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Pektiny sa nachadzaju vo vSetkych druhoch zeleniny a ovocia. Rozpustanie
pektinov vo vode nie je jednoduché, pektin ma tendenciu tvorit klky, ¢im sa
zhorsuje jeho technologicka pouzitelnost. Rozpustnost vo vode kleséa s rastucou

molekulovou hmotnostou a stupriom esterifikacie karboxylovych kyselin.

Obsah pektinu v rastlinach:

Material Obsah pektinu (% susiny)
citrusové Supky 10-35

jabléné Supky 19-20

repné odrezky 10-20

hrozno 6-9

cierne ribezle 1,5

visne 0,4

zemiaky 2-3

Ulohou celostatneho kola je:

- izolacia pektinovych latok zo vzorky komeréného pripravku,

- alkalimetrické stanovenie hmotnosti stavebnych jednotiek s volnou
karboxylovou skupinou vo vzorke pektinu,

- komplexometrické stanovenie hmotnosti stavebnych jednotiek s volnou

a esterifikovanou karboxylovou skupinou a stupna esterifikacie.

Pri stanoveni pektinovych latok komplexometricky sa pektin vyzrdZza mednatymi

ionmi. Premyta zrazenina sa rozpusti v amoniaku a titruje odmernym roztokom




chelatonu 3. Tym sa stanovi mnozstvo medi, ktoré sa viazalo na stavebné jednotky
kyseliny galakturénovej s volnou karboxylovou skupinou. V rovnakom podiele vzorky
sa zmydelnia metoxylové skupiny nadbytkom hydroxidu sodného. Po deesterifikacii
sa nadbytok zneutralizuje kyselinou a nasledne sa pektin vyzraza mednatymi ionmi.
Opéat sa zrazenina rozpusti v amoniaku a titruje chelatbnom 3. Takto sa stanovi
obsah celkovych karboxylovych skupin — vofnych aj viazanych.

Poznamka:

V texte budeme d’alej oznac¢ovat'’:

NP stavebné jednotky neesterifikovanej kyseliny galakturénovej
EP stavebné jednotky esterifikovanej kyseliny galakturénove;j
Vo vzorcoch a reakciach je mozné pouZzit’

schematicky vzorec GALAKT-COOH pre stavebné jednotky neesterifikovane;
kyseliny galakturénovej (NP)

schematicky vzorec GALAKT-COOCH; pre stavebné jednotky metylesteru kyseliny
galakturénovej (EP)

Mate pripravené nasledujuce roztoky:

- roztok 60% etanolu,

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

- roztok 96% etanol,

- roztok NaOH (w = 0,4),

- odmerny roztok chelaténu 3 s pribliznou koncentraciou 0,02 mol.dm™,

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

- roztok pentahydratu siranu mednatého (w = 0,01),

- roztok NaOH s ¢ = 2 mol dm™®,

- odmerny roztok NaOH o pribliznej koncentracii,

- roztok K4 Fe(CN)g] (w = 0,05),

- zriedeny roztok amoniaku (1:2).



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 komeréne 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 odstrdnené vsetky 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.

Uloha2 Priprava standardnych a odmernych roztokov

2.1

2.2

2.3

2.4

Vypogitajte hmotnost chelaténu 3, potrebného na pripravu 250 cm® roztoku s
c = 0,02 mol dm™. Roztok s koncentraciou blizkou predpisanej hodnote je

pripraveny.

Pripravte Standardny roztok chloridu vapenatého podla nasledujuceho
postupu: s analytickou presnostou odvazte priblizne 0,25 g CaCOs
($tandardna latka). Navazok preneste do vhodnej kadicky. Pridajte 50 cm?®
destilovanej vody. Postupne pridavajte roztok HCI s koncentraciou blizkou ¢ =
3 mol dm?, az kym sa CaCOs Uplne nerozpusti. Vznikajici CO. odstrarite
varom (5 min.). Zo zmesi pripravte 100 cm® &tandardného roztoku. Vypogitajte

presnu koncentraciu Standardného roztoku.

Vypoditajte objem roztoku hydroxidu sodného (w = 0,4) potrebny na pripravu
250 cm® odmerného roztoku s koncentraciou blizkou ¢ = 0,1 mol dm®™.
Vypocitana hodnotu si nechajte skontrolovat dozoru a pouzite ju na pripravu
odmerného roztoku NaOH.

Vypocitajte hmotnost’ hydrogénftalanu draselného potrebného na pripravu 100
cm®  &tandardného roztoku s koncentraciou blizkou ¢ = 0,1 mol dm®.
Vypocitand hmotnost odvazte, roztok pripravte a vypodcitajte jeho presnu

koncentraciu.



Uloha 3 Uréenie presnej koncentracie roztokov

3.1

3.2

Zo $tandardného roztoku Ca®*, ktory ste pripravili v Glohe 2.2 pipetujte 10,00
cm?® do titraénej banky. Pridajte asi 20 cm® demineralizovanej vody. 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.

Do titraénej banky odpipetujte 20,00 cm?® roztoku hydrogénftalanu sodného,
ktory ste si pripravili v Ulohe 2.4, pridajte tymolftalein a titrujte odmernym
roztokom NaOH. Vykonajte potrebny pocet paralelnych stanoveni
a vypocitajte presnu koncentraciu NaOH

Uloha 4 Alkalimetrické stanovenie hmotnosti stavebnych jednotiek pektinu

4.1

4.2

4.3

s volnou karboxylovou skupinou

Z pektinu pripraveného upravou v ulohe 1 odvazte z analytickou presnostou
0,1 g, preneste do kuzelovej banky pomocou 96% etanolu a pridajte 50 cm®

horucej demineralizovanej vody.

Titrujte roztokom NaOH s presne zistenou koncentraciou v ulohe 3.2 na

brémtymolovi modru.

UskutoCnite potrebny pocet paralelnych stanoveni, vypocitajte hmotnost

stavebnych jednotiek pektinu (NP) s volnou karboxylovou skupinou.

Uloha 5 Komplexometrické stanovenie hmotnosti stavebnych jednotiek

5.1

5.2

pektinu s vol'nou karboxylovou skupinou

Z pektinu pripraveného Upravou v Ulohe 1 odvazte z analytickou presnostou
0,1 g, preneste do kadi¢ky pomocou cca 1 cm® 98% etanolu, rozpustite v 100

cm?® horlicej demineralizovanej vody na koloidny roztok.

Pomocou odmerného roztoku NaOH, ktorého presnu koncentraciu ste
stanovili v Ulohe 3.2 po kvapkach z byrety upravte pH na 7. Hodnotu pH
kontrolujte pomocou pH papierika.



5.3

5.4

5.5

5.6

Uloha

6.1

6.2

6.3

6.4

Za intenzivneho mieSania pridavajte roztok siranu mednatého (w = 0,01),
dovtedy, kym roztok nezostane modry (cca 5 cm?®). Vzniknutl résolovit

zrazeninu pektinanu mednatého nechajte stat 15 minat.

Po 15 mindtach zrazeninu prefiltrujte cez hladky papierovy filter a nasledne
premyvajte vodou do negativnej reakcie na Cu®* vo filtrate. Na dékaz Cu®
pouzite roztok hexakyanoZeleznatanu draselného (na hodinové sklicko
k niekoflkym kvapkam filtratu pridajte K4 Fe(CN)s] — v pripade pozitivnej

reakcie vznika ¢ervenohneda zrazenina).

Premytl zrazeninu kvantitativne preneste do titracnej banky a rozpustite
v malom mnoZstve amoniaku (1:2). Pridajte 0,5 g tuhého murexidu a titrujte
odmernym roztokom chelatéonu 3, ktorého presnu koncentraciu ste zistili
v ulohe 3.1 do farebnej zmeny. (ekvivalentny bod sa prejavi zmenou do
jasnofialovej farby). Spotreba chelaténu 3 je Umerna latkovému mnozstvu
volnych karboxylovych skupin v pektine.

Urobte potrebné mnoZstvo stanoveni. Vypoditajte hmotnost stavebnych

jednotiek kyseliny galakturénovej s volnou karboxylovou skupinou.

6 Stanovenie hmotnosti esterifikovanych jednotiek kyseliny
galakturénovej a vypocet stupna esterifikacie.

Odvéazte s analytickou presnostou 0,1 g pektinu pripraveného Upravou v Ulohe
1, preneste do kadiéky pomocou cca 1 cm® 98% etanolu, rozpustite v 100 cm?®
horucej demineralizovanej vody na koloidny roztok.

Pridajte 20,00 cm® NaOH ktorého presnii koncentraciu ste zistili v Glohe 3.2 na
zmydelnenie. PremieSajte, prikryte hodinovym sklickom, nechajte stat
pri laboratérnej teplote ( max. 25 °C ) 45 - 60 minut.

Po zmydelneni prebytok hydroxidu sodného neutralizujte kyselinou octovou
(w = 0,2) do pH 5. (pH kontrolujte pomocou pH papierika). Dalej pokraduijte
v praci podla postupu uvedeného v bodoch 5.3 a 5.5.

Urobte potrebné mnozstvo stanoveni. Vypoditajte latkové mnozstvo
stavebnych jednotiek kyseliny galakturénovej po zmydelneni, hmotnost



esterifikovanych stavebnych jednotiek kyseliny galakturénovej a stuper
esterifikacie.

Uloha 7 Stanovenie presnej koncentracie pripraveného roztoku CuSO,
pouzitého na reakciu s pektinom

7.1 Zo zasobného roztoku CuSQO4.5H,0O, ktory mate pripraveny na zrazanie
pektinanu mednatého odpipetujte 20,00 cm® do odmernej banky s objemom

50 cm?®, dopliite po zna¢ku demineralizovanou vodou a zhomogenizuijte.

7.2 Na analyzu pipetujte ztakto pripraveného roztoku 10,00 cm® do titraéne;j
banky, pridajte 20 cm® demineralizovanej vody, indikator murexid a titrujte do
prvej farebnej zmeny, nasledne upravte pH roztoku pridanim NaOH ¢ = 2 mol
dm™ na 12 (roztok by mal byt Zlty) a dotitrujte do fialovej. Vykonajte potrebny
pocet paralelnych stanoveni.

7.3 Vypoditajte koncentraciu roztoku siranu mednatého, ktorym zrazate pektin.

Pri vypoctoch pouzite nasledujuce hodnoty mélovych hmotnosti:
M(NaOH) = 40 g mol”

M(CgH5KO4) = 204,22 g mol™

M(CaCOs) = 100,1 g mol™

M(chelaton 3) = 372,24 g mol!

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

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

o (NaOHw =0,4) = 1,43 gcm™
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