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Maximalne 100 pomocnych bodov = 50 bodov

Doba rieSenia: 270 minat

Pektin je forma rozpustnej vlakniny, ktora ¢erpa vodu z traviaceho traktu a tvori akysi
gél, ktory pomaha spomalit travenie. Nachadza sa najma v citrusovych plodoch
a jablkach. K vldknine, okrem pektinu patri predovSetkym celuléza, hemiceluléza,
lignin, chitin, gumy, slizy a dalSie latky pritomné v rastlinach. Jednotlivé zlozky
vlakniny su v r6znych zdrojoch zastupené v réznom pomere. Medzi benefity, ktoré
konzumd@cia pektinu prinasa, patri znizenie hladiny cholesterolu v krvi. Pektin taktiez
udrziava stabilnejSiu hladinu cukru v krvi atym pdsobi ako prevencia a lieCba

Ccukrovky.
Ulohou $kolského kola je:

- izolacia pektinovych latok zo vzorky komeréného pripravku,
- stanovenie celkového pektinu a stupna esterifikacie alkalimetricky,
- stanovenie vapenatych io6nov, ktoré su viazané na kyselinu

polygalakturénovuvo vyluhu zo Supiek pomaranca.

Karboxylova skupina v stavebnych jednotkach kyseliny polygalakturonovej byva

volna, esterifikovana metanolom, alebo viazana vo forme vapenatej soli.

Stanovenie pektinovych latok a stupria esterifikacie alkalimetricky (Uloha €.4) spociva
vtom, Ze ako prvé sa stanovia volné karboxylové skupiny jednotiek kyseliny
polygalakturénovej odmernym roztokom hydroxidu sodného. Potom sa zndmym
latkovym mnozstvom hydroxidu sodného (v zneutralizovanom podiele vzorky)
deesterifikuju metylestery. Latkové mnozstvo NaOH potrebného na deesterifikaciu sa
stanovi z rozdielu pridaného a zostatkového mnozstva hydroxidu (zisti sa titraciou

kyselinou chlorovodikovou).




V ulohe ¢&.5 je potrebné chelatometricky stanovit prave vapenaté soli kyseliny

galakturénovej vo vyluhu z pomarancovych Supiek (na analyzu sa pouzije pripraveny

modelovy roztok).

Mate pripravené nasledujuce roztoky:

roztok 60% etanolu,

kysly etanol (100 objemovych dielov 60% etanolu a5 objemovych dielov
koncentrovanej kyseliny chlorovodikovej,

96% etanol,

roztok kyseliny chlorovodikovej ¢ = 1 mol.dm™,

roztoky acidobdzickych indikdtorov: zmesny indikator (fenolova c&ervena,
krezolova zelena, bromtymolova modra), metyl€erver, bromtymolova modra,
roztok NaOH(w = 0,4),

roztok CaCly(w = 0,1),

tuha H>C>04 .2 H20,

tuhy chelaton 3,

tuhy heptahydrat siranu hore¢natého,

ECT,

amoniakalny timivy roztok pre pH 10,

roztok NaOH s ¢ = 2 mol dm™.

Uloha 1 Uprava vzorky

1.1

1.2

1.3

1.4

1.5

Do skleneného filtraéného téglika (S 3) navazte na dvojmiestnych vahach
priblizne 2- 3 g vzorky komerCne dostupného pektinu pouzivaného

v potravinarstve.

K navazenej vzorke pridajte 5 cm® kyslého etanolu, ty¢inkou premiesajte a po

3 minutach prefiltrujte za znizeného tlaku.
Postup v bode 1.2 opakujte eSte trikrat, aby boli odstranené vsetky volné
vapenaté iony.

Nasledne pektin v sklenenom tégliku premyte raz 60 % roztokom etanolu
araz 96 % roztokom etanolu presne podla postupu v bode 1.2

Pektin vysuste pri teplote 60°C cca 30 minut.



Uloha 2 Priprava roztokov

2.1

2.2

2.3

2.4

2.5

Vypocitajte hmotnost dihydratu kyseliny stavelovej potrebnej na pripravu 100
cm® s ¢ = 0,05 mol dm™. Vypo&itani hmotnost odvazte na analytickych
vahach a roztok pripravte. Vypocitajte presni koncentraciou Standardného
roztoku.

Vypocitajte objem roztoku hydroxidu sodného (w = 0,4) potrebny na pripravu
250 cm® odmerného roztoku s koncentraciou blizkou

¢ = 0,1mol.dm™. Vypogitany objem odmerajtea roztok pripravte.

Vypoéitajte objem kyseliny chlorovodikovej s koncentraciou ¢ = 1 mol dm™
potrebny na pripravu 250 cm® odmerného roztoku s koncentraciou blizkou

c=0,1 mol dm™. Roztok maéte pripraveny.
Vypoéitajte hmotnost chelaténu 3, potrebného na pripravu 250 cm?® roztoku s
¢ = 0,05 mol dm™. Vypogitani hmotnost odvazte a roztok pripravte.

Vypoditajte hmotnost heptahydratu siranu hore¢natého potrebného na
pripravu 100 cm®s ¢ = 0,05 mol.dm™. Vypoéitand hmotnost odvazte na
analytickych véahach aroztok pripravte. Vypocitajte presna koncentraciu
Standardného roztoku.

Uloha 3 Uréenie presnej koncentracie roztokov

3.1

3.2

3.3

Do titraénej banky odpipetujte 20,00 cm® $tandardného roztoku dihydratu
kyseliny Stavelovej, ktory ste si pripravili v ulohe 2.1 a titrujte odmernym
roztokom hydroxidu sodného na indikator metyl€erver. Pred koncom titracie
pridajte 5 cm?® roztoku chloridu vapenatého (w=0,1), dotitrujte a zaznamenajte
ekvivalentny objem titracie. Vykonajte potrebny pocet paralelnych stanoveni

a vypocitajte presnu koncentraciu odmerného roztoku NaOH.

Do titradnej banky 20,00 cm?® roztoku NaOH, ktorého presni koncentraciu ste
stanovili v ulohe 3.1, pridajte indikator (brémtymolova modra) a titrujte
odmernym roztokom HCI, ktory ste si pripravili v Ulohe 2.2. az do zmeny farby.
Vykonajte potrebny pocet paralelnych stanoveni a vypo itajte presnu
koncentraciu HCI.

Do titradnej banky odpipetujte 20,00 cm?® §tandardného roztoku heptahydratu

siranu hore¢natého pripraveného v ulohe 2.4. Amoniakalnym timivym
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roztokom upravte pH na 10, pridajte tuhy indikator eriochromovu cerii T
a titrujte roztokom chelaténu 3 do farebnej zmeny (vinovo&ervend— modrd).
Vykonajte potrebny pocet paralelnych stanoveni a vypocitajte presnu

koncentraciu chelaténu 3.

Uloha 4 Stanovenie celkového mnozstva pektinu a stupia

4.1

4.2

4.3

4.4

esterifikaciealkalimetricky

Z pektinu pripraveného uUpravou v ulohe 1 odvazte z analytickou presnostou
0,1 g, preneste do kuzelovej banky pomocou 96% etanolu a pridajte 100 cm®
horucej demineralizovanej vody. Pridajte zmesny indikator a titrujte roztokom
NaOH s presne zistenou koncentraciou (farebna zmena - zo zlta do fialova).
Takto stanovite volné kyseliny v pektine.

Po dosiahnuti neutralneho bodu pridajte k tomu istému podielu vzorky
v kuzelovej banke20,00cm®odmerného roztoku NaOH na zmydelnenie
metoxylovych skupin, premieSajte, banku uzavrite, nechajte stat pri
laboratérnej teplote 60 minut.

Nasledne po 60 minGtach pridajte 20,00 cm® roztoku kyseliny chlorovodikovej
s presne zistenou koncentraciou, premiesajte, nechajte 5 minut stat' a titrujte

odmernym roztokom NaOH s presne zistenou koncentraciou.

Vypocitajte hmotnost stavebnych jednotiek kyseliny galakturénovej s volnou
karboxylovou  skupinou, hmotnost  stavebnych jednotiek  kyseliny
s esterifikovanou karboxylovou skupinou a stupen esterifikacie.

Uloha 5 Stanovenie vapenatych iénov v modelovom roztoku

5.1

Modelovy roztok, ktory mate k dispozicii sa pripravil nasledujucim postupom:
100 g vysuSenych pomarancovych Supiek sa rozomlelo a pektin sa
extrahoval pomocou zriedenej kyseliny chlorovodikovej pri 80 °C, pridal sa
izopropylalkohol na vyzrazanie pektinu, nasledne sa zrazenina oddelila
a vysusSila. Hmotnost pripraveného pektinu bola 279, ten sa rozpustil
a preniesol kvantitativne do oznaéenej odmernej banky s objemom 100 cm?.
Dopliite  odmerni banku po znacku demineralizovanou vodou a

zhomogenizujte.



5.2 Ztakto pripraveného zasobného roztoku vzorky odpipetujte 20,00 cm® do
titracnej banky, upravte pH roztoku pridanim NaOH ¢ = 2 mol dm™ na 12
a tuhy indikator murexid. Titrujte do farebnej zmeny. Vykonajte potrebny pocet

paralelnych stanoveni.

5.3 Vypodcitajte hmotnost vapnika viazaného v pektine izolovanom zo vzorky
pomarancovych Supiek. Vysledok vyjadrite v mg Ca/kg Supiek.

Poznamka:

V pripade potreby si od dozoru mézete vyZiadat potrebné rovnice chemickych
reakcii, aby ste mohli realizovat’ potrebné vypocty. Za tieto reakcie vam nebudu

pridelené body v rieSeni Uloh odpovedového harka.

Pri vypocétoch pouzite nasledujuce hodnoty mélovych hmotnosti:
M(H2C204 . 2 H20) = 126,07 g mol™

M(chelatén 3) = 372,24 g mol

M(NaOH) = 40 g mol

p (NaOHw =0,4) = 1,43 gcm™

M (MgSO4.7H20) = 246,48 g mol

M(esteriﬁikovanych jednotiek pektinu) = 190,1 g
mol’

M(neest1erifikovanych jednotiek pektinu) = 176,1 ¢
mol’

M(Ca) = 40,08 g mol



Odpoved’ovy harok z analytickei PRAXE

Skola:

Meno sutaziaceho:

Celkovy pocet Podpis hodnotitela:
pridelenych bodov:

Uloha | Navazena hmotnost pektinu m(VZ2)=

1

Vypocet hmotnosti dihydratu kyseliny Stavelove;j:

Uloha | Pouzita hmotnost dihydratu kyseliny m(ST1)=
Stavelovej:

2.1 | Vypocet presnej koncentracie Standardného roztokukyseliny Stavelovej:

Vypocet objemu zasobného roztoku NaOH:

Uloha
2.2

Vypocet objemu kyseliny chlorovodikove;j:

Uloha
2.3

Vypocet hmotnosti chelatonu 3

Uloha
2.4




Pouzita hmotnost chelaténu 3

m(CH3)=

Vypocet hmotnosti MgSQO4 .7H,0

Uloha | pouzita hmotnost heptahydratu siranu | m($T72)=
25 | hore¢natého
Vypocet presnej koncentracie heptahydratu siranu hore¢natého:
Spotreba odmerného roztoku NaOH:
Akceptovana hodnota: V(ODM1)
Uloh Zapis chemickej reakcie, ktora prebehla pri stanoveni:
oha
3.1
Vypocet presnej koncentracie odmernéhoroztoku NaOH:
Spotreba odmerného roztoku HCI:
. Akceptovana hodnota: V(ODM2)
Uloha
3.2

Zapis chemickej reakcie, ktora prebehla pri stanoveni:




Vypocet presnej koncentracie odmernéhoroztoku HCI:

Uloha
3.3

Spotreba odmerného roztoku chelaténu 3

Akceptovana hodnota: V(ODM3)

Zapis chemickej reakcie, ktora prebehla pri stanoveni:

Vypocet presnej koncentracie odmerného roztokuchelatonu 3:

Uloha

Zapis reakcie volnej kyseliny galakturénovej s NaOH

Tabulka nameranych hodnét stanovenia pektinu:

Navazené m(VZ1)= m(VZ2)= m(VZ3)=
mnozstvo vzorky
komer&ného
pektinu

Spotreba NaOH na | V(VK1)= V(VK2)= V(VK3)=
volné kyseliny

PridanyobjemHCl | V(KS1)= V(KS2)= V(KS3)=

Spotreba NaOH na | V(SP1)= V(SP2)= V(SP3)=
spatnu titraciu




Vypocet latkového mnozstva karboxylovych skupin v pektinovom retazci

Vypocet hmotnosti neesterifikovanych jednotiek pektinu

Vypocet w neesterifikovanych jednotiek pektinu vo vzorke komer&ného pektinu

Vypocet priemerného hmotnostného zlomku neesterifikovanych jednotiek
pektinu vo vzorke komeréného pektinu

Rovnice stanovenia

Rovnica deesterifikacie

Pridany objem NaOH na V (DE) =
deesterifikaciu podla postupu

Vypocet latkového mnozstva NaOH pridaného na deesterifikaciu

Vypocet latkového mnozZstva esterifikovanych jednotiek pektinu vo vzorke
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Vypocet hmotnosti esterifikovanych jednotiek pektinu

Vypocet stupna esterifikacie
B m(EP)
~ m(EP) + m(NP)

Vypocet priemerného stupria esterifikacie vo vzorke komeréného pektinu:

Uloha
5.2

Spotreba odmerného roztoku chelaténu 3

Akceptovana hodnota V(CH3)

Vypoc&et hmotnosti vapnika v mg Ca/kg Supiek:
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