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Navody k uloham Cviéeni z chemie pfirodnich polymert, C3807, vznikly diky finan¢ni
podpofe v ramci projektu FRMU 2017. VSechny ulohy byly odzkouSeny v laboratofich
Ptirodovédecké fakulty Masarykovy univerzity. Cviceni je také doplnéno o exkurzi na CEITEC
VUT. Studenti se ve cvi¢eni seznami s béznymi i modernimi trendy v oblasti ptirodnich polymeru.
Cviteni souvisi s pfedmétem C3804 Piirodni polymery. Ulohy vychazi jak z pfevzatych tiloh
z UTB, UP, UK, tak naprosto novych. Teoretické uvody ptedstavuji zakladni ptedstaveni obecné
skupiny polymernich latek. Pti provadéni tloh je tieba dbat zvysené opatrnosti a striktné dodrzovat
uvedend bezpecnostni pravidla. Ve cviCenich se bude pracovat s nebezpecnymi a drazdivymi
latkami. Pfed zahajenim samotného chemického procesu musi byt aparatura zkontrolovana
vyucujicim. Studenti jsou povinni seznamit se S bezpecnostnimi pravidlo pro nakladani s
chemikéliemi (napf. bezpecnostni listy na strdnkach Sigma Aldrich, Acros Organics apod.).
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SACHARIDY

Sacharidy jsou rozsahlou a velmi pestrou skupinou pftirodnich latek patficich do skupiny
polyhydroxyderivata  karbonylovych sloucenin (aldehydi nebo ketont). Podle poctu
monosacharidovych jednotek je rozdélujeme na: monosacharidy, oligosacharidy (2-10 molekul) a
polysacharidy.

Nizkomolekularni sacharidy jsou rozpustné ve vodé a maji vice ¢i mén¢ sladkou chut’:
oznacuji se jako cukry (monosacharidy a oligosacharidy jsou na potravinach oznacovany kategorii
»Z toho cukry*). Makromolekul&rni polysacharidy jsou vétSinou bez chuti a jsou ve vod¢ jen
omezen¢ rozpustné (8krob, agar), nebo zcela nerozpustné (celuldza a jiné neskrobové polysacharidy
z vlakniny).

Monosacharidy (z tectiny monos: jednoduchy, sacchar: cukr) jsou z&kladni stavebni
jednotky vSech sacharidd. Jsou charakteristické tim, Ze se nedaji $tépit na sacharidy jednodussi.
Monosacharidy jsou typicky krystalické latky dobfe rozpustné ve vodé a v polarnich
rozpoustédlech. Monosacharidy jsou chirdlni slouceniny, to znamend, ze jsou opticky aktivni a
staceji rovinu rovinné polarizovaného svétla. Monosacharidy s aldehydovou skupinou se nazyvaji
aldosy, s ketoskupinou ketosy. Podle poc¢tu uhlikti se déli na triosy, tetrosy, pentosy a hexosy.
Shoda konfigurace na poslednim chiralnim uhliku s konfiguraci D- nebo L-glyceraldehydu urcuje
piislusnost monosacharidu do konfigura¢ni fady D nebo L. Néazvoslovi monosacharidii se tvoii
pomoci konfigura¢nich piepon, které oznacuji relativni konfiguraci na chiralnich centrech
molekuly.

V roztoku existuji pfevazné v cyklickych forméch, pficemz formy s péticlennym kruhem
oznalujeme jako furanosy. Sesti¢lenné kruhy nazyvame pyranosy. Pii uzavieni cyklické formy
doch&zi k vzniku dvou anomerd, které rozliSujeme za pomoci anomernich konfigura¢nich symbolt
a a fB. Pyranosy se v roztoku nejcastéji vyskytuji v zidlickovych konformacich, furanosy jsou
konformacné flexibilngjsi a preferuji obalkové konformace.

Nejdilezit¢jSimi monosacharidy jsou glukéza, fruktéza a laktéoza. VSechny monosacharidy
jsou redukujici, nebot’ maji aldehydovou (a patii tedy mezi aldozy) skupinu, nebo maji ketonovou
skupinu a mohou se tautomerizovat. Patii sem napiiklad galakt6za, glukoza, glyceraldehyd,
fruktdza a ribdza.

Oligosacharidy jsou slouceniny vzniklé spojenim dvou az deseti monosacharidovych
jednotek glykosidovou vazbou. Podle po¢tu monosacharidovych jednotek vazanych v jejich
molekulach rozliSujeme disacharidy, trisacharidy, tetrasacharidy atd. Kyselou hydrolyzou se z nich

opét uvoliuji monosacharidy. Nejdulezitéjsimi z disacharidi jsou sachar6za a maltdza, laktdza.
Sacharéza® je cukrem neredukujicim, zatimco, maltéza a laktdza jsou cukry redukujici.
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Obréazek 1: maltéza, laktoza, sacharoza

Produkty jejich hydrolyzy obsahuji vice redukujicich sacharidt, zastoupeni redukujicich
sacharidu v téchto produktech se nazyva dextrozovy ekvivalent (DE).

! Anglicky je sachar6za SUCROSE! Nékdy se myln& uvadgji jako neredukujici cukry sukréza a sachardza. To je pusty
omyl, kdy si autofi neptelozili do ¢estiny nazev SUCROSE.
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Polysacharidy jsou nejrozsitenéjsimi pfirodnimi polymery, Polysacharidy jsou slozeny z
mnoha monosacharidovych jednotek, navzajem spojenych glykosidovymi vazbami. V ptirod¢ patii
mezi nejroz§ifenéjsi skupinu sacharidt. Vétsina polysacharidi ma vyznam jako stavebni materiél
(celulosa) nebo se uklada v podobé zasobnich latek (8krob) v rostlinnych i Zivoéisnych
organismech. Polysacharidy se obvykle ve vod¢ nerozpoustéji nebo jen bobtnaji. Kyselou nebo
enzymovou hydrolyzou vznikaji z polysacharidt oligo- aZ monosacharidy.
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Obrazek 2: Stavba dieva

Uloha ¢. 1: POLYSACHARIDY - SKROB

vvvvvv

vvvvvv

kukufice.
Skrob se v rostlinach vyskytuje jako heterogenni &astice, nikoli jako rozpusténa latka. Podle
druhu plodiny ma rtzny tvar a velikost. Nékteré plodiny (napt. pSenice) maji zrna dvou raznych

velikosti.
@ ) s @

brambora penice ryze kukufice
Obréazek 3: Zrna riiznych skrobi



Chemicky je skrob poly (1,4)a-D-glukopyranosa v podobé linearni makromolekuly amylozy
nebo vétveného amylopektinu, jejichz vzajemny pomér se lisi dle druhu rostliny.

CH,OH {
-0 OH
0 GH{'Z:’! x \ {:,
oH HOl 2\ o
OH 0 Hﬂ\fﬂ
OH HO (..
Obréazek 4: Amyloza Amylopektin

Typickou barevnou reakci s Lugolovym ¢inidlem (roztok jodu v KJ) dava pouze amyloza.

Skrob lze chemicky i enzymaticky §tpit v hlavnim fetézci na oligosacharidy aZ
monosacharidy. Stépeni chemické je obvykle kysele katalyzované b&znymi anorganickymi
kyselinami (HCI, H,SO,).

A. KVALITATICNIi REAKCE SACHARIDU
a. Fehlingova reakce
Oxidacné — redukéni reakce probihd pouze u skupiny tzv. redukujicich cukrt. To jsou takové
cukry, které mohou mit v oteviené form¢ volnou, oxidace schopnou, karbonylovou skupinu. Muze
jit jak o monosacharidy, tak disacharidy, trisacharidy ¢i vys$§i mery sacharidi. Ma-li dojit
k viditelné reakci (zména barvy slouceniny médi z modré na zlutocervenou), musi byt v roztoku
dostate¢na koncentrace koncovych merd, které mohou mit v oteviené formé volnou, oxidace
schopnou, karbonylovou skupinu. Pokud tomu tak neni, jedna se o tzv. cukr neredukujici. Oxida¢né
— redukéni reakce obvykle probihd pouze do stupné redukce Cu* na Cu™. Vv piipad¢ vyssi
koncentrace redukujiciho sacharidu mtze dojit k redukci az na Cu.
2 -COH + 0, +2 Cu*? —-COOH + 2 Cu™!
2 -COH + 0, +2 Cu"™ —-COOH + 2 Cu
Pomucky:
zkumavka, 1zicka, 2 pipetky, kddinka, stojan, zihaci kruh, sitka
Vzorky:
vzorky sacharidii
Chemikalie:
Fehlingovo ¢inidlo I - 40 g CuSO4.5H,0 rozpust'te v destilované vode¢ a dopliite na 1000
ml.
Fehlingovo ¢inidlo IT - 200 g vinanu sodnodraselného (tetrahydrat) a 150 g NaOH rozpust'te
Vv destilované vod¢ a doplite na 1000 ml.
Pracovni postup:
1. Do zkumavky nalijte vzorek roztoku sacharidu, ptidejte 1 ml roztoku Fehling I a 1 ml
roztoku Fehling I1.
2. Zkumavku umistéte do vodni lazné a zahtivejte, dokud nedojde ke zméné barvy.
Zavér
Jako vysledek uved’te, ktery vzorek obsahoval redukujici a ktery neredukujici sacharid, popiste
zménu barvy.



b. Tollensova zkouska
Tollensovo ¢inidlo vznikda reakci dusi¢nanu stfibrného a koncentrovaného roztoku
hydroxidu amonného za vzniku amonného komplexu.
AgNO3; +2 NaOH — Ag,0 (s) + 2 NaNO3 + H,0
3 NH;OH + AgNO3; — [Ag(NHg)z]OH +2 H,0 + NH4NO3
2 Ag'[NH3]° + R-HCO — 2 Ag® + R-COO'NH,* + 2 NH3 + H,0

Pomucky:
zkumavka, 1zicka, 2 pipetky, kédinka, stojan, zihaci kruh, sitka
Vzorky:
vzorky sacharidii
Chemikalie:
2 g AgNOs3 v 50 ml vody, ptikapat 2 M NaOH a promichat ty¢inkou. Pozorovat, zda se jesté

srazi Ag,0. AZ toto ustane, ptestat NaOH ptikapavat. K suspenzi Ag,O ptikapavat
koncentrovany NaOH az do rozpusténi vSeho Ag>0O. Vznikly roztok piefiltrovat ptes fritu €.
1. Fritu promyt HNOj3 a pak destilovanou vodou.

Pracovni postup:

1. Do roztoku sacharidi ve zkumavce piikapnéte roztok NaOH a AgNOj; pii¢emz vznikne
hnéda srazenina Ag;0.

2. Do zkumavky piidejte koncentrovany NH4OH pficemz se hnéda srazenina Ag,O rozpusti.
DelSim stanim ve smési vznika velmi vybus$ny AgsN. V reakci s aldehydickou skupinou
sacharidt vznika amonna sul karboxylové kyseliny a redukované stiibro, které pozorujte na
stén¢ zkumavky v podobé¢ stiibrného zrcatka.

Zavér:
Jako vysledek uved'te, ktery vzorek obsahoval redukujici a ktery neredukujici sacharid.

c. Selivanova reakce
Podstatou reakce je dehydratace sacharidi koncentrovanymi kyselinami na 5-hydromethylfural,
ktery nasledné reaguje s resorcinolem za zmény barvy.

CHOH (., CH,OH
0 CH:OH o CHO

M [H] 050,

3H,0 \ /

HO
OH

OH IH,0

OH

OH CH,0H
Obrazek 5: Selivanova reakce

Ketdzy davaji tie§iovs Eervené zbarveni, aldozy reaguji pomalejiZ. Pii delsi dobé zah¥ivanf
mohou dat reakci i aldozy, protoZe v roztoku probiha izomerizace alddzy na ketdzu.

Pomiicky:
zkumavka, 1zicka, 2 pipetky, kadinka, stojan, zihaci kruh, sitka
Vzorky:
vzorky sacharidii
Chemikalie:
H0, 05 % roztok resorcinolu v 10 % HCI, HCI
Pracovni postup:
1. Do roztoku sacharidi ve zkumavce ptikapnéte kapku HCI.
2. Pridejte kapku roztoku resorcinolu a pozorujte zménu barvy do Cervena.

? Reaguji cca. 20x pomaleji.



Zavér:
Jako vysledek uvedte pouze popis zmény barvy.

B. STANOVENI SKROBU GRAVIMETRICKY
Pomiicky:
Erlenmayerova baiikka 250 ml (1x), néalevka, frita (vétsi pory), odmérny valec 100 ml,
kadinka 250 a 600 ml, vazenka, pH papirky, mixer, vafi¢
Vzorky:
Kufeci parky ,,Striptyzky“, pastika ,,M4ajka“
Chemikalie:
8 % KOH v ethanolu, ethanol (96% a 50%)
Pracovni postup:

1. Do vodni lazn€ (600 ml kadinka na magnetické michacce) upevnéte 100 ml Erlenmayerovu
banku.

2. Zvazte nejprve celou nozicku parku (stazeného ze stiivka) / baleni pastiky.

3. Do Erlenmayerovy banky pak odvazte 2,5 — 3 g zhomogenizovaného vzorku masného

vyrobku. Pastiku pouze jemné¢ rozetiete, parek stahnéte ze stiivka a rozemlete.

K masnému vzorku pfilejte 80 ml 8% alkoholického roztoku KOH.

Vodni lazen pfived’te k varu a obsah Erlenmayerovy baniky nechte za ob¢asného michani
zahtivat na vodni 1azni 45 min.

6. Kplné rozpusténému vzorku piidejte 25 ml 50% horkého ethanolu. Dojde k vysréZeni
Skrobovych zrn, které nechte usadit na dno.

7. Opatrn¢ odlijte horni vrstvu roztoku. Usazeny Skrob 3x dekantujte 30 ml horkého 5%
ehtanolu. Uginnost dekantace sledujte pomoci pH papirku, kdy by hodnota pH méla
poklesnout aZz k neutralni reakci.

8. Obsah Erlenmayerovy banky kvantitativné pfeved’te na predem vysusenou a zvazenou fritu
a vakuové prefiltrujte. Erlenmayerovu baiiku dikladné vyplachnéte horkym 50% ethanolem.

9. SraZeninu na frit€ promyjte 20 ml chladného 96% ethanolu a po dobu 10 minut nechte pfes
fritu se vzorkem prochazet vzduch. Fritu se vzorkem vlozte do susarny o teploté cca 100 °C
a suste do konstantni hmotnosti.

Vyhodnoceni a zavér:
Obsah Skrobu ve zkoumanem vzorku v hm %:
y hmotnost Skrobu na frité¢ v gramech
w(Skrob) =

navazka masného vzorku v gramech

S

100

Jako vysledek uvedte obsah Skrobu v analyzovanych vyrobcich (pfepoététe na hmotnost
celé nozicky parku / baleni pastiky) vyjadieny aritmetickym primérem ze tfi soubéznych
stanoveni. Vzajemné srovnejte oba testované vyrobky a pokuste se o srovnani s hodnotami
deklarovanymi vyrobcem.

C.DUKAZ PRITOMNOSTI SKROBU A SOLANINU V HLIZACH BRAMBOR
Principem Lugolovy reakce je vznik komplexu $krob I*.

lo(1) + I'(ag) <---> 1*(aq)
1%(ag) <---> $krob I komplex

I,(1) + I'(aq) <---> $krob I* komplex

Pomiicky:

Petriho miska, 4 kapilary, niz, pinzeta, filtra¢ni papir, podlozni skli¢cko, mikroskop
Vzorky:

Bramborova hliza naklicend a nenakli¢ena



Chemikalie:
konc. kyselina sirova, konc. kyselina octovéa, 1% vodny roztok formaldehydu, 0,5% roztok
peroxidu vodiku, Lugolav roztok (5 g jodu a 10 g KI v 85 ml destilované vody)
Pracovni postup:
1. Z bramborové hlizy (1x naklicené, 1x nenakli¢ené) ukrojte tenky platek a polozte jej na
Petriho misku / podlozni skli¢ko. Postupné kapejte na platek do fady 1-3 kapky konc. kyseliny
sirove, konc. kyseliny octové, 1% roztoku formaldehydu, 0,5% peroxid vodiku a Lugolav
roztok.
2. Ptitomnost solaninu se projevi nacervenalym zbarvenim, pfitomnost Skrobu se projevi temné
modrym zbarvenim.
Zavér
Jako vysledek uved’te porovnani nakli¢ené a nenaklicené hlizy. Pokus monitorujte fotografiemi
(postaci z mobilniho telefonu).

D. DELENI SKROBU NA AMYLOSU A AMYLOPEKTIN
Pomiicky:
Plastova miska, kadinka 800 ml, odmérné valce 500 a 250 ml, nalevka, gaza, mixeér, vahy,
teplomér, sklenéna ty¢inka, indikatorovy papirek, kapatko
Vzorky:
Bramborové hlizy (200 g)
Chemikalie:
Fyziologicky 5% roztok NaCl, 35% HCI, 0,01M a 0,2M NaOH, Lugoluv roztok
Pracovni postup:

1. 200g omytych rozkrajenych bramborovych hliz v mixeru zhomogenizujte na kasi a preved'te
do 800 ml ké&dinky naplnéné 500 ml fyziologického roztoku.

2. Suspenzi béhem 5 minut 3x promichejte, dale filtrujte pies n€kolikrat pieloZzenou gazu do
odmérného valce a nechte usadit.

3. Kapalinu opatrné odlijte a usazeny Skrob dekantujte 3x 150 ml fyziologického roztoku, poté
150 ml 0,01M NaOH a nakonec 3x 150 ml destilované vody.

4. Skrob nechejte vysusit na vzduchu do dal§iho cvideni, zvazte a proved'te dikaz pomoci
Lugolova roztoku.

5. Izolovany Skrob pteved’te do Erlenmayerovy banky, pfidejte 1,5 ml 35% HCI a postupnym
dokapanim 35% HCI pomoci kapéatka upravte pH na hodnotu 6-7. Kontrolu pH proved'te
indikatorovym papirkem.

6. Vzorek nechte stat do dalsiho cviceni, kdy se na dn¢ kadinky objevi bily gel (amylopektin).
Amylopektin dekantujte a pomalu odfiltrujte na Biichnerové nalevce. Vzorek amylopektinu
suste za laboratorni teploty do konstantni hmotnosti.

Zavér
Jako vysledek uved'te procentualni vytézek ziskaného skrobu z 200g bramborovych hliz,
uved’te procentualni obsah amylosy a amylopektinu ve vzorku a jejich vzajemné zastoupeni.

E. ENZYMATICKA HYDROLYZA SKROBU
Pomiicky:
Kédinka 250 ml, vafi¢, zkumavky, kapatko, odmérny valec
Vzorky:
Lidské sliny
Chemikalie:
Bramborovy Skrob, Lugoltv roztok
Pracovni postup:
1. Do 2 zkumavek nalijeme pomoci odmérného valce 5 ml Skrobového mazu a 4 ml lidskych
slin nafedénych destilovanou vodou 1:1.
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2. Prvni zkumavku nechejte jako referen¢ni, kdy pti ptikapnuti Lugolova roztoku dojde
k modrému zabarveni.

3. Druhou zkumavku vloZte do vodni 14zné (kddinka 250 ml) a pozvolna zahtivejte.

4. V pravidelnych ¢asovych intervalech odebirejte na kapkovaci desti¢ku vzorek z referenéni i
zahiivané zkumavky a po piidani kapky Lugolova roztoku sledujte zabarveni vzorku.
Zabarveni referen¢niho vzorku bude modré na dukaz pfitomnosti Skrobu, u zabarveni
zahtivané vzorku by mélo dochazet kbarevnym zménam v zavislosti na rychlosti
enzymatické degradace Skrobu lidskymi slinami.

Zavér:
Jako vysledek uved’te barevnou zménu reakce.

11



Uloha ¢. 2: DREVO A POLYSACHARID CELULOSA

Chemickou stavbu dieva tvoii 40-50 % celuldza, 20-30 % hemicelul6za, 20-30 % lignin, 1-
15 % dalSich organickych latek (terpeny, tuky, vosky, tfisloviny, pektiny, steroly, pryskyfice), 0,1-
0,5 % anorganickych latek a voda. Celul6za a hemiceluldza patii mezi polysacharidy a byvaji
souhrnn¢ oznacovany jako holoceluldza. Lignin je vysokomolekularni latka.

Celul6za je nejrozsifenéjsim BIOPOLYMEREM na zemském povrchu. Tvofi zakladni
stavebni slozku rostlin. Celuléza je tvofena molekulami [-D-glukdzy spojenymi pomoci 3-1,4
glykosidové vazby.

OH
Vazbf B1.4 '\ 0/
CH,OH OH N

/,-. —0; l:’ < /

8]

CH,OH
OH

Obréazek 6: R-D-Glukoza, R-1,4 glykosidova vazba

Diky vlaknité nadmolekularni struktufe ma celuléza velkou pevnost. Celuloza je
hygroskopicka. Jeji rozpustnost je velmi omezena a Casto pii ni dochazi k §tépeni hlavniho fetézce.
Hlavni fetézec celulozy lze $tépit chemicky (kyseld katalyza) i enzymaticky enzym (celuldza).
Rozpustnost zavisi na molekulové hmotnosti celulozy.

Celuloza se pro komeréni Gcely izoluje ze dfeva odstranénim ostatnich slozek (ligninu,
hemicelul6zy, oleju). Celul6zove vldkno se pouziva v papirenském a textilnim pramyslu. Celul6za
je hlavni slozkou buniéiny, z niz se vyrabi papir, a rostlinnych vlédken z baviny, Inu a konopi; jejim
derivatem jsou vldkna z acetatu celulozy nebo vlakna visk6zova, surovina k vyrobé celofanu.
Nitraci celulézy vznika nitrocelul6za, znama také jako stielna bavina.

Krat$i molekuly celuldzy, Casto substituované a vétvené, se nazyvaji hemicelulozy.
Hemiceluloza tvoti rovné, linearni fetézce obsahujici pentézy i hexdzy. Doprovazi celuldzu
Vv jednotlivych vrstvach bunééné stény rostlin. Tvofi tmelici vrstvu mezi celuldoznimi fetézcovymi
makromolekulami, vaze se na ni lignin. Ze dfeva je lze extrahovat pomoci zfedénych bazi a snadno
hydrolyzovat zfedénymi kyselinami za tepla.

Lignin je vysokomolekularni polyfenolicka amorfni latka. Zakladni stavebni jednotkou jsou
derivaty fenylpropanu, které jsou vazany do trojrozmérnych struktur etherovym vazbami nebo
vazbami mezi dvéma uhliky. Je kovalentné vazan na polysacharidy. Lignin zabezpecuje dfevnaténi
bunécnych stén. Pti vyuziti dieva jako paliva mnozstvi ligninu urcuje jeho vyhievnost.

Tab.: Slozeni baviny, listnatého a jehlicnanového dieva®

Komponenta | Bavina [%] | Jehli¢naté di‘evo [%] | Listnaté di‘evo [%]
Celulosa 90-94 50-58 52-54
Pentosa 1,5-2,0 11,0 25,0

Lignin 2,0-3,0 26,0-28,0 17,0
Pektinove latky 2,0 1,0 1,5-2,0
Bilkoviny 1,5-2,0 0,5-0,8 0,5-0,8

Tuky a vosky 0,5-1,0 1,0-2,0 1,0-2,0

Popel 1,0 0,25-0,5 0,25

¥ Pentosany jsou hlavné hemicelul6zy.
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A. STANOVENI ROZPUSTNOSTI CELULOS V HYDROXIDU SODNEM
Pomiicky:
Erlenmayerova banka 250 ml (2x), filtra¢ni papir, Biichnerova nalevka, odsavacka, Petriho
miska (2x), odmérny valec 100 ml, nalevka (3x), 1zicka, susarna, kadinka, vafi¢, teplomér
s rozsahem do 100 °C, pH papirky, nizky
Chemikalie:
1% roztok NaOH, 10% CH3COOH, celulosa (bavinény plast, sisalovy, jutovy ¢i konopny
provaz...)
Pracovni postup:
1. Do Erlenmayerovy banky navazte na analytickych vahach 2 g celulosy, pfidejte 100 ml na
60 °C zahtatého 1% roztoku NaOH a promichejte.
2. Na banku nasad’te nalevku a zahtivejte na vrouci vodni lazni v digestofi cca 1 h. Pravidelné
obsah barky v desetiminutovych intervalech promichévejte.
3. Obsah banky zfiltrujte pies pfedem zvazeny filtracni papir na Blchnerové nélevce.
4. Banku promyjte 60 ml horké vody a vylijte na filtr.
5. Filtraéni kola¢ promyjte 50 ml 10% CH3;COOH a horkou vodou az do neutréalni reakce
filtratu. pH filtratu ovéite pomoci pH papirku.
6. Filtra¢ni kola¢ vyjméte z Blichnerovy nalevky, vlozte do pfedem zvazené Petriho misky
s vickem a suste nejméné 90 min. do konstantni hmotnosti v susarn¢ vyhtaté na 100 °C.
Vyhodnoceni a zavér:
Obsah nerozpustné celulosy ve vzorku stanovte ze vzorce.

obsahnerozpustnécelulusy(%) = hmotnostnerozpustéozhovzorkucelulosy(g) 100

navazkavzorkucelulosy(g)

Obsah nerozpustné celulosy pfepocteny na absolutné suchou celulosu vypoctéte ze vzorce:
obsah suché nerozpustné celulosy= obsah nerozpustné celulosy f

f 100
100 — vlhkostcelulosy (%)

Obsah rozpustné celulosy vtazeny na absolutné suchou celulosu lze pak stanovit pfepoctem:
CROZP (S) = 100 - CNEROZP (S)

Jako vysledek uved'te obsah rozpustné a nerozpustné celulosy. Vzajemné porovnejte nékolik vzorki
(filtracni papir, vatu, tampony, patronu, plast’ apod.)

B. STANOVENI VLHKOSTI DREVA
Pomiicky:
susarna, analytické vahy, eksikatoreksikator, kadinky, Petriho misky (2x), 1zicka
Zkusebni vzorek:
dievéné piliny
Postup prace:
1. Na analytickych vah&ch zvaZzte suchou ké&dinku. NavaZte do ni cca 1 g pilin.
2. Kadinku ptikryjte Petriho miskou a dejte vysusit do susarny pii 105 °C po dobu 2 hodiny.
3. Kadinku i s vickem nechejte v eksikatorexsikatoru vychladnout a kadinku s obsahem zvazte
opét na analytickych vahach.
4. Tento postup dale opakujte v 1h intervalu, dokud se nebude hmotnost vzorku pohybovat
v rozmezi 0,2 mg.
Vyhodnoceni a zavér:
Vlhkost ve vzorku dieva stanovte ze vzorce:

13



v=2="C100 ()
B_A

kde je v ... vlhkost difeva v %,
A ... hmotnost prazdné kadinky v g
B ... hmotnost kadinky se vzorkem pied vysusenim v g
C ... hmotnost kadinky se vzorkem po vysuseni v g

C.STANOVENI VLHKOSTI CELULOSY
Pomiicky:
suSarna, analytické vahy, exsikator, vazenka (2x), 1zicka
Chemikalie:
celulosa (bavlna seprana, sisalovy, jutovy ¢i konopny provaz ...)
Pracovni postup:
1. Naanalytickych vahach zvazte prazdnou vazenku a vazenku s asi 1g celulosy.
2. Vazenku s celulosou vlozte do vyssi kadinky a kadinku umistéte do susarny vyhfaté na
teplotu 103 °C po dobu nejméné 2 hodiny.
3. Vazenku vyjméte ze susarny a vlozte do eksikatorexsikatoru, kde ji ponechte vychladnout na
laboratorni teplotu.
4. Vazenku se vzorkem zvaZzte na analytickych vahach a opét umistéte do kadinky v susarné.
5. Cely postup od bodu 2 opakujte do doby, nez bude mit vysuSeny vzorek konstantni
hmotnost v rozmezi 0,2 mg.
Vyhodnoceni a zavér:
Vlhkost celulosy se vypocte podle vzorce:
V= ﬁlOO (%)
B-A
kde je v ... vlhkost celulosy v %
A ... hmotnost prazdné navazovacky v g,
B ... hmotnost navazovacky se vzorkem celulosy pfed vysusenim v g
C ... hmotnost navazovacky se vzorkem celulosy po vysuseni v ¢

Obsah vlhkosti celulosy vyjadiime aritmetickym primérem ze dvou soub&znych stanoveni.

D. STANOVENI o CELULOSY (metodou dle Tappiho)
Pomiicky:
kadinka 250 ml (2x), odmérny valec 10 ml, 50 ml (2x), 100 ml, 1zicka, hodinové sklicko,
odsavacka, filtracni kelimek S1 (2x), kadinka 400 ml, nalevka stfedni (2x), suSarna,
exsikator
Chemikalie:
10% CH3COOH, 17,5 % roztok NaOH, filtra¢ni papir, celuldza (bavina seprand, sisalovy,
jutovy ¢i konopny provaz ...)
Pracovni postup:
1. Do 250 ml kadinky navazte na analytickych vahach cca 3 g celulosy.
2. K celulose piilejte 35 ml 17,5 % NaOH o teploté 20 + 0,2 °C a nechte 3 minuty stat
3. Poté za pomoci sklenéné tyCinky 3 minuty michejte a rozvlakiujte.
4. Po 3 minutach pfilejte dalSich 10 ml 17,5 % NaOH a rozvlaknujte 2,5 minuty.
5. Opét pridejte 10 ml 17,5 % NaOH a rozvlakiujte 3 minuty.
6. Dale prilejte 10 ml 17,5 % NaOH a rozvlakiiujeme jiz jen 1 minutu.
7. Kadinku pfikryjte hodinovym sklickem a nechte stat 25 minut.
8. Pridejte 25 ml vody o teploté 20 °C a dobie promichame 1Zi¢kou (cca 1 minutu)
9. Rozvlaknénou celulosu filtrujte pfes pfedem zvazenou a vysusenou fritu.
10. Filtra¢ni zbytek promyjte 300 ml vody o teplot& 20 + 0,2 °C za stalého odsavani.
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11. Poté odsavani pteruste a na filtra¢ni zbytek nalijte 40 ml 10 % CH3COOH o teploté 20 + 0,2
°C a nechte 5 minut reagovat.
12. Kyselinu odsajte a zbytek na frité opé&t promyjte 300 ml vody o teploté 20 °C.
13. Kelimek se zbytkem suste v susarné pii teploté 103 + 2 °C do konstantni hmotnosti.
14. Po vychladnuti v exsikatoru zvaZte.
Vyhodnoceni a zavér:
Obsah a celulosy (aCrappi) [%0]:

m
8Crppp = —— 100
n1
kde je mj... hmotnost a celulosy po vysuSeni v g,
ni... navazka celulosy na stanoveni v g.

E. STANOVENI a CELULOSY (metodou dle Klauditze)
CeH1005 + 4 KyCr,07 + 16 H,SO, — 6 CO, + 6 Ky,SO4 + 4 Crz(SO4)3 + 21 H,0
Pomiicky:
Erlenmayerova baitka 100 ml (4x), odmérny valec 5 ml, 10 ml (2x), 50 ml, 100 ml, 1zicka,
odmérna barika 100 ml (4x), pipeta 5 ml, 20 ml, odsavacka, frita S1 (2x), k&dinka 600 ml,
vafic, titracni banka 250 ml (2x), nélevka stiedni (2x).
Chemikalie:
96 %-ni H,SOy, p.a., 17,5 % roztok NaOH, 0,2 M Na,S,03, 1 M K,Cr,07 (toxicka latka)
Pracovni postup:

1. Do 75 ml Erlenmayerovy bariky navaZzte na analytickych vahach 3,0 g celulosy.

2. Pridejte 40 ml 17,5 % NaOH o teplot& 20 + 0,2 °C

3. Intensivné tiepejte (v ruce) az se obsah banky rozvlakni a zhomogenizuje (cca 10 minut).

4. Nechte stat 15 minut pii teploté 20 °C, poté fadné ru¢né protfepeme (cca 1 minutu) a nechte
stat dalsich 15 minut pii teploté 20 °C. Diikladn& promichejte 1zickou (1 minutu) a filtrujeme
ptes filtra¢ni kelimek za odsavani.

Filtra¢ni kola¢ promyjte 50 ml vody o teploté 20 °C.

6. Filtraéni roztok spromyvaci vodou nalijte do odmérné banky (100 ml a dopliite

destilovanou vodou.

7. Odpipetujte 1 ml filtratu do 50 ml Erlenmayerovy barky, ptidejte 2 ml 1 M K,Cr,07 a 2 ml

koncentrované H,SO,.

8. Povaite 1 minutu (varny kaminek).

9. Erlenmayerovu baniku ochlad’te pod tekouci vodou.

10. Obsah banky prilijte do 25 ml odmémné banky, doplite destilovanou vodou po rysku,

promichejte.

11. Do titra¢ni banky napipetujte 25 ml roztoku, pfidejte 100 ml vody a 10 ml 5% KI. Ve tmé

nechte stat 5 min.

12. Titrujte 0,1 M roztokem Na;S;03 do zlutého zabarveni roztoku, poté pfidejte 5 ml

Skrobového mazu a dotitrujte do modrého (az ¢erného) zabarveni.
Vyhodnoceni:
Obsah a—celulosy (ACkjauditz) V % se vypocte ze vztahu:
ACKIauditz = 100 - RS
RS je zjisténé procento rozpusténé celulosy.
RS = V, 0,000675 N
n2
kde je V;... spotieba 0,1 M Na,S,03 pfi titraci v ml,
n,... navazka celulosy na stanoveni v g,
z... ziedéni (100)
M... molarita roztoku Na;S,0s3,
0,000675... ptepocitavaci faktor na celulosu
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Zavér:
Obsah o—celulosy vyjadiete jako aritmeticky pramér ze tii titraci.

F. STANOVENI PODILU HOLOCELULOSY VE DREVE (metoda podle Wise)
Pomiicky:
Erlenmayerova banka 250 ml (2x), nalevka, hiidelové michadlo (2x), vazenka (2x), vodni
lazen, odmérny vélec 25, 50, 250 ml, suSarna, analytické vahy, exsikator, filtracni papir,
vafi¢, Biichnerova nalevka (1x), Petriho miska (2x), kadinka 400 ml, 1zi¢ka, odsavacka
Chemikalie:
dievéné piliny, ledova kyselina octova, NaClO4
Pracovni postup:
1. Do Erlenmayerovy barky navazte na analytickych vahach asi 1,5 g dievénych pilin.
2. K pilinam pfilejte magnetické michadlo, 160 ml vrouci vody, 2,5 ml ledové kyseliny octové
a 2,59 NaClOy.
3. Baiku vlozZte do vrouci vodni lazné a za stalého michani zahtivejte 40 minut.
4. Po 40 min. znovu ptidejte 2,5 ml ledové kyseliny octové a 2,5 g NaClO4 a zahtivejte dalSich
40 min.
5. Po dalSich 40 min. jesté¢ jednou piidejte 2,5 ml ledové kyseliny octové a 2,5 g NaClO4 a
zahtivejte dalSich 40 min.
Po ukonceni delignifikace obsah batiky ochlad’te proudem tekouci studené vody.
7. Smegs filtrujte pies pfedem zvazeny (analytické vahy) filtracni papir na Biichnerové nalevce.
Filtra¢ni kola¢ promyjte 2x 50 ml studené vody a pak 20 ml acetonu
8. Filtra¢ni kola¢ izolované holocelulosy suste na Petriho misce v susarné vyhfaté na 105 °C
do konstantni hmotnosti.
Vyhodnoceni a zavér:
Obsah holocelulosy ve dieve:

o

H = VF 100 (%)

Ho=H f (%)
100
100-v

kde je H ... obsah holocelulosy ve dieveé v %
Hs ... obsah holocelulosy ve difevé v % piepocteny na suSinu dfeva
V ... hmotnost vldknitého materialu (holocelulosy) na filtraénim kelimku v g
n ... navazka vzorku dfeva v ¢
f ... pfepocitavaci faktor na susinu
v ... vlhkost dfeva v %

Jako vysledek uved’te obsah holocelulosy ve dfeve a v susing dieva.

G.STANOVENI LIGNINU VE DREVE (metoda podle Komarova)

Pomiicky:
vazenka, nalevka, 1zi¢ka, odmérny valec 25 ml, 250 ml, kadinka 100 ml, suSarna, analytické
vahy, exsikator, frita (2x), varna banika 500 ml(2x), topné hnizdo 500(2x), zpétny chladi¢
(2x), vafi¢, ty¢inka, hodinové sklo

Chemikalie:
72 % H,S0y, dievéné piliny vysusené pii 105 °C
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Pracovni postup:
1. Naanalytickych vahach navazte do kadinky 1 g suchych dievénych pilin.
2. Pridejte 15 ml 72% HS0O,, ptikryjte hodinovym sklem a na 2 hodiny umistéte na 25 °C
vytemperovanou vodni lazen. Vzorek pravidelné promychavejte.
3. Poté smés opatrné prelijte do 500 ml varné banky se 150 ml vody a vaite pod zpétnym
chladi¢em 1 hodinu.
4. Lignin ve formé& tmavohnédého prasku nechte usadit na dn¢€ banky a filtrujte pfes predem
zvézenou fritu. Filtra¢ni kola¢ promyjte 50 ml horké vody.
5. Fritu s izolovanym ligninem suste v susarné pii teploté 105 °C do konstantni hmotnosti
Vypocdet:
Obsah ligninu ve dieve lze stanovit dle vzorce:

L = VFL 100 (%)

kde je L ... obsah ligninu ve dieveé v %,
V| ... hmotnost ligninu na filtraénim kelimku v g,
n ... navazka vzorku dfevénych pilin v g.
Zavér:
Uvedte vypocteny obsah ligninu ve vzorku. Na zéklad¢ tabulky v casti teorie odhadnéte, zda
piliny poch&zely z listnatého ¢i jehli¢natého stromu.

H.SIMULACE VYROBY PERGAMENOVEHO PAPIRU
Pomiicky:
kadinky 600 ml (2x), pinzeta, filtra¢ni papir
Chemikalie:
96% H,SO4, NH3
Pracovni postup:
1. Ve sklenéné vané (velké kadince) opatrné smichejte 30 ml 60% H,SO,4 s 15 ml ledové
destilované vody. Ptipraveny roztok chlad’te v ledové lazni na cca 5 °C.
2. Z filtra¢niho papiru vystiihnéte dva stejné velké dily.
3. Prvni dil ponofite pomoci pinzety do chladného roztoku H,SO, a ihned po vyjmuti jej vloZte
do kadinky s destilovanou vodou a 10 kapkami NH3. Papir nechte alesponi 5 min propirat a
poté nechte ususit na hladkém povrchu.
Zavér:
Srovnejte vlastnosti papiru ponofeného a neponoieného do H,SO,4 (mechanickou pevnost,
pruznost, smacivost).

I. PRIPRAVA NITRATU CELULOSY
Pomiicky:
Erlenmayerova baiika 250 ml, ty¢inka
Chemikalie:
HNOj3, H,SO4, ethanol, kafr, aceton
Pracovni postup:
1. V Erlenmayerové bance v digestoii opatrné pripravte nitraéni smes smichanim 12 ml HNO3
s 20 ml H,S0;,.
2. Nitra¢ni smés ochlad’te v ledové vodni lazni na teplotu 20 °C.
3. Asi lg vaty (celulosy) vhod’te do nitracni smési, baniku uzaviete plastovou zatkou a asi 5
minut promichavejte.
4. Vatu opatrné vyjméte z nitraéni smési do kadinky s vodou, kde ji potfadné properte (vodu
alespon 2x vymeéiite).
5. Vypranou nitrovanou vatu vysuste mezi filtratnimi papiry a dosuste v mirné¢ zapnuté susarné
(ptipadné ponechte vyschnout do dal$iho cviceni).
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6. Nitrovanou celulosu rozdélte na 4 ¢asti, z nichZ jedna bude mit hmotnost cca 0,5 g.

7. Porovnejte rozpustnost nitroceluldzy a celulosy v acetonu.

8. Porovnejte rozpustnost nitroceluldzy a celulosy v ethanolu.

9. Treti kousek vaty jen opatrn€ poloZzte na zihaci sitku (odvazni na rozevienou dlai) a zapalte.

10. Ve zkumavce rozpust'te 0,1 g kafru v 8 ml acetonu. Do pfipraveného roztoku vhod'te 0,5 g
nitrocelul6zy ovlh¢eného ethanolem. Zkumavku uzaviete a diikladné promichejte.

11. Viskdzni roztok nalijte na Petriho misku, ulozte do digestofe a nechte do dal§iho cviceni
vyschnout. Na Petriho misce vznikne prasvitny film z celuloidu.

Zavér:

Porovnejte rozpustnost celulosy a nitrocelulozy, zapiSte proces nitrace celulosy chemickou
rovnici (v€etné pfipravy nitraéni smési).
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BILKOVINY A AMINOKYSELINY

Bilkoviny, odborné proteiny, jsou zakladem v3ech znamych organismi. Plni v ném funkce
stavebni (kolagen, keratin, elastin), transportni (hemoglobin), katalytické (enzymy, hormony),
ochranné a obranné (imunoglobin, fibrin, fibrinogen), pohybové (aktin, myosin). Zakladni stavebni
castici bilkovin jsou aminokyseliny. Nékteré aminokyseliny je schopné télo vyrabét samo, jiné musi
pfijimat v potravé (tzv. esencidlni aminokyseliny). V bilkovindch jsou aminokyseliny vzajemné
vazany aminoskupinami —NH; a karboxylovymi skupinami -COOH amidovou vazbou -NH-CO-,
ktera se nazyva peptidova vazba.

RozliSujeme primarni, sekundarni, terciarni a u nékterych slozitéjSich proteinti jesté
kvartérni strukturu bilkovinovych fetézci.

Primarni struktura - Potadi aminokyselin v fetézci proteinu oznacujeme jako primarni strukturu.
Primarni struktura udava chemické vlastnosti bilkoviny.

Sekundarni struktura - Sekundarni struktura je geometrické uspofadani polypeptidového fetézce
mezi n€kolika po sob¢ jdoucimi aminokyselinami. Primarni struktury jsou uspofadany do tzv. alfa
Sroubovice (alfa-helix), skladaného listu (beta sheet), neusporadanych struktura (random coil).
Terciarni struktura - Timto pojmem se oznauje trojrozmérné uspotfadani celého peptidového
fetézce. Je tvorena stiidanim sekundarnich struktur. Podle tvaru a vlastnosti rozliSujeme strukturu
ve vod¢ rozpustnou globuldrni s tvarem klubka a fibrilarni (myosin) vlaknitou ve vodé
nerozpustnou. Cel struktura je stabilizovana kovalentnimi vazbami.

Kvartérni struktura - Kvartérni struktura fesi prostorové uspotfadani bilkovin. Takovéto

usporadani vykazuji jen slozitéj$i komplexy bilkovin.
< E

3

-
-

JJ A,

Primdrni= Selkundarni= Kvartérni=
Fetézec aminokyselin  Fetézec aminokyselin cela funkéni bilkkovina
Vv prostoru

(nap¥. Sroubovice)

Obrazek 7: Struktura bilkovin (cit. http://slideplayer.cz/slide/11211150/)

Uloha ¢. 3: DUKAZ BILKOVIN / AMINOKYSELIN BIURETOVOU A
XANTOPROTEINOVOU REAKCI

Biuretova reakce

Biuretova reakce je reakce, pii niz se dokazuje bilkovina pomoci smési roztokti hydroxidu
sodného NaOH a siran médnatého CuSO,4. Bilkovina se pifi dikazu zbarvi modrofialovée.
Biuretovou reakci dokdzeme peptidové vazby, kterymi se navzdjem vazi aminokyseliny. Ty tvofi v
alkalickém prostiedi se solemi médi charakteristicky barevny komplex - biuret.

Xanthoproteinova reakce

Bilkovina poskytujici pozitivni odezvu na xantoproteinovou reakci musi mit aromaticke
jadro, jako maji napf. tyrosin nebo tryptofan. Xanthoproteinova reakce je nitraci, zde je uveden
nitrace tyrosinu.
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+ HNO; O:N

OH . OH

NH, -H0 NH,
HO HO

Pomiicky:
filtracni papir, sklenénd tyCinka, kadinka, zkumavky, vata, nalevka, kahan, klesté
Chemikalie:
voda, 0,2M NaOH, 0,05M CuSQO, . 5H,0, HNO;
Vzorek:
vajecny bilek
Pracovni postup:
1. Vajecny bilek zied'te 1:2 vodou, diikladné promichejte a filtrujte pfes smotek vaty v nalevce.
2. Filtrat rozdélte do dvou zkumavek. SloZeni obsahu zkumavek je uvedeno dale.
3. Prvni zkumavka: 1 ml bilkového filtratu, 1 ml 0,1M NaOH a 1 ml 0,05M CuSO, . 5H,0,
objevi se typické modrofialove zbarveni pro biuretovu reakci.
4. Druha zkumavka: 2 ml bilkového filtratu, 1 ml HNO3 a opatrné zahtivejte na vodni lazni do
vzniku srazeniny. K srazenin¢ opatrné piidejte zrnko NaOH, kdy nejprve dochazi
Kk neutraliza¢ni reakci mezi HNO3 a NaOH, pii nadbytku NaOH pozorujte vznik oranzového
Xantoproteinu.
Zavér:
Do protokolu uvedte pozorovani.

Uloha ¢. 4: KYSELA HYDROLYZA BILKOVIN (denaturace kolagenu na klih)

Kolagen je slozita bilkovina, tvofici cca. 25 — 30 % hmotnosti kosti a cca. 36 % hmotnosti
kazi. Kosti a kiize jsou tedy hlavnimi surovinami pro vyrobu kliht a Zelatin, coZ jsou v obou

vvvvv

vvvvvv

V obou ptipadech je prvnim krokem vyroby vyluhovani mirn¢ denaturovaného kolagenu
Z kosti ¢i kiizi v mirn¢€ alkalickém prostiedi (pH cca. 10) na tzv. glutinovy roztok.
Protoze je tento krok technologie ¢asové naro¢ny, vyjdeme z pramysloveé vyrobeného kolagenu.
Pomiicky:
Varna banka 250 ml, zpétny chladi¢, michadlo, pipeta, odmérny valec 100 ml, topné hnizdo
olejkove s regulaci teploty lazng, Petriho misky,
Vzorky:
Primyslové vyrobeny kolagen
Chemikalie:
Koncentrovand H,SO4, 2 M roztok NaOH, 2 M H,SO4, univerzalni indikatorovy papirek.
Pracovni postup:
1. Pfipravime suspenzi 5 g primyslového kolagenu v 150 ml vody ve varné barce.
2. K suspenzi ptidame 5 kapek koncentrované H;SO,.
3. Za stalého michani zahfivdme 30 minut ve varné barice.
4. Obsah v bance nechame vychladnout na laboratorni teplotu a zneutralizujeme 2 M roztok
NaOH, indikace univerzalnim indikatorovym papirkem.
10 ml vychladnutého roztoku nalijeme do Petriho misky.
Vznikne tzv. klihova galerta, podobna rosolu.
7. Pokud rosol nevznikne, vlozime roztok do rota¢ni vakuové odparky a postupné snizujeme
objem.
Po zmenSeni objemu o cca. tfetinu znovu zkusime vytvofit tzv. klihovou galertu.
Postup opakujeme s tim rozdilem, Ze misto H,SO4 piidame 10 ml 2 M roztok NaOH a po
reakci neutralizujeme 2 M H,SO;,.

o o

© @
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Uloha ¢. 5: STANOVENI SLOZENI A VLASTNOSTI AMINOKYSELIN /
BILKOVIN

A. STANOVENI VOLNYCH AMINOKYSELIN
Pomiicky:
spektrofotometr, délené pipety 1 ml, 5 ml, vati¢, kadinka 500 ml, zkumavka se zatkou (10x),
nalevka mala (10x), odmérné baiika
Chemikalie:
96 % ethanol, fosfatovy tlumivy roztok (pH = 7, 2), roztok ninhydrinu, roztok komplexonu
11
Roztok ninhydrinu (Cerstve ptipraveny): do 50 ml odmérné banky navazte 0, 2 g ninhydrinu,
rozpustte v 30 ml ethanolu, pfikapnéte 0, 4 ml kyseliny octové a doplite po rysku
ethanolem.
Roztok alaninu: Na analytickych vahach navazte 1, 5 g alaninu (zaznamenejte piesnou
navazku). Navéazku kvantitativné prevedte do 250 ml odmérné banky, rozpustte
Vv destilované vod¢, doplite po rysku a promichejte.
Vzorek:
Juice Toma Relax pomeran¢ (deklarovany obsah bilkovin cca 0,6%)
Pracovni postup:
1. Kalibra¢ni krivka alaninu:
a. Postupné do 6 zkumavek se zatkou pipetujte 2 — 3 —4 — 5 -6 — 7 ml roztoku alaninu
a doplnte destilovanou vodou vzdy na objem 8 ml.
b. Do kazdé zkumavky ptidejte 3 ml fosfatového tlumivého roztoku, 1 ml
ninhydrinového ¢inidla.
c. Obsah zkumavek promichejte, do hrdla zkumavek vloZte malé nalevky a vSechny
zkumavky ponofte na 10 min. do vrouci vodni lazn¢.
d. Zkumavky poté opatrné vyjméte a ochlad’te ponotenim do kadinky s ledovou vodou.
e. Do kazdého vzorku ptidejte 0,1 ml roztoku komplexonu III, 5 ml ethanolu a dobie
promichejte.
f. Do 100 ml odmérnych banék z kazdé zkumavky postupné odeberte 1 ml temné
modrfe zabarveného vzorku a destilovanou vodou dopliite po rysku.
g. Zmgéite absorbanci na spektrofotometru pfi vinové délce 570 nm oproti slepému
pokusu.
2. Vzorek:
a. Do zkumavky odpipetujte 3 ml juice a 5 ml destilované vody, ptidejte 3 ml
fosfatového tlumivého roztoku, 1 ml ninhydrinového roztoku, promichejte.
b. Do hrdla zkumavky vlozte malou nalevku a celou zkumavku ponoite na 10 min. do
vrouci vodni 1azné. Obsah zkumavky ochlad’te v lazni s ledovou vodou.
c. Ke vzorku pfidejte 0, 1 ml roztoku komplexonu III a 5 ml ethanolu. Dobte
promichejte.
d. Do 100 ml odmérné banky odeberte 1 ml vzorku a destilovanou vodou dopliite po
rysku.
e. Zméite absorbanci na spektrofotometru pii vlnové délce 570 nm oproti slepému
pokusu.
3. Slepy pokus:
a. Pripravu slepého vzorku proved’te stejn¢ jako pfipravu vzorku redlného, pouze
V bod¢ 1 misto 3 ml juice a 5 ml destilované vody pipetujte do zkumavky pouze § ml
destilované vody.
Vyhodnoceni a zavér:
Obsah aminokyselin (mg.I™) ve vzorku vypottste podle vztahu:
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m, r

w, = 1000

Kde mj, ... mnozstvi alaninu odectené z kalibra¢ni kiivky v mg,
r ... stupen ziedéni,
V ... objem vzorku pipetovany na stanoveni v ml.

Jako vysledek uved'te graf zavislosti absorbance na koncentraci alaninu pii vlnové délce 570
nm (kalibra¢ni ktivku) s vyznacenym bodem odpovidajici naméfené hodnoté realného
vzorku. Uved'te, kolik mg aminokyselin je pfitomno v 1 1 juice, porovnejte s hodnotou na
obalu vyrobku.

B. STANOVENI AKTIVNI KYSELOSTI MLECNYCH VYROBKU
Pomucky:
pH-metr, kadinka 50 (4x) a 250 ml, tfeci miska s tlou¢kem, odmérny valec 50 ml,
Erlenmayerova batika 250 ml se zatkou, vafi€, teplomér do 100 °C, tiepacka
Pouzity vzorek:
mléko OLMA, smetana ke $lehani Kunin, acidofilni mléko, mékky tvaroh, syr Lucina ...
Pracovni postup:
Stanoveni proved'te 3x u dvou vybranych vzorka.
1. Kapalny analyzovany vzorek nalijte do 50 ml kadinky. Z pevneho vzorku odvazte 10 g,
ptidejte 30 ml destilované vody a zhomogenizujte.
2. Elektrodu pH-metru ponotte do analyzovaného vzorku.
3. Po ustaleni odectéte hodnotu pH na stupnici pfistroje.
Vyhodnoceni a zavér:
Jako vysledek uved’te aritmeticky primér hodnot aktivni kyselosti obou vzorkt. Na zakladée
srovnani zméfenych hodnot s hodnotami z tabulky urcete charakteristiku mlééného vyrobku.

Tab. Hodnoty pH vybranych mlécnych vyrobkii.

Hodnota pH Charakteristika vyrobku
6,5-6,7 MIéko sladké
6,3—6,4 MIléko nakyslé
54-6,2 MIéko kyselé
MIéko pravdépodobné fedéné vodou ¢i s piidavkem alkalii, nebo mléko

68-7.1 | |4 nemocnych dojnic, & mléko staré s proteolytickym rozkladem
4,6 Vysrazeni kaseinu z mléka (isoelektricky bod)
51 Smetana k vyrob¢ zakysaného masla
6,3 Smetana k vyrobé ¢aste¢né zakysaného masla
5,2 Mezni hodnota pii zakysani jogurti

C.STANOVENI KYSELOSTI KASEINU
Pomiicky:
Erlenmayerova banka 250 ml, odmérny valec 25 a 100 ml, nalevka stfedni (2x), magnetické
michadlo s vyhiivanim, teplomér s rozsahem do 100 °C.
Chemikalie:
0,15M NaOH, 1% roztok fenolftaleinu, 0,1M HCI (pfipraveny titracni roztok)
Pracovni postup:
1. Na analytickych vahach navazte 1 g kaseinu a vsypte jej do 250 ml Erlenmayerovy barky.
2. Pridejte 25 ml 0,15M roztoku NaOH. Mirné zahtivejte (40 °C) do uplného rozpusténi.
3. Po rozpusténi pridejte par kapek 1% fenolftaleinu a titrujte 0,15M HCI do odbarveni.
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Vyhodnoceni a zavér:
Kyselost kaseinu Ize vyjadfit jako pocet mililitrii odmérného roztoku 0,1M NaOH potiebny
na neutralizaci kyselych slozek v 1 g kaseinu. Stanoveni proved'te tiikrat a vysledek uved'te
jako aritmeticky primér ziskanych hodnot.
Poznamka: Kasein vyrobeny z mléka mé kyselost v rozmezi 8,8 — 13 ml 0,1 mol.I"* NaOH;
kasein v syru mé kyselost 1,6 — 2,8.
Jako vysledek uved’te vypocteny aritmeticky primér jednotlivych titraci.

D. STANOVENI OBSAHU TUKU V KASEINU
Pomiicky:
odmérny valec 10 a 100 ml, nalevka stfedni (2x), Erlenmayerova barnka 50 ml, kddinka 100
ml (2x), délicka 150 ml (2x), varna baiika 250 ml, teplomér s rozsahem do 100 °C, vafii¢
Chemikalie:
37 % HCI, 96 % ethanol, petrolether
Pracovni postup:

1. Do Erlenmayerovy banky navazte 3 g kaseinu a ptidejte 15 ml HCI a ptikryjte zatkou.

2. Na vodni lazni smés zahtivejte na 40 °C do rozpusténi kaseinu.

3. Po uplném rozpusténi roztok zchlad’te a pfilijte 10 ml horké vody.

4. Prelijte do délici banky.

5. Erlenmayerovu banku vyplachnéte 40 ml ethanolu a obsah pfilijte do d¢€lici baiiky a poté
jesté jednou vyplachnéte petroletherem (50 ml), ktery taktéz prilijte do délici banky.

6. Obsah délici banky dikladné protiepejte (nezapomefite na moznost natlakovani aparatury).
Spodni vrstvu vypust'te do 250 ml kadinky. Horni vrstvu nalijte do piedem zvazené 250 ml
varné banky s varnymi kaminky.

7. Spodni vrstvu vratte zpét do délici banky a pfilijte 20 ml petroletheru a 10 ml ethanolu.
Protiepejte a petroletherovou vrstvu ptidejte do varné bariky.

8. Petrolether odpaite na vodni 1azni. Zbytek petroletheru dosuste v suSarn¢ na chemikalie pii
80 °C.

9. Po vychladnuti banky v exsikatoru ji zvaZte.

Vyhodnoceni a zavér:
Obsah tuku v kaseinu v % hm.:
hmotnostizolovanéhotukuvgramech

hmotnostnavazkyvzorkukaseinuvgramech

tuk v kaseinu = 100

Uved’te stanovené mnozstvi tuku v kaseinu (hmotnostn¢ i procentualng).

E. STANOVENI POPELA V KASEINU
Pomiicky:
muflova pec s nastavitelnou teplotou, analytické vahy, exsikéator, Zihaci kelimek (2x), 1zicka
Chemikalie:
kasein
Pracovni postup:
1. Na analytickych vahach zvaZte piezihany vychladly kelimek.
2. Na analytickych vahach navazte piiblizné 1,5 g kaseinu.
3. Kelimek se vzorkem opatrné spalte nad plynovym kahanem a poté zihejte v muflové peci 30
minut pii 500 °C.
4. Nechejte alespont 5 minut vychladnout na kovové sitce. Potom kelimek pfemistéte do
exsikatoru, kde jej ponechejte zchladnout na pokojovou teplotu. Kelimek nasledné zvazte.
5. Zihéani a vaZeni opakujte do konstantni hmotnosti popela (rozmezi 0,2 mg).
Vyhodnoceni a zavér:
Obsah popela v kaseinu v % hm.:
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hmotnostpopelavgramech
navazkavzorkukaseinuvgramech

100

obsahpopela =

Uved’te obsah popela a srovnejte s hodnotou obsahu popela kaseinu uvadénou v literatute.
Poznamka: Dobry kasein méa obsah popela do 2 %.

F. ORIENTACNI STANOVENI VISKOSITY KASEINU
Pomiicky:
odmérmy valec 5 a 50 ml, nalevka, kadinka 150 a 400 ml, teplomér s rozsahem do 100 °C,
sklenéna tycinka, stopky
Chemikalie:
kasein, 27 % NH3
Pracovni postup:
1. Do 150 ml kadinek navazte 2, 4, 6, 8 a 10 g kaseinu (s pfesnosti na 0,1 g), pfidejte 20 ml
vody a 2 ml NH3.
2. Pracujte v digestofi.
3. Smési za neustalého michani sklenénou tycinkou zahfivejte ve vodni lazni na teplotu 60 °C
do uplného rozpusténi kaseinu.
4. Piipravte si 5 byret, do nichz nalijte jesté teply kaseinovy roztok. Pracujte rychle (vSechny
roztoky by mély byt pfiblizn¢ stejné teplé).
5. Pomoci stopek stanovte Casy, nez vytece vzdy 10 ml kaseinového roztoku.
6. Zbytky kaseinového roztoku vylijte z byret, ochlad’te na 30 °C a senzoricky vyhodnot’te.
Vyhodnoceni a zavér:
Jako vysledek uved’te graf zavislosti koncentrace kaseinového roztoku na dobé vytoku z byrety.
Popiste vzhled a chovani jednotlivych zchladlych roztoku kaseinu.

G.STANOVENI BILKOVIN V MLECE (Pyneho metoda)

Pomiicky:
titracni barka (3x), délena pipeta 1 ml, odmérny vélec 5, 10 a 50 ml, pH-papirky, filtracni
papir, byreta

Chemikalie:
1% ethanolicky roztok fenolftaleinu, nasyceny roztok $tavelanu draselného, 0,143M NaOH,
zneutralizovany formaldehyd, 0,0025% roztok fuchsinu, mléko

Pracovni postup:

1. Do titracni baniky pomoci odmérného valce nalejte 50 ml mléka, ptikdpnéte 0,5 ml roztoku
fenolftaleinu a 2 ml roztoku S$tavelanu draselného. Obsah banky promichejte a nechte 2
minuty odstat.

2. Roztok vbance zneutralizujte 0,143M NaOH a pfidejte 10 ml zneutralizovaného

formaldehydu. Obsah baiiky promichejte a nechte op€t 2 minuty odstat.
Odbarveny roztok titrujte 0,143M NaOH do barvy srovnavaciho roztoku.

4. Srovnavaci roztok pfipravte to druhé titrani banky. K 50 ml mléka ptfidejte 3 ml roztoku
fuchsinu a promichejte.

5. Stanoveni proved’te tfikrat.

Vyhodnoceni a zavér:
Procentualni obsah bilkovin v mléce 1ze stanovit prepocitavacim koeficientem (0,348) na
zéklad¢ zjisténé titracni spotfeby NaOH.
% bilkovin = (objem 0,143M NaOH pri neutralizaci v ml) . 0,348
Jako vysledek uvedte procentualni obsah bilkovin ve Vasem vzorku vypocitany jako
aritmeticky primér ze tii titraci.

w
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H.STANOVENI BILKOVIN V MLECE (metoda dle Schulze)

Pomiicky:
titracni barka (3x), délend pipeta 1 ml, odmérny valec 5, 10 a 50 ml, magnetické michadlo,
pH-papirky, filtra¢ni papir

Chemikalie:
1% ethanolicky roztok fenolftaleinu, nasyceny roztok Stavelanu draselného, 0,143M NaOH,
zneutralizovany formaldehyd, 5% roztok CoSO,, mléko

Pracovni postup:

1. Do titracni banky pomoci odmérného valce nalejte 25 ml mléka, ptikapnéte 0,5 ml roztoku
fenolftaleinu a 1 ml roztoku $tavelanu draselného. Obsah banky promichejte a nechte 2
minuty odstat.

2. Roztok vbance zneutralizujte 0,143M NaOH a piidejte 5 ml zneutralizovaného

formaldehydu. Obsah baiiky promichejte a nechte op€t 2 minuty odstat.
Odbarveny roztok titrujte 0,143M NaOH do barvy srovnavaciho roztoku.

4. Srovnavaci roztok pfipravte to druhé titracni banky. K 25 ml mléka ptidejte 1 ml roztoku
Stavelanu draselného a 0,5 ml roztoku CoSQOy4, promichejte.

5. Stanoveni proved’te tfikrat.

Vyhodnoceni a zavér:
Spotieba 0,143M NaOH pfi stanoveni bilkovin metodou dle Schulzeho udava tzv.
bilkovinny titr, tedy pifimo procentualni zastoupeni bilkovin ve vzorku mléka.
Jako vysledek uved’te objemova procenta zastoupeni bilkovin v mléce. Srovnejte vysledek
s vysledkem ziskanym ze stanoveni bilkovin dle Pyneho.

w

Uloha ¢. 6: VYROBA GALALITU Z KASEINU

Pomiicky:

kadinky 100, 150 a 2 x 600 ml, Petriho miska, sitko, platény kapesnik, 1zi¢ka, rukavice
Chemikalie:

mléko, komer¢ni kasein, ocet, formaldehyd
Pracovni postup:

1. Odmeéite v kddince 100 ml octa a 150 ml mléka, ob¢ kapaliny slejte a dikladné promichejte,

aZ dojde k duikladnému srazeni.

2. Vzniklou srazeniny v rukavicich prefiltrujte ptes platény kapesnik, vytlacte vSechnu moznou

kapalinu.

3. Hmotu rozdé&lte na tfi dily.

4. Jednu tietinu vlaéné hmoty vhod'te do 1% roztoku formaldehydu a 5 minut povatte, pomoci
rukavic prefiltrujte pies sitko s platénym kapesnikem. Z hmoty na platn¢ vytvarujte knoflik
a nechte vyschnout do dal$iho cviceni.

Z druhé a treti tietiny vytvarujte rovnou knoflik.
6. Druhou tfetinu polozte do roztoku formaldehydu a nechte vytvrzovat v uzaviené Petriho
misce do dalsiho cviceni. Treti knoflik nechte vyschnout pouze za laboratorni teploty.
Vyhodnoceni a zavér:
Vzajemné porovnejte vzhled a tvrdost materialu.

o
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TUKY, OLEJE, VOSKY

Kapitolu tuky, oleje a vosky jsou do cviCeni zafazeny proto, ze hraji vyznamnou ulohu
Vv oblasti chemie restaurovani a konzervovani, podléhaji vlivu kysliku, teploty a UV zafeni, coz
katalyzuje polymerac¢ni proces, tzv. vysychani.

Tuky, jinak lipidy, jsou estery vysSich mastnych karboxylovych kyselin a trojsytného
alkoholu (glycerolu). Nejcastéjsimi mastnymi kyselinami v molekule tuku jsou kyselina olejova,
linolova, palmitova, stearova a myristova. Podle skupenstvi rozliSujeme pevné tuky, u nichz
pfevazuji zejména nasycené mastne kyseliny, a oleje, jejichZ skupenstvi je kapalné a které obsahuji
vetsi mnozstvi nenasycenych mastnych kyselin. Dalsim zakladnim délenim je d€leni na tuky
rostlinné a tuky zivocisné. Vlivem vlhkosti a katalytické reakce (enzym lipdza) dochéazi k
zmydelnovani tukd. Oxidaci vicenasobné nenasycenych mastnych kyselin a jejich naslednou
polymeraci dochazi ke vzniku tvrdého filmu, tzv. vysychani oleju. Dvojné vazby nenasycenych
mastnych kyselin mohou podléhat hydrogenacni reakci, tzv. ztuzovani.

Jako oleje byvaji oznaCovany kapalné tuky. Oleje se nerozpoustéji ve vodé a maji mensi
hustotu neZ voda. Potravinaiské, jedlé oleje jsou rostlinné kapalné triacylglyceroly. Mohou mit
jednu nebo vice nenasycenych vazeb. Cim vice je v fetézci nasobnych vazeb, tim je olej tekut&jsi.
Technicke oleje jsou nejcastéji zalozeny na pouziti mineralnich oleju, tedy smési uhlovodiku z ropy
¢i silikonovych oleji.

Vosky jsou estery vys$Sich mastnych kyselin, nej¢astéji kyseliny palmitova, stearova, laurova
a myristova, a vyssich jednosytnych alkoholt. Ptirozené se vyskytuji v pfirod¢ jak u rostlin, tak
u zivocichi. Vosky jsou odolné vuci hydrolyze a nepodléhaji enzymatickému rozkladu. Vosky
pfirodniho pivodu kromé vySe zminénych latek obsahuji spoustu piimési dalSich latek
(volné karboxylové kyseliny, alkoholy, steroly atd.). Vosky jsou tuhé, ve vodé nerozpustné latky
odolné vuc¢i oxidaci a hydrolyze. Mezi znamé vosky patii véeli vosk, lanolin, vorvanovina,
karnaubsky vosk atd.

CH:-0- C-R,

| [
Q
CH-O- C-R,,

CHy-0O- C-R,

Obrézek 8: Obecny vzorec olejit a tukil

Uloha ¢. 7: TUKOVE CHARAKTERISTIKY

A. PEROXIDOVE CiSLO

Pristroje a pomiicky:
250 ml Erlenmayerova banka + zatka (3x), odmérny valec 50 ml, 5 ml, pipeta 1 ml, 1zicka,
nalevka, odmérna banka 100 ml se zatkou, kadinka 10 ml, vafic, teplomér.

Chemikalie a roztoky:
Chloroform, Kyselina octova, Roztok KI -5 g KI se rozpusti v 5 ml vody (pfipravuje se
Cerstvy), Indikéator Skrobovy maz (z&sobni roztok), Odmérny roztok thiosiranu sodného,
c(Na,S,03) = 0,002 mol.I" (pripraveny titraéni roztok)

Pouzity vzorek:
maslo, margarin, pokrmovy tuk, sadlo...

Pracovni postup:
Stanoveni se provede 2x u stejného vzorku.
1. Do 100 ml odmérné banky piipravte 75 ml smési chloroformu a kyseliny octové
vpomérul : 1,5
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2. Do Erlenmayerovy banky navazte cca 8 g vzorku s piesnosti na 0,0001 g.
3. Prilejte 25 ml smési chloroform — kyselina octova a opatrné¢ (na vafi¢i nastavte nizky
stupefi topného vykonu) zahfejeme na teplotu nepiekracujici 40 °C a zahfivejte pii této
teploté, az dojde K rozpusténi vzorku.
4. Pfidejte (pipetou) 1 ml roztoku KI, batniku zazatkujte, mirné promichejte a uloZte na tmavé
misto na 20 minut.
5. Ptidejte 50 ml destilované vody a promichejte.
6. Pridejte 5 ml Skrobového mazu a promichejte.
7. Obsah banky titrujte za michdni odmémym roztokem 0,002M thiosiranu sodného do
odbarveni vrchni (vodni) vrstvy. Pokud je spodni vrstva fialova, barika se uzavie a v tukové
vrstveé pfitomny jod se protfepanim uvolni do vodni vrstvy. Tato vrstva se poté jesté podle
potieby titruje do trvalého odbarveni.
Slepy pokus: Proved’te stejnym zplisobem jako stanoveni vzorku stim, Ze se vynecha
zkuSebni vzorek. Smés se nezahtiva, po ptidani KI se pouze ulozi do tmy.

Vyhodnoceni:
Peroxidové &islo (PC) vyjadiené v ug kysliku na 1 g tuku se vypoéte podle vztahu:

PC = —(anb) ¢ f 8 1000
kde je a ... spotfeba odm. roztoku Na,S,05 (c = 0,002 mol.I") na vlastni stanoveni v ml,
b ... spotieba odm. roztoku Na,S,03 (¢ = 0,002 mol.I™) na slepy pokus v ml,
¢ ... koncentrace odmérného roztoku Na,S,03 v mol.I?,
f ... faktor odmérného roztoku Na»S,03,
n ... navazka zkusebniho vzorku v g.
Zavér:
Peroxidové ¢islo se vyjadii aritmetickym priimérem ze dvou soub&znych stanoveni.
Do protokolu se také uvede popis pouzitého vzorku na stanoveni.

B. JODOVE CIiSLO

Piistroje a pomiicky:
Vati¢, odmérny valec 25 ml, 100 ml, kadinka 150 ml, 300 ml Erlenmayerova baiika se
zatkou (3x), 1zi¢ka, nélevka, pipeta 1 ml

Chemikalie a roztoky:
Chloroform, 0,1 mol.I"* roztok jédmonobromidu (Hanuovo &inidlo) (zasobni roztok), 20 %
roztok Kl (zasobni roztok), Indikator Skrobovy maz (zasobni roztok), Odmérny roztok
thiosiranu sodného, c(Na,S,03) = 0,1N (zasobni roztok)

Pouzity vzorek:
maslo, margarin, pokrmovy tuk, sadlo...

Pracovni postup:
Stanoveni se provede 2x u stejného vzorku.
1. Do Erlenmayerovy banky navazte s presnosti na 0,0001 g 1 g zkusebniho vzorku.
2. Ptidejte 25 ml chloroformu a nechte rozpustit; rozpousténi lze urychlit mirnym zahtatim).
3. Ptidejte 25 ml roztoku jodmonobromidu, banku uzavieme, obsahem michejte a banku
ulozte do tmy na 1 hodinu
4. Poté pridejte 20 ml roztoku jodidu draselného,a 100 ml vody.
5. Obsah bariky titrujte za stalého michani 0,2M odmérnym roztokem thiosiranu sodného do
oranzového (oranzovo-Zlutého) zabarveni.
6. Ptidame 1 ml Skrobového mazu a titrujte aZz do odbarveni.
Slepy pokus: Provedte stejnym zptuisobem jako u vzorku stim, Ze se vynechd zkuSebni
vzorek.

Vyhodnoceni:
Jodové &islo (JC) je dano vztahem:

27



(a-b) f ¢ 12,692
n
kde je a ... spotieba odm. roztoku Na,S,03 na slepy pokus v ml
.. spotfeba odm. roztoku Na,S,03 na vlastni stanoveni v mi
.. faktor odmérného roztoku Na,S,03
.. koncentrace odmérného roztoku Na,S,03
.. navazka zkuSebniho vzorku v g.

JC =

S50 o

Zavér:
Jodové ¢islo se vyjadii aritmetickym pramérem ze dvou soubéznych stanoveni.
Do protokolu se také uvede popis pouzitého vzorku na stanoveni.

C. CISLO KYSELOSTI
Pomiicky:
vafi¢, kovova Spachtle, odmérny valec 50 ml, k&dinka 150 a 250 ml Erlenmayerova barika
(2x), 1zicka, nalevka
Chemikalie a roztoky:
96% ethanol, 3% ethanolicky roztok KOH, 0,1M ethanolicky roztok KOH, chloroform, 1%
ethanolicky roztok fenolftaleinu
Pouzity vzorek:
sédlo, rostlinny olej, méslo
Pracovni postup:
1. Na analytickych vahach odvaZzte 20 g vzorku a kvantitativné pieved’te do 250 ml
Erlenmayerovy baiiky.
2. 'V kédince slijte 50 ml ethanolu a 50 ml chloroformu. Smésny roztok neutralizujte na
fenolftalein do slabé ruzového zabarveni pomoci 3 % ethanolického roztoku KOH.
3. Zneutralizovany roztok vlijte ke vzorku a obsah baniky v digestofi opatrné zahtejte k varu.
4. Priidejte 5 kapek fenolftaleinového roztoku a titrujte jesté zahorka 0,1M ethanolickym
roztokem KOH do riZzovofialového zabarveni trvajiciho nejméné 30s.
5. Stanoveni proved'te tfikrat.
Vyhodnoceni a zavér:
Cislo kyselosti (CK) lze stanovit jako hmotnost KOH (v mg) potfebna k neutralizaci 1 g
vzorku.
CK = acM
n
kde je a ...spotfeba odmérného roztoku 0,1M KOH v ml,
¢ ... koncentrace odmérného roztoku KOH (c = 0,1 mol.I™),
M ... molarni hmotnost KOH v g.mol ™,
n ... navazkavzorku v g.
Kyselost tuku Ize vyjadtit stupném kyselosti (SK), ktery udava spotiebu roztoku KOH v ml
k neutralizaci volnych kyselin ve 100 g tuku. Mezi SK a CK plati tento vztah:

_ 100 CK 1,7825 CK
56,11
Jako vysledek uved'te ¢islo kyselosti a stupeni kyselosti jako aritmeticky pramér jednotlivych

stanoveni.

D. CISLO ZMYDELNENI

Piistroje a pomicky:
Vafi¢, kovova Spachtle, 250 ml Erlenmayerova batka (3x), odmérny valec 50 ml, zpétny
chladi¢ (2x), pipeta 25 ml, 1zicka, nalevka, varné kulicky.
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Chemikalie a roztoky:
Ethanolicky roztok KOH, c(KOH) = 0,5 mol.I"* (zsobni roztok), Roztok HCI, ¢ (HCI) = 0,5
mol.I™ (zasobni roztok), 1 % roztok fenolftaleinu v ethanolu (zasobni roztok)
Pouzity vzorek:
séadlo, olej, pokrmovy tuk.
Pracovni postup:
Stanoveni se provede 2x u stejného vzorku.
1. Do Erlenmayerovy banky se navazte s ptesnosti na 0,001 g cca 3 g zkuSebniho vzorku.
2. Pipetou ptidejte 25 ml roztoku KOH a nékolik varnych kaminkd.
3. Na barniku pfipojte zpétny chladi¢ a vaite 1 hodinu.
4. Poté k horkému roztoku pfidejte cca 5 kapek indikatoru fenolftalein.
5. Za horka a za michan titrujte 0,5 mol.I" roztokem kyseliny chlorovodikové do vymizeni
ruzového (Cerveného) zabarveni.
Slepy pokus: Provedte stejnym zptusobem jako u vzorku stim, Ze se vynechd zkuSebni
vzorek. Smes se nevafi, pouze zahteje k varu a nasledné titruje.
Vyhodnoceni:
Cislo zmydelnéni (CZ) v mg KOH na 1 g vzorku se vypoéte podle vztahu:
o7 = V,-Vv,)cf 561
m
kde je Vo ... spotieba odmérmého roztoku HCI (¢ = 0,5 mol.I'*) na slepy pokus v ml,
V1 ... spotfeba odmérného roztoku HCI (¢ = 0,5 mol.I™*) na vlastni stanoveni v ml,
¢ ... koncentrace odmérného roztoku HCI v mol.I"7,
f ... faktor odmérného roztoku HCI,
m ... hmotnost zkuSebniho vzorku v g.

Zavér:
Cislo zmydelnéni se vyjadii aritmetickym primérem ze dvou stanoveni.
Do protokolu se take uvede popis pouzitého vzorku na stanoveni.

E. CISLO ESTEROVE

Cislo esterové udava pocet mg KOH potiebného ke zmydelnéni esterti v 1 g tuku.
Esterové Cislo se vypocte z rozdilu ¢isla zmydelnéni a ¢isla kyselosti: CE =CZ — CK
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MODERNI TRENDY V POLYMERNI CHEMII

Soucasné trendy v oblasti polymerni chemie (pfirodnich i syntetickych polymeril) se

soustied’uji nejen na recyklace polymernich materiald, ale i na vytvofeni nanostruktur ¢i nahrazeni
puvodnich materiald.

Uloha ¢. 8: MEDNATE HEDVABI

Princip vyroby méd’natého hedvéabi byl navrzen roku 1857 Eduardem Schweizerem, kdy se

Cista celuldza (vata, filtracni papir atd.) rozpousti v roztoku hydroxidu tetraamminmédnatého
[Cu(NH3)4](OH),, ktery lze ptipravit podle rovnice:

CuSQO4 + 2NaOH — Cu(OH); + Na;SO4
Cu(OH); + 4NH4OH — [Cu(NH3)4(H20)2](OH), + 2H,0

Vazba médi na celulézu probiha dle nasledujiciho schématu:

H H
/ /
o ... .
o T [CulNH) " — H:O _________ Cu®"(NH,),
AN

AN
H H

Rovnovéha reakce zavisi na pH. V kyselém prostiedi se pak rovnovaha posunuje ve prospéch
nerozpustneé celulozy.
Pristroje a pomiicky:

kadinky, pinzeta, Erlenmayerova banka (200 - 250 ml, 500 ml), Biichnerova nalevka,
filtra¢ni baiika, injek¢ni stiikacka a jehla (kapilara, plastova hadicka), pH papirky, kapatko.

Chemikalie a roztoky:

CuS04.5H,0, NaOH, NH3, H,SO4, (pfipadné octova)

Pouzity vzorek:

Bunicité vata — obsahuje ¢ast tzv. viskozy, coz je regenerovana celuloza
Vatové odli¢ovaci tampony — 100% celul6za

Papirovy kapesnik - 100% celul6za

Pracovni plasté - 100% celul6za

Pracovni postup:
Pfiprava Schweizerova ¢inidla:

1.

2.
3.

Ptipravte si 250 ml 5% vodného roztoku CuSOy. Pro lepsi rozpousténi kadinku s obsahem
zahiivejte.

Ptipravte si 50 ml 8% vodného roztoku NaOH.

Roztok NaOH pfidejte k roztoku CuSQO4. Jejich smisenim vznikne modrd sraZzenina
Cu(OH)s.

Srazeninu dekantujte destilovanou vodou alespon 3x, ¢imz dojde k odstranéni rozpustnych
soli. Srazeninu prefiltrujte na Biichnerové nalevce a nésledné ji preved’te do Erlenmayerovy
banky. Nepouzivejte fritu!

Vytvorte nasyceny roztok Schweizerova ¢inidla ([Cu(NH3)4](OH)2) rozpusténim srazeniny
Cu(OH), v 70 - 100 ml koncentrovaného NHj;. Srazeninu rozpoustéjte
v Erlenmayerové bance. V piipadé, Ze se vSechen Cu(OH), nerozpusti, odfiltrujte zbyvajici
srazeninu na frité, ktera je pro tento kol vyhrazena.

Piiprava méd’natého hedvabi:

1.

Do baiiky se 100 ml pfefiltrovaného roztoku Schweizerova Cinidla ptidejte 1 g natrhané
celulozy (vata, plast, odlicovaci tamponky, papirovy kapesnik aj.). Béhem 60 min roztok
obcas protiepejte a sledujte, jak se vzorek rozpousti. NerozpusSténou celulozu odfiltrujte na
pro tento ucel vyhrazené frité, promyjte vodou a suste 2 h pii 150 °C v susarné€. Pak zvazte a
vypocitejte mnozstvi rozpusténé celuldzy. V ptipad€, ze se celuldza rozpousti pomalu,
nechte rozpoustét do pfistiho cviceni.
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2. Pripravte 100 ml sraZeciho roztoku. K destilované vodé prikapavejte kyselinu sirovou az do
ziskani kyselého roztoku o pH 2 - 3 (pH kontrolujte pomoci indikatorového papirku)

3. Smeés Schweizerova ¢inidla s rozpusténou celulozou natdhnéte do injekéni stiikacky s jehlou

a hadi¢kou. Roztok pomalu vkapavejte do srazeciho roztoku.

V kyselém roztoku vznikaji vldkna méd’natého hedvabi.

Vysrazena vlakna odfiltrujte na frité (Biichnerové nélevce), vysuste 2 h pti 150 °C v suSarné

a pak zvazte.

Zavér:
Uved’te vlastni pozorovani priitbé¢hu reakce, popiSte vysledny produkt. Uved’'te hmotnost
vysrazenych  vldken a  procentudlni  vytézek vzhledem k pivodni navézce
a vzhledem k rozpusténé celuloze. Uved'te veskeré pottebné vypocty.

SRR

Uloha ¢. 9: ELEKTROSTATICKE NANOZVLAKNOVANI PRIRODNIiCH
POLYMERU

Metoda elektrostatického zvldknovani, tzv. electrospinning, vyuziva elektrické sily k tvorbé
nanovlakennych struktur z polymerniho roztoku. Zakladem uspofadani jsou dvé protilehlé elektrody
pfipojené k opaénému elektrickému potencialu. Prvni elektroda (zvldknujici elektroda, tzv. emitor)
slouzi k davkovani roztoku polymeru a tvorbé nanovldken. Elektroda miize mit tvar od jednoduché
jehlové elektrody (pro mensi mnoZstvi vzorku) po velké valcové ¢i strunové elektrody rotujici v nadobé
s polymernim roztokem. Druhda elektroda, tzv. kolektor, slouZi k ukladani vldken. Vlivem vysokého
elektrického napéti (az desitky kV) se vytvoii na kapce roztoku polymeru konicky tvar, tzv. Taylortv
kuzel. DalSim zvySenim elektrického pole dojde k poruseni povrchovych sil natolik, Ze z vrcholu
Taylorova kuZele dojde k tvorbé vlaken ve sméruod zvlaknujici elektrody ke kolektoru. Vytvoiené
vlakno z roztoku polymeru prochazi v mezielektrtodovém prostoru procesem nestability a prodluzovani,
pfi kterych dochazi také k vypatfeni rozpoustédla. Vldkno polymeru je elektrostatickymi silami
ptitahovano ke kolektoru a vytvaii na ném souvislou vrstvu sloZenou z vlaken o rozmérech desitek az
stovek nanometri. Vlivem chaotického pohybu vlaken smérem ke kolektoru ma vysledna vrstva
strukturu ndhodné uspotradanych vlaken.

Na schopnost vytvaret nanovlakenné vrstvy maji zasadni vliv parametry zvlakinovaného roztoku,

geometrie pouzitych elektrod a okolni podminky béhem procesu vlaknéni. Mezi roztokové parametry
muzeme zatadit viskozitu, koncentraci, molekulovou hmotnost daného polymeru, vlastnosti
rozpoustédla, povrchové napéti ¢i vodivost. O zvlaknitelnosti roztoku rozhoduje koncentrace
vlakenného polymeru, coz ovliviiuje jak viskozitu, tak povrchové napéti roztoku. Jestlize je roztok piilis
zfedény, pak se budou vldkna polymeru rozpadat na kapicky diive, neZ dosdhnou kolektoru a dochazi
k tzv. elektrospreyingu. Jestlize je naopak roztok pfilis koncentrovany, tak se vlakna nebudou tvofit
viibec.
Idealni materidl musi byt biokompatibilni, aby ani polymer ani produkty vzniklé jeho degradaci
nevyvolali zanétlivou nebo toxickou reakci v téle, musi mit povrch umoziujici adhezi bunck a
podporovat jejich rtst, mit vhodnou (dostatecnou) porositu a dostatecnou mechanickou odolnost. M¢l
by byt také biodegradabilni, biostabilni, vod€éodolny a vyrobitelny do 3D struktur s vlastnostmi a
designem meénitelnym podle potieb zamyslené aplikace. Prevést piirodni biopolymer do podoby
nanovlaken prostiednictvim elektrostatického zvlaknovani je obvykle téz§i neZ u syntetickych
polymert. Roztoky pfirodnich polymera maji ¢asto ptili§ vysokou viskozitu a vysoké povrchové napéti,
coz omezuje jejich zvlaknitelnost.
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Obréazek 9, 10: Nanospider TM (cit. http://academic.sun.ac.za/polymer/electrospinning.html, https://tech.ihned.cz/c1-
23053440-nanotechnologie-z-liberce-maji-budoucnost-i-za-oceanem)

Pristroje a pomiicky:

kadinky, pinzeta, Erlenmayerova barnka se zatkou (250 ml, 500 ml), elektrody Nanospideru,
Nanospider, ubrousky, ty¢inka, vahy, odmérny vélec, pipeta, nlizky
Chemikalie a roztoky:
organicka rozpoustédla (kyselina trifluoroctova, tetrahydrofuran,)
Pouzity vzorek:
Polymlé¢na kyselina — granuléat (PLA)
Pracovni postup:
1. Do Erlenmayerovy baiiky s elektromagnetickym michadlem navazte granulat PLA a zalijte
rozpoustédlem tak, aby vysledny roztok byl 10%, 25% a 35%.
2. Banku umistéte na elektromagnetickou michacku, uzavtete zatkou a nechte granulat PLA
rozpoustét do dalsiho cviceni.
Samotné zvlaknovani roztoku proved’te na UFE PfF MU pomoci Nanospideru TM.
4. Zvlaknujte nejprve z jehlové elektrody, kde vzorek roztoku polymeru nanasejte na vrchol
elektrody pomoci sklenéné tyc¢inky.
Vyberte nejvhodnéjsi koncentraci roztoku.
Tento roztok poté zvlaknujte pomoci valcové elektrody.
7. Vystiihnéte navlaknény vzorek netkané textilie spole¢né s nosnou textilii, nechte na
vzduchu proschnout.
8. Pomoci SEM popiste nanovldkenou strukturu, urcete $itku vlaken (jeji primérnou hodnotu
Vv zavislosti na koncentraci zvlakiovaného roztoku).
9. UrcCete kontaktni uhel smaceni vodni kapkou, tedy hydrofobicitu / hydrofilitu materialu.
Zavér:
Do protokolu uved’te SEM snimky, popis struktury vldken, hodnotu kontaktniho uhlu.
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Uloha ¢. 10: 3D TISK PRIRODNiCH POLYMERU

3D tisk je proces tvorby trojrozmérnych objekti pokladanim souvislych vrstev polymerniho
materialu. K vytisténi vyrobku je potieba nékolik kroki. Prvnim krokem je vytvoieni 3D modelu
(napt. pomoci CAD softwaru nebo 3D skeneru ¢i fotogrammetrického softwaru). Tento model je
nutné v druhém kroku ptevést do tiskarnou pozadovaného formatu. Dalsim krokem je volba
vhodného polymeru a parametri tisku (teplota tiskové hlavy, typ a teplota podlozky). Nasledn¢ je
na tiskovou podloZku nanasen tiskovy material po vrstvach. Vzdy po dokonceni tisku vrstvy se
posune tiskova hlava (nebo podloZka) o jednu vrstvu a zahaji se tisk dal3i vrstvy. Vétsinou se po
vytisku jesté objekt upravi opilovanim, odlomenim tzv. podptarnych konstrukci (u technologie
FDM) nebo vyc¢isténim (jiné technologie). 3D tisk materidlem kyselinou polymléénou (PLA) bude
realizovany v ramci exkurze na CEITEC VUT.
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https://cs.wikipedia.org/w/index.php?title=3D_model&action=edit&redlink=1
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