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Uvod

Pektiny (E 440) su kyslé polysacharidy, nachadzajuce sa v medzibunkovych
priestoroch pletiv mladych rastlin, v bunkovej stene a vakuolach. Najviac pektinov
obsahuju duzinaté plody napr. jablka a citrusy. Po chemickej stranke su to derivaty

kyseliny a-D-galakturénovej, ktora je viazana 1-4 glykozidickou vazbou.

COOCH, COOCH,, COOCH, COOH

Ly E3-Ey-

Ciastoéne esterifikovany polymérny retazec kyseliny a-D-galakturénovej

Kyselina polygalakturénova byva ciastoCne esterifikovana metanolom, alebo je
pritomna vo forme vapenatej soli. Stupen esterifikacie je dany pomerom
esterifikovanych karboxylovych skupin k celkovym karboxylovym skupinam. Tento
pomer ma vyznamny vplyv na vlastnosti pektinu, najméa na rozpustnost a schopnost
vytvarat rosoly. Proces gélovatenia pektinov zavisi hlavne od molekulovej
hmotnosti, stupiia esterifikacie, pH, pritomnosti Ca®* a cukrov. To, Ze s pektiny
rozpustné vo vode, ale nerozpustné v organickych rozpustadlach sa vyuziva pri ich
priemyselnej vyrobe. Pektin sa zraZza z vodného roztoku organickymi rozpustadlami
(etanol, metanol, izopropylalkohol). Ako suroviny sa pouzivaju : kbéra z citrusovych
plodov, jablka, ribezle, repné odrezky, maliny, mrkva. Na suroviny sa pésobi
zriedenou Kkyselinou chlorovodikovou pri 70-90°C. Pektin sa potom vyzraza

alkoholom, resp. hlinitymi alebo vapenatymi solami, oddeli sa a vysusi.




Pektinové latky sa vyuzivaju v potravinarstve na pripravu dzemov a marmelad. V
potravinach sa oznaCuje ako E440(i), alebo amidovany pektin E440(ii). Vo
farmaceutickom priemysle sa vyuziva ako nosi¢, reguluje vstrebavania uc€innych

latok, ako su kyselina askorbova, penicilin alebo inzulin.

Na stanovenie pektinovych latok a stupfia esterifikacie je mozné pouzit viaceré
metddy. NajCastejSie pouzivana metéda je alkalimetricka, ktora vychadza zo
skuto€nosti, Ze kyselina polygalakturonova je natolko silna, ze ju mézeme stanovit
odmernym roztokom hydroxidu sodného. Okrem neutralizaénej metédy sa pouziva

gravimetria - zrazanie Ca?* iénmi. Z indtrumentalnych metéd je mozné pouzit
fotometriu. Pred samotnym stanovenim je potrebné pripravit vzorku pektinu
premyvanim v okyslenom etanole a pri rozpustani je potrebné dodrzat predpisany
postup.
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Ulohou studijného kola je:

- izolacia pektinovych latok zo vzorky komeréného pripravku,

- stanovenie pektinovych latok a stupna esterifikacie alkalimetricky,

- stanovenie volnej kyseliny galakturénovej v pektine pH — metrickou
titraciou,

- gravimetrické stanovenie pektinu ako pektinanu vapenatého,



- urcenie nezreagovaného latkového mnozstva vapenatych katiénov vo

filtrate pri gravimetrickom stanoveni.

Stanovenie pektinovych latok a stupria esterifikacie alkalimetricky (Uloha €.4) spociva
v tom, Ze ako prva sa stanovi volna kyselina polygalakturénova odmernym roztokom
hydroxidu sodného. Nasledne sa ktomu istému podielu vzorky po titracii prida
hydroxid sodny, ktory deesterifikuje viazanu kyselinu polygalakturénovd. MnozZstvo
spotrebovaného hydroxidu na deesterifikaciu sa stanovi z rozdielu kyselinou sirovou.

Okrem odmerného stanovenia sa moOzZzu pektiny stanovit aj gravimetricky.
Gravimetrické stanovenie pektinu vyuziva reakciu kationov kovov s pektinom, priCom
vznika résolovita zrazenina. Postup v gravimetrii je Standardizovany na pouzitie
vapenatych kationov. Nezreagované mnozstvo vapenatych kationov po zrazani je

mozné stanovit vo filtrate komplexometricky.

Mate k dispozicii nasledujuce tuhé latky a pripravené nasledujuce roztoky:

- tuhy pektin - komeré&ny pripravok,

- tuhy uhli¢itan sodny na pripravu Standardného roztoku,

- odmerny roztok chelatonu 3 o pribliznej koncentracii,

- odmerny roztok kyseliny sirovej s pribliznou koncentraciou 0,1 mol dm?,

- roztok 96% etanolu,

- roztok 60% etanolu,

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

- roztoky indikatorov,

- murexid,

- roztok NaOH (w=0,4),

- tuhy uhli¢itan vapenaty,
roztok HCI ¢ = 3 mol dm™®,

- roztok kyseliny octovej (w = 0,2),

- roztok NaOH s ¢ = 2 mol dm™.



Uloha 1 Uprava vzorky

1.1

Do skleneného filtratného téglika (S 3) navazte na dvojmiestnych vahach
priblizne 2- 3 g vzorky komeréne dostupného pektinu pouzivaneho

v potravinarstve.

1.2 K navazenej vzorke pridajte 5 cm? kyslého etanolu, tycinkou premiesajte a po
3 minutach prefiltrujte za znizeného tlaku.

1.3  Postup v bode 1.2 opakujte este trikrat, aby boli odstranené vsetky vapenaté
iony.

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

1.5  Pektin vysuste pri teplote 60°C cca 30 minut.

Uloha 2 Priprava roztokov

2.1 Vypogitajte hmotnost uhli¢itanu sodného potrebného na pripravu 100 cm® s
c = 0,1 mol dm™®. Vypo&itani hmotnost odvazte na analytickych vahach a
roztok pripravte. Vypocitajte presnu koncentraciou Standardného roztoku.

2.2  Vypocitajte objem roztoku hydroxidu sodného (w = 0,4) potrebny na pripravu
250 cm® odmerného roztoku s koncentraciou blizkou ¢ = 0,1 mol dm™®,
Roztok hydroxidu sodného o koncentracii 0,1 mol dm™ pripravte riedenim
zasobného roztoku (w = 0,4).

2.3 Vypoditajte objem kyseliny sirovej, ktorej koncentracia je 2 mol dm™, potrebny
na pripravu 250 cm® odmerného roztoku s koncentréaciou blizkou ¢ = 0,1 mol
dm™ Roztok méte pripraveny.

2.4  Vypoditajte hmotnost chelaténu 3, potrebného na pripravu 250 cm® roztoku
s ¢ = 0,05 mol dm™. Roztok méte pripraveny.

2.5 Pripravte roztok chloridu vapenatého podla nasledujuceho postupu:

s analytickou presnostou odvazte priblizne 1 g CaCO; (Standardna latka).
Navazok preneste do vhodnej kadicky. Pridajte 50 cm® demineralizovanej
vody. Postupne pridavajte roztok HCI s koncentraciou blizkou ¢ = 3 mol dm™,

az kym sa CaCO3 Uplne nerozpusti. Vznikajuci CO. odstrante varom (5 min.).



Zo zmesi pripravte 100 cm® zasobného roztoku. Vypogitajte koncentraciu Ca?*

v zasobnom roztoku.

Uloha 3 Urcenie presnej koncentracie roztokov

3.1

3.2

3.3

Do titradnej banky odpipetujte 20,00 cm?® $tandardného roztoku uhli¢itanu
sodného o ¢ = 0,1 mol. dm™, ktory ste si pripravili v tlohe 2.1, pridajte indikator
tashiro (metylCervern + metylénova modra) a titrujte odmerny roztokom
kyseliny sirovej az do zmeny farby (zelena — ruzovofialovd). Nasledne roztok
opatrne zahrejte do varu, ¢im ho zbavite CO,, ak sa roztok odfarbi, po
ochladeni znova titrujte do farebnej zmeny. Vykonajte potrebny pocet
paralelnych stanoveni a vypocitajte presnu koncentraciu H2SOa.

Do titra¢nej banky odpipetujte 20,00 cm® roztoku H,SO4, ktorého presnu
koncentraciu ste stanovili v Ulohe 3.1, pridajte indikator metyloranz a titrujte
odmernym roztokom NaOH, ktory ste si pripravili v ulohe 2.2. az do zmeny
farby (Cervenda — oranzova). Vykonajte potrebny pocet paralelnych stanoveni

a vypocitajte presnu koncentraciu odmerného roztoku hydroxidu sodného.

Do odmernej banky sobjemom 100 cm® odpipetujte 50,00 cm® roztoku
pripraveného v ulohe 2.5, dopliite po rysku demineralizovanou vodou. Z takto
pripraveného roztoku do titradnej banky odpipetujte 20,00 cm® pomocou
roztoku hydroxidu sodného s c¢ = 2 mol dm™ upravte pH na 12, pridajte
indikator murexid a titrujte chelatonom 3. Vykonajte potrebny pocet stanoveni
a vypocitajte presnu koncentraciu odmerného roztoku chelaténu 3.

Uloha 4 Stanovenie celkového mnozstva pektinu v navazenej vzorke a stupia

4.1

4.2

esterifikacie vizualnou titraciou

Z pektinu pripraveného upravou v ulohe 1 odvazte s analytickou presnostou
0,2 g, preneste do kuzelovej banky pomocou 96% etanolu a pridajte 150 cm®

horucej demineralizovanej vody.

Titrujte roztokom NaOH (s koncentraciou zistenou v ulohe 3.2) na

bromtymolovi modra do farebnej zmeny (ZIta — modra).



4.3

4.4

4.5.

Po dosiahnuti neutradineho bodu pridajte 25 cm® NaOH na zmydelnenie
metoxylovych skupin, banku uzavrite, nechajte stat pri laboratérnej teplote
(max. 25 °C ) 45 - 60 minut.

Nasledne po zmydelneni titrujte odmernym roztokom kyseliny sirovej, ktorej
presnu koncentraciu ste zistili v Ulohe 3.1. Urobte potrebné mnozZstvo

paralelnych stanoveni.

Vypocitajte celkové mnoZstvo pektinu v komerénom pripravku a stupen

esterifikacie.

Uloha5 Stanovenie vorlnych kyselin vo vzorke pektinu pH metrickou

5.1

5.2

5.3

5.4

titraciou
Zostrojte aparaturu na pH metricku titraciu podla navodu k pH metru, ktory
pouzivate v Skole a pH meter nastavte.

Do vyS$8ej kadi¢ky, navazte s analytickou presnostou 0,2 g pektinu zo vzorky
upravenej v ulohe 1 (navazok preneste do kadicky pomocou 96% etanolu),
pridajte 100 cm® horlcej demineralizovanej vody, nasledne pridajte tofko
demineralizovanej vody, aby bola elektréda (elektrédy) pristroja ponorena do
meraného roztoku podla ndvodu. Kadi¢ku umiestnite na magneticku mieSacku

a nad vzorku upevnite byretu s odmernym roztokom hydroxidu sodného.

Do vzorky pridavajte za staleho mieSania presne zndme podiely odmerného
roztoku NaOH. Po kazdom pridavku a po ustaleni pristroja odc¢itajte hodnotu
pH. Udaje o objeme a pH zapiste do tabulky. Takymto spdsobom pokradujte
v titracii, kym nenameriate celu titracnu krivku. (pripadne do dvojnasobného

objemu spotreby ziskanej v bode 4.2)

UrCte ekvivalentny objem titracie graficky a na zaklade ekvivalentného bodu
vypocitajte hmotnost volnych karboxylovych kyselin. Vysledky porovnajte

s vizualnou titraciou.



Uloha 6 Gravimetrické stanovenie pektinu ako pektinanu vapenatého,

6.1

6.2

6.3

6.4

stanovenie nezreagovaného mnozstva vapenatych kationov vo
filtrate.

Z pektinu pripraveného v Ulohe 1 odvazte s analytickou presnostou 0,1 ¢
vzorky, preneste do kadicky pomocou 96% etanolu a pridajte 100 cm® horucej
demineralizovanej vody. Pridajte 10 cm® NaOH pripraveného v Glohe 2.2
a v prikrytej kadicke nechajte 1 hodinu stat.

Prebytok hydroxidu sodného neutralizujte kyselinou octovou (w=0,2) do pH
5,5. pH roztoku kontrolujte pH papierikom. Za staleho mieSania pridajte 10
cm® chloridu vapenatého pripraveného v Glohe 2.5 za vzniku rosolovite]
zrazeniny. Zrazeninu nechajte 15 minuat stat' a nasledne prefiltrujte cez hladky
filter. Filtrat zachytavajte priamo do odmernej banky (200 cm?®). Filtraény kolagd
preneste na vopred odvazené hodinové sklicko a nechajte volne susit pri

laboratdrnej teplote cca 24 hodin. Zrazeninu po vysu$eni zvazte.

Pripravte si  zasobny roztok filtratu doplnenim roztoku v banke

demineralizovanou vodou.

Zo zasobného roztoku filtratu odpipetujte 20,00 cm® do titracnej banky,
upravte pH roztoku pridanim NaOH ¢ = 2 mol dm™ na 12 atuhy indikator
murexid. Titrujte do farebnej zmeny (ruzova — fialova). Vykonajte potrebny
poCet paralelnych stanoveni. Vypocitajte latkové mnozstvo vapenatych
katiénov potrebné na vyzrazanie 0,1g pektinu.

Pri vypoctoch pouzite nasledujuce hodnoty mélovych hmotnosti:

M(esterifikovanych jednotiek pektinu) = 190,1 g mol™

M(neesterifikovanych jednotiek pektinu) = 176,1 g mol™

Molové hmotnosti dalSich latok a ostatné potrebné udaje vyhladajte
v tabulkach.



Odpovedovy harok z PRAXE

Skola:

Meno sutaziaceho:

Celkovy pocet Podpis hodnotitela:

pridelenych bodov:

Uloha | NavaZena hmotnost pektinu m(VZ)=
1

Vypocet hmotnosti uhli¢itanu sodného:

Uloha .
Pouzitd hmotnost uhli¢itanu sodného m(ST1)=

01 Vypocet presnej koncentracie uhli¢itanu sodného:

Vypocet objemu zasobného roztoku NaOH:
Uloha

2.2

Vypocet objemu kyseliny sirove;j:
Uloha

2.3




Vypocet hmotnosti chelaténu 3:

Uloha
2.4
NavaZzena hmotnost CaCOs m(ST2)=
Vypodet presnej koncentracie Ca?* v $tandardnom roztoku:
Uloha
25
Spotreba odmerného roztoku H>SOy :
Akceptovana hodnota: V(ODM1)=
Zapis chemickej reakcie, ktora prebehla pri stanoveni:
Uloha
3.1
Vypocet presnej koncentracie roztoku H>SO4:
Spotreba odmerného roztoku NaOH:
Uloha
3.2 | Akceptovana hodnota: V(ODM2)=

10




Zapis chemickej reakcie, ktora prebehla pri stanoveni:

Vypocet presnej koncentracie roztoku NaOH:

Spotreba odmerného roztoku chelaténu 3

Akceptovana hodnota: V(ODM3)=

Zapis chemickej reakcie, ktora prebehla pri stanoveni:

Vypocet presnej koncentracie zriedeného Standardného roztoku:

Uloha
3.3
Vypocet presnej koncentracie roztoku chelaténu 3:
Zapis reakcie volnej kyseliny galakturonovej s NaOH
Uloha
4

11




Tabulka nameranych hodnét stanovenia pektinu:

Navazené m(P1)= m(P2)= m(P3)=

mnozstvo pektinu

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

Spotreba H2SO4 na | V(KS1)= V(KS2)= V(KS3)=
nezreagovany

NaOH

Vypocet latkového mnozstva NaOH spotrebovaného na volné kyseliny

Vypocet hmotnosti neesterifikovanych jednotiek pektinu

Vypoc€et hmotnostného zlomku w neesterifikovanych jednotiek pektinu vo

vzorke komeréného pektinu

Pridany objem NaOH na V(DE)=

deesterifikaciu

12




Vypocet latkového mnozZstva NaOH pridaného na deesterifikaciu

Vypocet latkového mnozstva NaOH stanoveného H,SO4

Vypocet hmotnosti esterifikovanych jednotiek pektinu

Vypocet stupna esterifikacie

B m(EP)
~ m(EP) + m(NP)

Navazené mnozstvo pektinu na pH-

metricku titraciu:

m(VZ4)=

13




Uloha

Tabulka nameranych hodnét pH roztoku a V NaOH na titraciu volnych kyselin:

pH
5
%
pH
%
Ekvivalentny objem:
Vypocet hmotnosti neesterifikovanych jednotiek pektinu
Uloha | NavaZené mnozstvo pektinu na m(V.Z5)=
6.1 | gravimetrické stanovenie:
Zapis reakcie kyseliny galakturonovej s chloridom vapenatym
Uloha
6.2
Navazené mnozstvo pektinanu m(ZR)=
vapenatého:
Spotreba odmerného roztoku chelaténu 3
Uloha
6.3 | Akceptovana hodnota: V(CH)

14




Zapis chemickej reakcie, ktora prebehla pri stanoveni:

Vypodet latkového mnozstva Ca?* vo filtrate

Vypodet latkového mnozstva Ca®* pridaného na gravimetrické stanovenie

Vypodet zreagovaného latkového mnozstva Ca®*

15
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