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Uvod

Triesloviny (taniny) su sekundarne metabolity rastlin
patriace do skupiny polyfenolov. Tanin prvykrat ziskal
Deye a nezavisle aj Seguin uz v roku 1797, napriek
tomu chemicka podstata a Struktura takmer vSetkych
zostala nejasna aj na zaciatku 20. storocia. Stalo sa
tak to preto, lebo vacSina znich nie je schopna
krystalizacie a bolo tazké ich ziskat v Cistej forme.Vo
vSeobecnosti su to latky vyznacujuce sa

vysokou molekulovou hmotnostou v rozmedzi 500-
3000 g/mol. | napriek svojej vysokej molekulovej hmotnosti su rozpustné vo vode. Obvykle
vykazuju reakcie typické pre fenoly — modré sfarbenie s chloridom Zelezitym, zrédzaju sa

alkaloidmi, Zelatinou a dalSimi proteinmi.

Taniny rozdelujeme do dvoch velkych skupin:
a) hydrolyzovatelné triesloviny, ktorych zéklad tvori kyselina galova alebo kyselina elagova,

b) kondenzovaneé - katechinové triesloviny
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Pouzivaju sa ako potravinarske aditiva, pésobia na organizmus ako antioxidanty. Posilfuju
imunitny systém, maju protizpalové a antimikrobialne G€inky, zvySuju absorpciu vitaminu C,
znizuju hladinu cholesterolu, krvny tlak a riziko vzniku nadorov. Potravinarskym zdrojom
trieslovin  su Cierny ¢&aj, vino (predovSetkym Cervené), ovocie (granatové

jablko, jahoda) ¢okolada, kakao, orechy, pivo.




Na stanovenie trieslovin bolo vyvinutych mnozstvo fotometrickych metdd. Najst
Specificky Standard pre ich stanovenie je naro¢né. Je to spdsobené zlozitostou rastlinnych
fenolov, ako aj existujucimi rozdielmi v reaktivite voci pouzitym ¢inidlam. Bezne pouZivané
metddy pre stanovenie su: metdda s pouzitim Pruskej modrej (Prussian Blue test), Folin-
Denisova metodda, ktord bola neskér modifikovana Folinom a Ciocalteuom. Su zaloZené na
oxidag¢no-redukénych reakciach. Reagencie Folin-Denis a Folin-Ciocalteu nie su Specifické a
deteguju vSetky fenolové skupiny nachadzajuce sa v extraktoch vratane tych, kioré sa
vyskytuju v extrahovatelnych proteinoch. Taktiez je mozné stanovit triesloviny klasickymi

metodami ako gravimetria alebo volumetrickymi metédami ( jodometria a manganometria).
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Daucik, K. a kol.: Chemické laboratérne tabulky, Bratislava ALFA, 1984
Pribela, A: Analyza potravin: Cvi€enie. 2.vyd. Bratislava: STU, 1991

Stulik,K. a kol. : Analyticka chémia 2. Bratislava, Alfa, 1993

Elektronicka verzia u¢ebnice Analyticka chémia | a ll, Bratislava, STU, 1996, dostupna na
webovej stranke Ustavu analytickej chémie FCHPT STU

http://www.chtf.stuba.sk/kalch/eAC.php

Naplriou uloh Studijného kola je:

izolacia trieslovin zo vzorky ¢ierneho ¢aju,

- jodometrické stanovenie koncentracie zasobneho roztoku kyseliny askorbovej, ktoru
pouZijete ako standard na pripravu kalibracnej Ciary,

- meranie kalibracnej Ciary s pouZitim kyseliny askorbovej ako Standardu,

- stanovenie trieslovin v extrakte fotometricky pomocou Pruskej modrej,

- stanovenie trieslovin manganometricky,

Stanovenie trieslovin fotometricky je zaloZené na tom, Ze triesloviny reaguju so Zelezitanom,

ktory redukuju na Zeleznatan a ten reaguje s Fe(lll) za vzniku berlinskej (pruskej) modrej.
[Fe(CN)g]3~ +1e™ - [Fe(CN)gl*

4Fe** + 3[Fe(CN)g]*~ = Fey[Fe(CN)qly



Ako Standard je mozné pouzit tanin - komerény pripravok, kyselinu galovu alebo kyselinu

askorbovu, ktoré poskytuji so Zelezom v oxidacnom stupni Il rovnaké reakcie ako

triesloviny. Kyselina askorbova nie je Standardnou latkou a preto je potrebné stanovit presnu

koncentraciu zdsobného roztoku jodometricky.

Pri odmernom manganometrickom stanoveni sa najskér stanovia vSetky oxidovatelné latky

v extrakte vzorky, nasledne sa triesloviny adsorbuju na aktivnom uhli a vo filtrate sa stanovia

ostatné oxidovatelné latky. Z rozdielu sa vypocita obsah trieslovin.

Mate Kk dispozicii nasledujuce tuhé latky a pripravené nasledujluce roztoky:

cierny ¢aj,

roztokHCl s ¢ = 0,1 mol dm?,

FeCl,, tuha latka,

Ks[Fe(CN)e], tuha latka,

roztok kyseliny askorbovej o neznamej koncentracii,
manganistan draselny, tuha latka,

kyselina Stavelova p.a. tuhd latka,

indigokarmin, roztok pripraveny v kyseline sirovej,
kyselina sirova ¢ = 2 mol.dm?,

tuhy jodi¢nan draselny,

tuhy jodid draselny,

Skrobovy maz,

aktivne uhlie.

Uloha 1 Priprava extraktu z ¢aju

1.1

1.2

1.3

1.4

1.5

Do kadiéky s objemom 400 cm® odvazte s analytickou presnostou 4g sypaného

Cierneho Caju.

K navazenej vzorke pridajte 150 cm?® destilovanej vody a varte 15 minGt. Odparenu
vodu po 15 minatach doplite (tym sa zmes ochladi).

Extrakt zlejte cez skladany filter a filtrat zachytavajte do odmernej banky s objemom
500 cm®. Snazte sa, aby v kaditke ostal tuhy podiel &aju.

Do tej istej kadicky pridajte opat150 cm® destilovanej vody a varte 15 minat. Nasledne
vzorku spracujte tak ako v bode 1.3.

Vykonajte tretiu extrakciu podla postupu 1.2. ESte tepld zmes po tretej extrakcii
prefiltrujte.



1.6

Filtrat v odmernej banke doplrite po rysku.Filtrat opat zachytavajte v odmernej banke
a po ukonceni filtracie doplite po rysku.

Uloha 2 Priprava roztokov

2.1

2.2

2.3

2.4

2.5

2.6

Vypoéitajte hmotnost manganistanu draselného potrebného na pripravu 250 cm®s
¢ = 0,01 mol dm™. Roztok pripravte.

Poznamka: Manganistan draselny sa vo vode rozpusta pomerne pomaly, preto
odporucame pripravit’ si tento roztok minimalne 24 hodin pred jeho pouzitim.

Vypoéitajte hmotnost kyseliny $tavelovej potrebny na pripravu 100 cm?® zasobného
roztoku zékladnej latky s koncentraciou 0,025 mol dm™.Roztok pripravte a vypoéitajte
jeho presnu koncentraciu.

Vypoditajte objem koncentrovanej kyseliny sirovej, potrebny na pripravu 250 cm?®
roztoku s koncentraciou blizkou ¢ = 2 mol dm™® Roztok mate pripraveny.

Pripravte Standardny roztok jodu podfa nasledujuceho postupu: V kadicke s
objemom 150 cm?® rozpustte 2,5 g Kl a s analytickou presnostou navazeny 0,1 g
jodiénanu draselného v 50 cm® destilovanej vody. Pridajte 12 cm® kyseliny sirovej s

¢ = 2 mol dm?, prelejte do odmernej banky a dopliite na celkovy objem 200 cm? .
Zapiste reakciu uvolnenia jodu z roztoku a vypocitajte koncentraciu j6du v odmernom

roztoku.

Vypocditajte hmotnost hexakyanidozelezitanu draselného potrebnd na pripravu 50
cm?® roztoku s koncentraciou 0,008 mol dm™. Roztok pripravte.

Vypoéitajte hmotnost chloridu Zelezitého potrebni na pripravu 50 cm® roztoku
s koncentréaciou 0,1mol dm™. Navazeni hmotnost rozpustite v roztoku HCl's ¢ = 0,1
mol dm™ a doplrite po rysku roztokom HCI.

Uloha 3 Uréenie presnej koncentracie roztokov

3.1

Do titraénej banky odpipetujte 20 cm?® §tandardného roztoku kyseliny tavelove;j s

¢ = 0,025 mol. dm®, ktory ste si pripravili vulohe 2.2, pridajte 10 cm?®
demineralizovanej vody a 10 cm?® roztoku kyseliny sirovej s koncentraciou ¢ = 2 mol
dm?, ohrejte na 80 az 90°C a horticu zmes titrujte odmernym roztokom KMnO, do
ruzového sfarbenia, ktoré je stale aspori 30 sekund. Vykonajte potrebny pocet
paralelnych stanoveni a vypocitajte presnu koncentraciu KMnO,.



3.2

Do titraénej banky odpipetujte 20 cm®roztoku jodu, ktory ste si pripravili v Glohe 2.4,
titrujte odmernym roztokom kyseliny askorbovej, ktory mate pripraveny, do Zlta,
pridajte 1 cm® 8krobového mazu a titrujte do odfarbenia. Vykonajte potrebny podet
paralelnych stanoveni a vypocitajte presnu koncentraciu odmerného roztoku kyseliny
askorbove;.

Uloha 4 Meranie kalibraénej ¢iary kyseliny askorbovej na fotometrické stanovenie

4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

4.7

Z roztoku kyseliny askorbovej, ktorej presnu koncentraciu ste stanovili v Ulohe 3.2
pripravte zriedeny roztok: do odmernej banky s objemom 200 cm>odpipetujte 20cm®
roztoku Kkyseliny askorbovej, doplite po rysku a starostlivo zhomogenizuijte.

Vypocitajte hmotnostnu a molarnu koncentréciu roztoku.

Do odmernej banky s objemom 100 cm?® pipetujte 1cm® zriedeného roztoku kyseliny
askorbovej, ktoru ste pripravili v Ulohe 4.1.

Pridajte 40 cm® destilovanej vodyicm® roztoku Ks[Fe(CN)g] pripraveného v tlohe
2.5.a 1cm® roztoku FeCl; pripraveného v Glohe 2.6.

Roztok doplite po rysku, zhomogenizujte aihned merajte absorbanciu roztoku pri

700 nm voci demineralizovanej vode.

Postupom opisanym v bodoch 4.2, 4.3, 4.4 stanovte absorbanciu pre objemy kyseliny
askorbovej 2, 3, 4, 5 cm®.

Vypocitajte skuto€nu koncentraciu kyseliny askorbovej v roztokoch, ktoré ste pouzili
na fotometrické stanovenia. Vysledok uvedte v umol cm™ a prepogitajte na ug cm™.

Z vypocitanych hodnét koncentracie a nameranych hodndt absorbancie zostrojte

kalibra¢nu éiaru.

PoznamkaNa meranie Standardnych roztokov pouzite stéle rovnaku kyvetu s presne

znamou hrubkou blizkou 1 cm. Pre kazdy Standardny roztok vykonajte potrebny pocet
paralelnych stanoveni.

Pokial nie je mozné merat absorbanciu pri 700 nm (starSie pristroje Spekol 11) je

mozné pouZzit in vhodnu vinova dizku nad 600 nm. (rovnaku pre vSetky merania)



Uloha 5 Fotometricka analyza ¢ajového extraktu

5.1

5.2

5.3

5.4

Zo zasobného roztoku vzorky, ktory ste pripravili v Glohe 1.5 pipetujte 1 cm® do
odmernej banky s objemom 250 cm?.

Do odmernej banky pridajte 40 cm® destilovanej vody, 1cm®roztoku Ks[Fe(CN)g]
pripraveného v tlohe 2.6 a 1cm® roztoku FeCl; s koncentraciou 0,1 mol dm?
pripraveného v ulohe 2.5.

Roztok doplite po rysku, zhomogenizujte a ihned merajte absorbanciu roztoku pri

700 nm voci demineralizovanej vode.

Z nameranej hodnoty absorbancie vzorky a kalibracnej ciary, ktoru ste zostrojili
v ulohe 4.7 urétehmotnostnid koncentraciu trieslovin  vo vzorke. Vypocitajte

hmotnostny zlomok trieslovin v pévodnej vzorke.

Uloha 6 Manganometrické stanovenie trieslovin

6.1

6.2

6.3

Do kadi¢ky odpipetujte 50 cm® &ajového extraktu pripraveného v Glohe 1. Pridajte 2 g
aktivneho uhlia, zmes temperujte na vriacom vodnom kupeli 10 minut za ob&asného
mie$ania.Potom zmes prefiltrute do titradnej banky, pridajte10 cm® roztoku
indigokarminu, 10 cm® zriedenej kyseliny sirovej (roztok ¢ = 2 mol dm®) a 50 cm®
vody. Za staleho mieSania roztok titrujte odmernym roztokom KMnQO,, ktorého
koncentraciu ste zistili v tlohe 3.1 do zlatozZltého sfarbenia.

Do titragnej banky pipetujte 50 cm?® &ajového extraktu pripraveného v tlohe 1,
pridajte 10 cm® roztoku indigokarminu, 10 cm® zriedenej kyseliny sirovej (roztok ¢ = 2
mol dm®) a 50 cm® vody. Za staleho mie$ania roztok titrujte odmernym roztokom
KMnO,, ktorého koncentraciu ste zistili v tlohe 3.1 do zlatoZltého sfarbenia.

Obsahu trieslovin v mg sa vypocita z rozdielu spotrieb odmerného roztoku KMnQO,
vynasobeny empirickym faktorom.

Pri vypoctoch pouzite nasledujuce hodnoty:

Pre vypocet pri manganometrickom stanoveni pouzite empiricky faktor:

Spotreba 1 ml KMnO, s ¢=0,01 mol dm™ predstavuje 2,09 mg trieslovin



Odpovedovy harok z analytickej PRAXE

Skola:

Meno sutaziaceho:

Celkovy pocet

pridelenych bodov:

Podpis hodnotitela:

Uloha
1

Navazena hmotnost ¢aju

m(VZ)=

Uloha

2.1

Vypoc&et hmotnosti manganistanu draselného:

Pouzita hmotnost manganistanu

m(OR)=

Uloha
2.2

Vypocet hmotnosti kyseliny Stavelovej:

Navazena hmotnost H,C,O,. 2H,O

m(ST1)=

Vypocet presnej koncentracie zasobného roztoku:




Uloha

Vypocet objemu kyseliny sirove;j:

23
Uloha | Navazena hmotnost KIO; m(ST2)=
2.4 | Zapis chemickej reakcie vzniku l,:
Vypocet presnej koncentracie I, :
Uloha | Vypocet hmotnosti Ks[Fe(CN)g]:
25
Uloha | Vypocet hmotnosti FeClg;:
2.6
Uloha | Spotreba odmerného roztoku KMnOj:
3.1

Akceptovana hodnota: V(ODM1)

Zapis chemickej reakcie, ktora prebehla pri Standardizacii:

Vypocet presnej koncentracie roztoku KMnOy:




Uloha
3.2

Spotreba odmerného roztoku kyseliny askorbovej:

Akceptovana hodnota: V(ODM2)

Zapis chemickej reakcie, ktoré prebehla pri stanoveni:

Vypocet presnej koncentracie roztoku kyseliny askorbovej:

Vypocet presnej hmotnostnej koncentracie roztoku ¢, (CeHsOg), ktory sa pouzije na
pripravu Standardného roztoku pre fotometrické stanovenie

Uloha
4.1

Vypoc&et hmotnostnej a molarnej koncentracie zriedeného Standardného roztoku
CeHsOe

Uloha
4.6

Vzorovy vypoc€et hmotnostnej a molarnej koncentracie roztoku C¢HgOg pre fotometriu
pri pipetovanom objeme 5 ml :

Pipetovany objem

) . jednotky
zasobného roztoku

C (CeHgOs)

Cm (CeHgOs)

A1

Az

Apriemer

10




Uloha
4.7

Kalibra¢na Ciara (priloha na mm papieri alebo vytlatené v programe excel)

Uloha

Namerané hodnoty absorbancie vzorky:

Vypocet priemeru:

Odg¢itana hodnota c,, trieslovin:

Vypocitana hodnota c, trieslovin v pévodnom roztoku:

Vypoc&et hmotnostného zlomku trieslovin vo vzorke:

Uloha
6.1

Spotreba odmerného roztoku KMnO, po adsorpcii na aktivnom uhli:

Akceptovana hodnota: V1(KMnQO,)

Uloha
6.2

Spotreba odmerného roztoku KMnO,4 na €ajovy extrakt:

Akceptovana hodnota: V2(KMnQO,)

Uloha
6.3

Vypocet hmotnosti trieslovin v pipetovanom objeme:

Vypoc&et hmotnosti trieslovin v extrakte:
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Vypoc&et hmotnostného zlomku trieslovin vo vzorke:
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