kaalu tipsus on +0,01 g.

Soxhleti meetod

Soxhleti ektraktsioonimeetod sisaldas viga tdpseid mdotmisi. Sellegipoolest vais klaastopside
kaalumisel esineda viga (£0,01 g), mis vdOis kergelt tulemusi mdjutada. Samuti on
iilekuumenemise tdttu aparaadis vdimalik proovi lagunemine, seega erinevad aparaadi
kasutamisel tulemused ekstraktsiooniajast. Selles katses kasutasin lahustina ainult heksaani,
mis on mittepolaarne. Taimsed rakumembraanid sisaldavad aga ka polaarseid rasvaosakesi,
seega polaarse lahusti kasutamine lisaks heksaanile oleks voinud tulemusi parandada. Siis

oleksid lahustid méjutanud mdlemat mittepolaarset ja polaarset osa.”’

Kjeldahli meetod
Tulemused on tdpsemad, sest kasutasin proovi lagundamise ja neutraliseerimise jaoks uut
automatiseeritud Kjeldahli siisteemi, mis vdhendas veaallikaid. Tiitrimisosa viisin ma aga 1dbi

késitsi, mis vois tuua kaasa viikese vea.
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LISAD (inglise keeles)
LISA 1. Seadmete ja reagentide nimekiri

For the research I needed six different types of breakfast cereals, which are listed below with
pictures of them:

Figure nr 13. Nr 1 cereal Kellogg’s Cornflakes®

,,
/7

/)

/8

Figure nr 14. Nr 2 cereal Kellogg’s Crunchy rice and wheat flakes™
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¥ Kellogg’s Cornflakes http://www.kelloggs.com/en_US/home.html (15.01.2013)
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Figure nr 15. Nr 3 cereal Rainbow Rice-wheat Flakes®
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Figure nr 18. Nr 6 cereal Oho Wheat with honey®

For the investigation, three types of apparatus were needed for the aforementioned
experiments.

1. APPARATUS
For determination of moisture content by oven drying method:

Supplies

e Desiccator (with dried desiccant) to protect chemicals which are hygroscopic or which
react with water from humidity

e Plastic tong

e 6 weighing pans — disposable aluminium open pans that will not be affected by the
drying temperature, and is suitable for retaining the test sample without loss while
permitting the water to evaporate (pre-dried at 100°C for 10 min)

e Vacuum oven (controlled heating chamber capable of maintaining a temperature of
110 + 5°C)

e Coffee grinder

e (leaning tissues

e Spoon for taking the sample cereals

e Marker
For determination of crude fat by Soxhlet method:

Supplies :
e Beaker, 250 ml £0.5 (ml)
Graduated cylinder, 500 ml 0.5 (ml)
Cellulose extraction thimbles (28 x80 mm)
Desiccator with silica gel desiccant
Tongs
Marker
Analytical balance + 0.01 (g)
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e Electrical drying oven to be operated at 102°C= 1°C.
e Fume cupboard

e Heat source, either electric heating

e Glass rod

e Soxhlet extractor, with glassware comprising: + 1%

- Round bottom flask, 150 mL
- Soxhlet extractor with 60 mL

Figure nr 19. Schematic diagram of a Soxhlet extraction. a: Tank valve, b: Level sensor, c:
Valve unit.®*
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<———— Soxhlet extraction
chamber, containing
glass sample tube

<«—— Beaker containing
solvent/ extract

For determination of crude protein by Kjeldahl method:
Supplies
e 0 types of cereal
6 digestion tubes (300 ml)
6 Erlenmeyer flasks, 250 ml £0.5 (ml)
Pipette (100 ml) £0.08 (ml)
Receiving flask (250 ml) £0.5 (ml)
Spatula
Weighing paper

64 «Soxhlet apparatus” http://www.buechigmbh.de/uploads/media/Best_buchi 47 Soxlet Hot Extraction E-
812 816 _en LOW_04.pdf (last accessed 2.01.2013)



Marker

Analytical balance +0.001 (g)
Kjeldahl digestion system +0.5%
Kjeldahl distillation system +1<C
1 pipette pump

e 1 cap/stopper
e 1 stand for titration apparatus

2. REAGENTS / CHEMICALS
For determination of moisture content by oven drying method:

e 6 types of breakfast cereals (10 g of each, 60 g in total)

For determination of crude fat by Soxhlet method:
e Hexane as a solvent (50 ml + 0.5 ml)
For determination of crude protein by Kjeldahl method:

e Concentrated sulphuric acid (H>SO4)

e (atalyst CuSO,4 or CuO

L4 KzSO4 or Nast4

e 33% NaOH (aq) solution

e 0.1 n H,SOy4 solution

e 0.1 n NaOH solution

e Indicator (methylred-methylblue in ethanol) In acidic solution indicator gives off red-
violet, in basic solution green colour

LISA II. Kogutud andmed ja arvutused

10.1. DETERMINATION OF MOISTURE CONTENT BY OVEN DRYING METHOD

Below are the results for mass of weighing pans wihtout the sample (m), with sample before
vacuum drying (m;) and with sample after the vacuum drying (m;,), then moisture was

calculated using the formula below.

Table nr 2. The mass of weighing pans wihtout the sample (m), with sample before vacuum

drying (m;) and with sample after the vacuum drying (m;) for moisture analysis

Number of the
65 m(g)£0.01 (g) m,+0.01 (g) m,+0.01 (g)
cereal
1 31.54 36.54 36.36
2 27.09 32.09 31.95

5 Numbers of the cereals are on Figure 1318




3 32.13 37.13 36.93
4 30.15 35.15 36.87
5 32.15 37.15 36.87
6 31.98 36.98 36.88

Calculations:
Moisture content W (%) is calculated after formula®® :

(91 — g2) X 100
g1— 49

W =

Where:

m4is the mass of the container with the probe before drying (g)

m, is the mass of the container with the probe after drying (g)

m is the mass of an empty container (g)

(36.54 — 36.36) x 100
nrl= =36%nr2=

(32.09 — 31.95) x 100

36.54 — 31.54 32.09 — 27.09
,_ (3713-369%)x100_ . (3515-3497)x100 .
W= 0133213 M T T35 3,15 00
_ (37.15-3687)x100 __  _ (3698-3688)x100
o= o5 —3215 M OT 798 _3198 7

10.2. DETERMINATION OF CRUDE FAT BY SOXHLET METHOD

Table nr 3. The mass of probe used for each cereal in Soxhlet extraction method

The mass of cereal in the

thimble A (g) £0.01 (g)

Number of the cereal®’

The mass of cereal in the

thimble B (g) +£0.01 (g)

% Tallinna Tehnikaiilikooli arhiiv
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1 1.93 2.77
2 4.03 -
3 4.14 -
4 4.10 -
5 2.14 2.51
6 2.32 2.48

Table nr 4. The mass of glass flasks used in Soxhlet extraction before and after the experiment

where A and B indicate parallel experiments

The mass of glass flask (g) The mass of glass flask (g)
Number of the cereal® before the experiment £0.01 after the experiment
(® +0.01 (g)
A—-7451 A—-7451
! B-71.90 B-71.91
2 72.52 72.54
3 73.48 73.49
4 73.88 73.89
A —-74.03 A —-74.03
: B-74.13 B-74.14
A—-74.17 A—-74.27
° B-71.72 B-71.82
Calculations:

Amount of crude fat X (%) is calculated after formula® :

_ (W3 —WZ)XIOO
= W,

X

6% Cerals are presented on Figure 13-18
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Where:

X is the percentage concentration of lipids of crude fat (%)
W; is the mass of probe (g)

W, is the mass of empty glass (g)

W; is the mass of thimble with the crude fat(g)

. 100% — moisture%
For amount of fat in 100(g): ( 100 ) XX %
Calculations for fat:”

(7191 —71.90) x 100 100% - 3.6%

nrlX= 577 = 0.36 %In 100(g): ( ) X 036% =0.35%
(72.54 — 72.52) x 100 100% —2.8%

nr2X= 203 = 0.50 %In 100(g): ( ) X 0.50% = 0.48%
(73.49 — 73.48) x 100 100% —2.8%

nr3X= iz = 0.24 %In 100(g): ( ) X 0.24 % = 0.23 %
(73.89 — 73.88) x 100 100% —3.6%

nr4X= 210 = 0.25 %In 100(g): ( ) X 0.25% =0.24%
(74.14 — 74.13) x 100 100% —5.6%

nr5X= e = 0.40 % In 100(g): ( )xo.40%=0.39%
(71.82 — 71.72) x 100 100% —2.0%

nr6X = 548 =4.17 %In 100(g): ( )X4.17%=4.09%

10.3 DETERMINATION OF CRUDE PROTEIN BY KJELDAHL METHOD

Digestion

Table nr 5: Raw data of the mass of the probe used for digestion process in 300 ml Kjeldahl

tubes

Nr of VI | VI
Kjeldahl IA | IB | IIA | IIB |IIA | IIIB|IVA |IVB |VA|VB A B

7 Cerals are presented on Figure 1318




tube

Mass (g)
+0.001

(€9)

2.05

2.05

2.06 | 1.56 | 2.05

2.03 | 2.02 | 2.05

2.08 | 2.08 | 2.08

2.08

Distillation

Table nr 6: Raw data of the amount of Sulphuric acid (H,SO4) used for distillation process for

converting

Nr of
Kjeldahl
tube

IA

1B

ITA | IIB | IIIA

1B | IVA | IVB

VI

VA|VB A

VI
B

H,S0,
(ml)
+0.08
(ml)

20

20

40 40 30

40 20 20

20 | 20 | 20

20

Titration

Table nr 7. Raw data from back-titration process between dilute 0.1 N Sodium Hydroxide
(NaOH) and Sulphuric acid (H,SO4)

Number of the Starting point End point (ml) Difference (ml)

flask (m1)£0.02 (ml)”"! +0.02 (ml) +0.02 (ml)
IA 0.5 5.6 5.2

IB 5.6 10.0 4.4
ITA 10.0 12.9 2.9
IIB 12.9 25.8 12.9
1A 25.8 29.1 33
1B 29.1 32.1 3.0
IVA 32.1 354 33
IVB 35.4 38.8 3.4
VA 38.8 44.9 6.1
VB 0.0 5.9 5.9
VI A 5.9 7.2 1.3
VIB 7.2 8.1 0.9

Calculations

The amount of protein (%) is found by the following equation:

X

_ (Vixny=V2xn,)14 x 6.38 x 100

m X 1000

! Error includes errors of measurement from start-point and end-point of titration




Where,

V, is the quantity of 0.1 N acid (H»SOs) added to the receiving flask (ml)

n, is the normality of the acid (N)
V, is the amount of 0.1 N alkaline (NaOH) used in back-titration (ml)
n, is the normality of alkaline solution

m is the mass of studied probe (g)

In this experiment, two different conversion factors were used: >
Corn —5.68
Maize- 6.0

The amount of protein in cereals:

(20 x0.1— 5.1 x0.1)14 x 6.0 x 100 _ 12516

ra)x = 2.05 x 1000 = 2.050

= 6.10537 %

(20 x0.1— 4.4 x0.1)14x 6.0 x 100 _ 13.104

IB)X = =
(IB) 2.05 x 1000 2.050

=6.3922 %

(40 x0.1— 29 x0.1)14 x 5.68 x 100 2950192

= — — 0,
(rax 2.06 x 1000 2060  [h32132%
B — (40 x 0.1 — 12.9 x 0.1)14 x 5.68 x 100 _ 21.54992 1381405 %

B 1.56 X 1000 ~ 1560 0

(A = (30 x 0.1 - 3.3 x0.1)14 X 5.68 x 100 _ 21.23184 _ 10357 0
B 2.05 x 1000 -~ 2050 0
I B — (40 x 0.1 — 3.0 x 0.1)14 X 5.68 x 100 _ 29.4224 _ 1449379 %
B 2.03 X 1000 ~ 2030 0
4V X — (20 x 0.1 — 33 x0.1)14x 6.0 x 100 _ 14.028 _ 694455 9
B 2.02 X 1000 T 2020 0
v B)X — (20 x 0.1 — 3.4 x0.1)14 X 6.0 X 100 _ 13.944 _ 680195 %
B 2.05 x 1000 ~ 2050 0
(20 X 0.1 — 6.1 x0.1)14 x 6.0 x 100  11.676
(V A)X = - = 5.61346 %

2.08 x 1000 ~2.080
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(20 x0.1—- 59 x0.1)14x6.0x 100  11.844

VB)X = - = 5.61346 ¢
V' B) 2.08 x 1000 2.080 o
I (20 x 0.1 — 1.3 x 0.1)14 X 5.68 x 100 _ 14.87024 _ ) 14915 9
B 2.08 X 1000 ~ 2080 0
(20 X 0.1 — 0.9 x0.1)14 X 5.68 x 100  15.10832
(VI B)X = - — 7.30208 %

2.08 x 1000 ~2.080

For the final result, the results of two parallel experiments were added and divided by two to

get an average of the results which is depicted in Table nr 1.



