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C3807 Cviteni z chemie pirodnich polymeri

Navody k laboratornim uloham

Radka Bé&ovska, Svtlana Filipkova, Pavla Hatnkova, Ladislav Pospisil
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Navody k uloham Cveeni z chemie irodnich polymek, C3807, vznikly diky finaéni
podpde v ramci projektu FRMU 2017. VSechny udlohy byly zkduSeny v laboratéch
Prirodowdecké fakulty Masarykovy univerzity. (@ni je také dopkno o exkurzi na CEITEC
VUT. Studenti se ve cveni seznami se¢inymi i modernimi trendy v oblastkipodnich polymat.
Cviceni souvisi siedmstem C3804 Hrodni polymery. Ulohy vychéazi jak zgvzatych Gloh
z UTB, UP, UK, tak naprosto novych. Teoretické Oy@iedstavuji zakladniipdstaveni obecné
skupiny polymernich latek.rPprovadcni uloh je teba dbat zvySené opatrnosti a striktiodrzovat
uvedend bezgeostni pravidla. Ve céenich se bude pracovat s nebéngeni a drazdivymi
latkami. Red zahgjenim samotného chemického procesu musiapatatura zkontrolovana
vyucujicim. Studenti jsou povinni seznamit se s beémpstnimi pravidlo pro nakladani s
chemikaliemi (nap bezpeénostni listy na strankach Sigma Aldrich, Acros Oiiga apod.).
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SACHARIDY

Sacharidy jsou rozsahlou a velmi pestrou skupindirgonich latek paicich do skupiny
polyhydroxyderivai karbonylovych sloéenin (aldehyd nebo ketofi). Podle pétu
monosacharidovych jednotek je réigeme na: monosacharidy, oligosacharidy (2-10 kd)ea
polysacharidy.

Nizkomolekularni sacharidy jsou rozpustné ve &vadmaji viceci mérg sladkou cht
ozn&uji se jako cukry (monosacharidy a oligosachargbujna potravinach ozéavany kategorii
,Z toho cukry®). Makromolekularni polysacharidy jso£tSinou bez chuti a jsou ve wbdden
omezeg rozpustné (Skrob, agar), nebo zcela nerozpusaiéldza a jiné neSkrobové polysacharidy
z vlakniny).

Monosacharidy (z fe¢tiny monos jednoduchy,sacchar cukr) jsou zakladni stavebni
jednotky vSech sachafid Jsou charakteristické tim, Ze se nedajpiStna sacharidy jednodussi.
Monosacharidy jsou typicky krystalické latky deb rozpustné ve veéd a v polarnich
rozpoustdlech. Monosacharidy jsou chiralni steminy, to znamena, Ze jsou opticky aktivni a
st&eji rovinu rovini polarizovaného sla. Monosacharidy s aldehydovou skupinou se ngkzyva
aldosy, s ketoskupinou ketosy. Podlettpouhliki se dli na triosy, tetrosy, pentosy a hexosy.
Shoda konfigurace na poslednim chiralnim uhlikwsfiguraci D- nebo L-glyceraldehyducuge
piislusnost monosacharidu do konfigtmafady D nebo L. N&zvoslovi monosacharige tvdi
pomoci konfiguranich gedpon, které ozwaji relativni konfiguraci na chiralnich centrech
molekuly.

V roztoku existuji pevazre v cyklickych formach, pcemz formy s pticlennym kruhem
ozna&ujeme jako furanosy. Se&gnné kruhy nazyvame pyranosyii Rzaweni cyklické formy
dochézi k vzniku dvou anomgrkteré rozliSujeme za pomoci anomernich konfiguieh symbai
a a B. Pyranosy se v roztoku reptji vyskytuji v Zidlickovych konformacich, furanosy jsou
konformané flexibilngjSi a preferuji obalkové konformace.
jsou redukujici, neliomaji aldehydovou (a pattedy mezi aldézy) skupinu, nebo maji ketonovou
skupinu a mohou se tautomerizovat. iPatem nafiklad galakt6za, glukdza, glyceraldehyd,
fruktoza a riboza.

Oligosacharidy jsou slodeniny vzniklé spojenim dvou aZz deseti monosachayicio
jednotek glykosidovou vazbou. Podle ¢po monosacharidovych jednotek vazanych v jejich
molekulach rozliSujeme disacharidy, trisacharidyrasacharidy atd. Kyselou hydrolyzou se z nich

opét uvohuji monosacharidy. NejdeZit¢jSimi z disacharidl jsou sachardéza a maltéza, laktdza.
Sachardzaje cukrem neredukujicim, zatimco, maltéza a lakiéou cukry redukujici.

OH
Ho o CH;0H
HO o OH OH CHyCH
oS 2 M oy Lo O > K Hg
OH g
Ho Ho OH © o} OH a CHZOH
o OH OH  OH
Obrazek 1: maltéza, laktéza, sachar6za

Produkty jejich hydrolyzy obsahuji vice redukujftisacharid, zastoupeni redukujicich
sacharid v téchto produktech se nazyva dextr6zovy ekvivalent)(DE

1 Anglicky je sachar6z8UCROSE Né&kdy se mylg uvadkji jako neredukujici cukry sukréza a sacharéza. To
je pusty omyl, kdy si autonepelozili do ¢estiny naze\ssSUCROSE.
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Polysacharidy jsou nejroz§ergjSimi péirodnimi polymery, Polysacharidy jsou slozeny z
mnoha monosacharidovych jednotek, navzajem spdjeglykosidovymi vazbami. Vifrode pati
mezi nejroz§ergjSi skupinu sacharid VétSina polysacharid ma vyznam jako stavebni material
(celulosa) nebo se ukldda v podolzasobnich latek (Skrob) v rostlinnych i Zd&nych
organismech. Polysacharidy se obvykle ve é&vogrozpou&ii nebo jen botnaji. Kyselou nebo
enzymovou hydrolyzou vznikaji z polysachdrmligo- aZ monosacharidy.

B Glucose
; monomer

molecules
Cellulose microfibrils

Plant cells
Capyright © Pearson Education. Inc., publishing as Benjamin Cummings

Obrazek 2: Stavbardva



Uloha &. 1: POLYSACHARIDY - SKROB

Skrob je nejdlezitjsim zasobnim polysacharidem rostlin. V naSemé&pisném pasmu je

Mrivrw s

kukurice.
Skrob se v rostlinach vyskytuje jako heterogeféstice, nikoli jako rozpu&ha latka. Podle
druhu plodiny matizny tvar a velikost. Bkteré plodiny (nap pSenice) maji zrna dvouiznych

velikosti.
@ )  °» @

brambora psenice ryze kukufice
Obrazek 3: Zrnaiiznych Skrot

Chemicky je Skrob poly (1,4)D-glukopyranosa v pod@Hdinearni makromolekuly amylézy
nebo ¥tveného amylopektinu, jejichz vzajemny parse liSi dle druhu rostliny.

.
CH,OH CHzOH HO\—TE ¢

L H
Q 0O QH{')&"ﬁ k& {:’
CH OH e e
OH 0 HO‘-‘—‘ﬁ\
OH OH HO,
Obrazek 4: Amyléza Obrazek 5: Amylopektin

Typickou barevnou reakci s Lugolovymidlem (roztok v KI) dava pouze amyloza.

Skrob Ize chemicky i enzymaticky &pit v hlavnim fetzci na oligosacharidy az
monosacharidy. $peni chemické je obvykle kysele katalyzovan&nymi anorganickymi
kyselinami (HCI, HSQy).

A. KVALITATIVNI REAKCE SACHARID U
a. Fehlingova reakce

Oxidatn¢ — redukni reakce probiha pouze u skupiny tzv. redukujicickri. To jsou takové
cukry, které mohou mit v otéené forn& volnou, oxidace schopnou, karbonylovou skupinuizZ&l
jit jak o monosacharidy, tak disacharidy, trisaahar¢i vysSi mery sacharid Ma-li dojit
k viditeIné reakci (zrna barvy sloteniny nmedi z modré na Zlutervenou), musi byt v roztoku
dostaténa koncentrace koncovych nierkteré mohou mit v otégné forné volnou, oxidace
schopnou, karbonylovou skupinu. Pokud tomu tak,rjedna se o tzv. cukr neredukujici. Oxid&
— redukni reakce obvykle probihd pouze do stupmedukce CitP na Cul. V pripad vyssi
koncentrace redukujiciho sacharidiiza dojit k redukci az na Cu.

2-COH+ Q + 2 Cu?—-COOH + 2 ctt

2-COH+Q +2Cu!—-COOH + 2 Cu



Pomicky:
zkumavka, lZika, 2 pipetky, kadinka, stojan, Zihaci krultkai
Vzorky:
vzorky sacharid
Chemikalie:
Fehlingovaeinidlo I: 4 g CuSQ.5H0 rozpuste v destilované vada dophte na 100 ml.
Fehlingovocinidlo II: 20 g KNaGH40e 4H0O a 15 g NaOH rozptte v destilované vada
doplite na 100 ml.
Pracovni postup:
1. Do zkumavky nasypte na $giu Spachtle pevného sacharidu a roZfmus destilované vag
pripadre nalijte jejich roztoky, fidejte 1 ml roztoku Fehling I a 1 ml roztoku Felglili.
2. Zkumavku umistte do vodni lazéa zaliivejte, dokud nedojde ke zme barvy.
3. Pripravte slepy vzorek — misto sacharidu nalijte godestilovanou vodu
Zavér:
Jako vysledek uwite, ktery vzorek obsahoval redukujici a ktery nekegici sacharid,
popiSte zminu barvy.

b. Tollensova zkouska
Tollensovo ¢inidlo vznikd reakci dushanu stibrného a koncentrovaného roztoku
hydroxidu amonného za vzniku amonného komplexu.

AgNOs + 2 NaOH— Ag20 (s) + 2 NaN@+ HxO
3 NH4OH + AgNQ; — [Ag(NH3)2]OH + 2 HO + NHiNO3
2 Ag'[NH3]° + R-HCO— 2 Ad® + R-COONH4" + 2 NH; + H0

Pomicky:
zkumavka, lztka, 2 pipetky, kaddinka, stojan, Zihaci krulikai
Vzorky:
vzorky sacharid
Chemikalie:
AgNO3 NaOH, NHOH H20
Pracovni postup:

1. Ke vzorku sacharitl ve forme vodného roztoku ve zkumavcéikaprete roztok NaOH a
AgNOs, piicemz vznikne h&da srazenina AQ.

2. Do zkumavky pidejte koncentrovany NMDH, pricemz se héda srazenina A rozpusti.
DelSim stanim ve srési vznika velmi vybusny AgN. V reakci s aldehydickou skupinou
sacharid vznika amonnatd karboxylové kyseliny a redukovanéibro, které pozorujte na
sténé zkumavky v podobstiibrného zrcéatka.

3. Porovnejte se slepym vzorkem. Misto vzorku sacharatlavkujte pouze vodu.

Zavér:
Jako vysledek uwkte, ktery vzorek obsahoval redukujici a ktery nakegici sacharid.

c. Selivanova reakce
Podstatou reakce je dehydratace sachari#toncentrovanymi kyselinami na
5-hydromethylfural, ktery nasledmeaguje s resorcinolem za &my barvy.

HO o} = (0]
CHz%H CH,OH CHZ%H CHO I
HO H] [H].050; NF
OH -3H;0 \ /
OH g
OH 3H,0 o)
2
OH CH,OH

Obrazek 5: Selivanova reakce



Ketozy davaji tediove ¢ervené zbarveni, aldozy reaguji pomaldjti delsi dold zahivani
mohou dat reakci i alddzy, protoze v roztoku prakbomerizace aldézy na ketézu.
Pomicky:

zkumavka, lZika, 2 pipetky, kadinka, stojan, Zihaci krultkai
Vzorky:

vzorky sacharid
Chemikalie:

0,5 % roztok resorcinolu v 10 % HCI, konc. HCI
Pracovni postup:

1. Do roztoku sacharidve zkumavce ifikaprete kapku HCI.
2. Pridejte kapku roztoku resorcinolu a pozorujteémmnbarvy datervena.
3. Porovnejte se slepym vzorkem
Zaveér:
Jako vysledek uwvite pouze popis zémy barvy.

B. STANOVENI SKROBU GRAVIMETRICKY
Pomicky:
Erlenmayerova h&ka 250 ml (1x), nélevka, frita &8i pory), odnirny vélec 100 ml,
kadinka 250 a 600 ml, vaZzenka, pH papirky, mixeficv
Vzorky:
kureci parky ,Striptyzky“, pastika ,Majka*“
Chemikalie:
8% KOH v ethanolu, ethanol (96% a 50%)
Pracovni postup:

1. Do vodni lazg (600 ml kadinka na magnetické mi¢ba) upevite 100 ml Erlenmayerovu
baiku.

2. Zvazte nejprve celou nau parku (stazeného zdiska) nebo baleni pastiky.

3. Do Erlenmayerovy ht&ky pak odvazte 2,5 — 3 g zhomogenizovaného vzorlasngho
vyrobku. Pastiku pouze jeramozetete, parek stakite ze stivka a rozemelte.

4. K masnému vzorkuigejte 80 ml 8% alkoholického roztoku KOH.

5. Vodni lazaé privedte k varu a obsah Erlenmayerovyiikg nechte za atasného michani
zalrivat na vodni lazni 45 min.

6. Kplné rozpusénému vzorku fidejte 25 ml 50% horkého ethanolu. Dojde k vysrazen
Skrobovych zrn, které nechte usadit na dno.

7. Opatrré odlijte horni vrstvu roztoku. Usazeny Skrob 3x alstkijte 30 ml horkého 50%
ehtanolu. Winnost dekantace sledujte pomoci pH papirku, kdyhognota pH rda
poklesnout az k neutralni reakci.

8. Obsah Erlenmayerovy blay kvantitativré preved’te na pedem vysuSenou a zvazenou fritu
a vakuo¥ prefiltrujte. Erlenmayerovu bigku dikladne vyplachréte horkym 50% ethanolem.

9. SraZeninu na frit promyjte 20 ml chladného 96% ethanolu a po dobmitut nechte fes
fritu se vzorkem prochazet vzduch. Fritu se vzorkéoidte do suSarny o teptotca 100 °C
a suste do konstantni hmotnosti.

Vyhodnoceni a zavr:
Vypocitejte obsah Skrobu ve zkoumaném vzorku v hm %:

5 hmotnostskrobu na frit¢ vgramech
w(skrob) = — - 100
navazka masného vzorku vgramech

2 Reaguji cca. 20x pomaleji.



Jako vysledek uwvite obsah Skrobu v analyzovanych vyrobcicteoitéte na hmotnost
celé noZiky pérku / baleni pastiky) vyjéeny aritmetickym pimérem ze ti soutEZnych
stanoveni. Vzajentnsrovnejte oba testované vyrobky a pokuste se\mnaro s hodnotami
deklarovanymi vyrobcem.

C.DUKAZ PRITOMNOSTI SKROBU A SOLANINU V HLiZACH BRAMBOR
Principem Lugolovy reakce je vznik komplexu $kréb-I

l2(I) + I'(aq) - 1°(aq)
I*(aq) ~ Skrob P komplex

I2(I) + I'(aq) — Skrob B komplex

Pomicky:
Petriho miska, 4 kapilary i, pinzeta, filtréni papir, podlozni skiko, mikroskop
Vzorky:
bramborova hliza nakiéna a nenakiena
Chemikalie:
Koncentrovana kE5Qu, koncentrovand C#€OOH, 1% vodny roztok formaldehydu, 0,5%
H20», Lugoliv roztok (5 g 4 a 10 g Kl v 85 ml destilované vody)

Pracovni postup:
1. Z bramborové hlizy (1x nakiéné, 1x nenakiené) ukrojte tenky platek a polozte jej na
Petriho misku nebo podlozni skb.
2. Postups kapejte na platek diady 1-3 kapky konc. £¥$Qs, konc. CHCOOH, 1% roztoku
formaldehydu, 0,5% FD- a Lugotiv roztok.
3. Pritomnost solaninu se projevidgavenalym zbarvenim gppomnost Skrobu se projevi tegn
modrym zbarvenim.
Zavér
Jako vysledek uvkte porovnani nakdené a nenaklené hlizy. Pokus monitorujte fotografiemi
(post&i z mobilniho telefonu).

D. DELENI SKROBU NA AMYLOSU A AMYLOPEKTIN
Pomicky:
plastova miska, kadinka 800 ml, o&imeé valce 500 a 250 ml, nalevka, gaza, mixér, vahy,
teplomer, skleréna tyinka, indikatorovy papirek, kapatko
Vzorky:
bramborové hlizy (200 g)
Chemikalie:
0,9% NacCl, 35% HCI, 0,01M a 0,2M NaOH, Lugwlroztok
Pracovni postup:
1. 200 g omytych, rozkrdjenych bramborovych hliz zhgerzujte v mixéru na kaSi a
pievalte do 800 ml kadinky napéné 500 ml fyziologického roztoku.
2. Suspenzi ghem 5 minut 3x promichejte rgfiltrujte pies rekolikrat prelozenou gazu do
odmerného valce a nechte usadit.
3. Kapalinu opatra odlijte a usazeny Skrob 3x dekantujte 150 ml figgackého roztoku, poté
150 ml 0,01M NaOH a nakonec 3x 150 ml destilovameyv
4. Skrob nechejte vysuit na vzduchu do daldih¢enii zvaZte a prodde dikaz pomoci
Lugolova roztoku, viz bod C
5. lIzolovany Skrob fevel'te do Erlenmayerovy li&y, pridejte 1,5 ml 35% HCI a postupnym
dokapanim 35% HCI pomoci kapatka upravte pH na ¢indé - 7. Kontrolu pH prouite
indikatorovym papirkem.
6. Vzorek nechte stat do dalSiho @i, kdy se na drkadinky objevi bily gel (amylopektin).
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7. Amylopektin dekantujte a pomalu odfiltrujte na Biielhow nalevce. Vzorek amylopektinu
suSte za laboratorni teploty do konstantni hmotnost
Zavér
Jako vysledek uwite procentualni vg¥ek ziskaného Skrobu z 200g bramborovych hliz,
uved'te procentualni obsah amylosy a amylopektinu vektra jejich vzajemné zastoupeni.

E. ENZYMATICKA HYDROLYZA SKROBU
Pomicky:

kadinka 250 ml, via¢, zkumavky, kapatko, odémy valec, kapkovaci degka
Vzorky:

lidské sliny
Chemikalie:

bramborovy Skrob (komeéni nebo vlastni ziiedchozi tlohy), Lugdl roztok
Pracovni postup:

1. Do kazdé ze 2 zkumavek nalijeme pomoci édrého valce 5 ml Skrobového mazu a 4 ml
lidskych slin néedénych destilovanou vodou 1:1.

2. Prvni zkumavku nechejte jako refetan kdy @i piikapnuti Lugolova roztoku dojde
k modrému zabarveni.

3. Druhou zkumavku vlozte do vodni laz(kadinka 250 ml) a pozvolna zZébejte.

4. V pravidelnych¢asovych intervalech odebirejte na kapkovaci dastvzorek z referami i
zahiivané zkumavky a pofflani kapky Lugolova roztoku sledujte zabarveni riio
Zabarveni refergmiho vzorku bude modré naikhz gitomnosti Skrobu, u zabarveni
zahfivaného vzorku by #lo dochazet k barevhym zmam v zavislosti na rychlosti
enzymatické degradace Skrobu lidskymi slinami.

Zavér:
Jako vysledek uwvite barevnou zemu reakce.
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Uloha &. 2: DREVO A POLYSACHARID CELULOSA

Chemickou stavbuidva tvdi ze 40-50 % celul6za, 20-30 % hemiceluloza, 2043lgnin,
1-15 % dalSich organickych latek (terpeny, tukyskso tisloviny, pektiny, steroly, pryskice), 0,1-
0,5 % anorganickych latek a vod&eluldéza a hemiceluloza patmezi polysacharidy a byvaji
souhrni ozna&ovany jakoholocelul6zaLignin je vysokomolekularni latka.

Celuloza je nejroz&iergjSim BIOPOLYMEREM na zemském povrchu. Frazakladni
stavebni sloZzku rostlin. Celul6za je feaa molekulami 3-D-glukézy spojenymi pomoci 3-1,4
glykosidové vazby.

Vazba B-1,4 O
azba B-1,:
- O/
CH,OH o O

O, e

(@)
OH
1 CH,OH
OH

Obréazek 6: B-D-Glukdza, 3-1,4 glykosidova vazba

Diky vlaknité nadmolekularni struktet ma celuléza velkou pevnost. Celuléza je
hygroskopicka. Jeji rozpustnost je velmi omezetasto i ni dochazi ke 8peni hlavnihgetzce.
Hlavni fetzec celuldézy Ize 8pit chemicky (kysela katalyza) i enzymaticky (enzymlulaza).
Rozpustnost zavisi na molekulové hmotnosti celuldzy

Celuléza se pro komé&mi (ely izoluje ze #eva odstragnim ostatnich slozek (ligninu,
hemicelulozy, olgj). Celulézové viakno se pouZziva v papirenském alnéx pramyslu. Celuléza
je hlavni sloZkou buginy, z niZ se vyrabi papir, a rostlinnych vidkemaxIny, Inu a konopi; jejim
derivatem jsou vlakna z acetatu celulozy nebo \dakiskdzova, surovina k vyrébcelofanu.
Nitraci celulézy vznik& nitroceluléza, znama taékqg stelna bavina.

KratSi molekuly celulozy,casto substituované acétvené, se nazyvaji hemiceluldzy.
Hemiceluléza tvé rovné, lineérnitettzce obsahujicipentézy i hexo6zy.Doprovazi celulézu
v jednotlivych vrstvach bugtné stny rostlin. Tvdi tmelici vrstvu mezi celulézninfettzcovymi
makromolekulami, vaze se na ni lignin. Zewh je Ize extrahovat pomodertnych bézi a snadno
hydrolyzovat redénymi kyselinami za tepla.

Lignin je vysokomolekularni polyfenolicka amorfritka. Zakladni stavebni jednotkou jsou
derivaty fenylpropanu, které jsou vazany do tramémych struktur etherovymi vazbami nebo
vazbami mezi déma uhliky. Je kovalentrvazan na polysacharidy. Lignin zabeage drevnatni
bungénych sen. Pri vyuziti dieva jako paliva mnozstvi ligninuduje jeho vylievnost.

Tab.: SloZeni baviny, listnatého a jehlanového teva

Komponenta | Bavlna [%] | Jehli¢naté direvo [%] | Listnaté dievo [%]
Celulos: 9C-94 50-58 52-54
Pentos 1,5-2,C 11,C 25,C

Lignin 2,C-3,C 26,(-28,(C 17,C
Pektinové latk 2,C 1,C 1,5-2,C
Bilkoviny 1,t-2,C 0,5-0,8 0,5-0,E
Tuky a vosk 0,5-1,C 1,C-2,C 1,C-2,C
Pope 1,C 0,25-0,5 0,2t

3 Pentosany jsou hlagrnemicelulozy.
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A. STANOVENI VLHKOSTI D REVA
Pomicky:
susarna, analytické vahy, exsikator, kadinky, Retmisky (2x), 1Zzéika
ZkuSebni vzorek:
dievené piliny
Postup prace:
1. Na analytickych vahach zvazte suchou kadinku. Ne@vdd ni cca 1 g pilin.
2. Kadinku gikryjte Petriho miskou a dejte vysusit do susarfiyip5 °C po dobu 2 hodiny.
3. Kadinku i s vékem nechejte v exsikatoru vychladnout a kadinkbsabem zvazte ¢pna
analytickych vahach.
4. Tento postup dale opakujte v 1h intervalu, dokuchebude hmotnost vzorku pohybovat
v rozmezi 0,2 mg.
Vyhodnoceni a zévr:
Vlhkost ve vzorku geva stanovte ze vzorce:

_B-C

\Y

100 (%)

kdev = vihkost deva v %,
A = hmotnost prazdné kadinky v g
B = hmotnost kadinky se vzorkenbgol vysuSenim v g
C = hmotnost kadinky se vzorkem po vysusSeni v g
Obsah vlhkosti fkva vyjadete aritmetickym prmmérem ze dvou sowtinych stanoveni.
B. PRIPRAVA NITRATU CELULOSY
Pomicky:
Erlenmayerova hika 250 ml, tginka
Chemikalie:
HNOs, H.SQy, ethanol, kafr, aceton
Pracovni postup:
1. V Erlenmayerov baice v digestti opatrreé pripravte nitr&ni smés smichanim 12 ml HNO
s 20 ml HSQu.
2. Nitra¢ni snes ochlal'te v ledoveé vodni lazni na teplotu 20 °C.
3. Asi 1 g vaty (celulézy) vhéite do nitr&ni snesi, baiku uzavete plastovou zatkou a asi 5
minut promichavejte.
4. Vatu opatrg vyjméte z nitr&ni snesi do kadinky s vodou, kde ji pidre properte (vodu
alespa 2x vyneite).
5. Vypranou nitrovanou vatu vysuste mezi fitndmi papiry a dosuste v mirzapnuté suSaén
(pripadré ponechte vyschnout do dalSihodni).
Nitrovanou celul6zu rozite na 4¢asti.
Porovnejte rozpustnost nitroceluldzy a celulézycetanu.
Porovnejte rozpustnost nitrocelulézy a celul6zyhaeolu.
Treti kousek navazte na hmotnost 0,5 g nitrocelul¥syzkumavce rozptite 0,1 g kafru
v 8 ml acetonu. Dofijpraveného roztoku vhiie 0,5 g nitrocelul6zy oviieného ethanolem.
Zkumavku uzakete a dkladns promichejte.
10.Viskozni roztok nalijte na Petriho misku, uloZte digestde a nechte do dalSiho ¢eni
vyschnout. Na Petriho misce vzniknégvitny film z celuloidu.
11.Ctvrty (zbyly) kousek vaty jen opatrpolozte na Zihaci@{u (odvazni na rozéenou dla)
a zapalte.

©0oNOo

Zavér:
Porovnejte rozpustnost celulézy a nitroceluloz\piZi@ proces nitrace celuldzy chemickou
rovnici (Wetrg pripravy nitr&ni smesi).
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C.STANOVENI VLHKOSTI CELULOSY
Pomicky:
susarna, analytické vahy, exsikator, vazenka (2xka
Chemikalie:
celuléza (bavina seprana, sisalovy, jutévikonopny provaz ...)
Pracovni postup:
1. Na analytickych vahach zvaZzte prazdnou vazenkianku s asi 1 g celuldzy.
2. Vazenku s celulézou viozte do vySSi kadinky a kiadinmiséte do suSarny vyfaté na
teplotu 103 °C po dobu nejm&& hodiny.
3. Vé&Zenku vyjnéte ze suSarny a vlozte do exsikatoru, kde ji poteectychladnout na
laboratorni teplotu.
4. Vazenku se vzorkem zvaZte na analytickych vah&mitaumistte do kadinky v susSé&én
5. Cely postup od bodu 2 opakujte do doby, nez bude wysuSeny vzorek konstantni
hmotnost v rozmezi 0,2 mg.
Vyhodnoceni a zavr:
Vlhkost celulézy se vyptie podle vzorce:

B-C

V=

100 (%)

kdev = vlihkost celulozy v %

A = hmotnost prazdné vazenky v g,

B = hmotnost vazenky se vzorkem celulo#ggvysusenim v g

C = hmotnost vazenky se vzorkem celul6zy po vysugen

Obsah vlhkosti celulozy vyjddte aritmetickym pimérem ze dvou sowinych stanoveni.

D. STANOVENI ROZPUSTNOSTI CELULOS V HYDROXIDU SODNEM
Pomicky:
Erlenmayerova ht&ka 250 ml (2x), filtré&ni papir, Bichnerova nélevka, odsékea Petriho
miska (2x), odrarny véalec 100 ml, nalevka (3x), &ka, suSarna, kadinka, & teplongr
s rozsahem do 10, pH papirky, fzky
Chemikalie:
1% NaOH, 10% CECOOH, celulosa (bavimy pla¥, sisalovy, jutovyci konopny
provaz...)
Pracovni postup:
1. Do Erlenmayerovy h&ky navazte na analytickych vahach 2,0 g celulosgejte 100 ml na
60 °C zaliatého 1% NaOH a promichejte.
2. Na baiku nasd’te nalevku a zdivejte na vrouci vodni lazni v digesitaca 1 h. Pravideth
obsah baky v desetiminutovych intervalech promichéavejte.
3. Obsah baky Zzfiltrujte pres gredem zvazeny filtkani papir na Blichneréwalevce.
4. Banku promyjte 60 ml horké vody a vylijte na filtr.
5. Filtra¢ni kol& promyjte 50 ml 10% CECOOH a horkou vodou az do neutralni reakce
filtratu. Pomoci pH papirku @vte pH filtratu.
6. Filtracni kol& vyjméte z Buchnerovy nalevky, vioZzte ddeglem zvazené Petriho misky
s vickem a susSte nejmérd0 min do konstantni hmotnosti v suguyhraté na 103 °G 2
°C.
Vyhodnoceni a zévr:
Stanovte obsah nerozpustné celul6zy ve vzorkuziiece:

_ Py
g

Wy £ 100
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kde wnc = obsah nerozpustné celulosy (¥%). = hmotnost nerozpustné celulosy (gh =
celkova navazka celulosy (g)

Vypoctéte obsah nerozpustné celulézgpaiteny na absoluthsuchou celulézu ze vzorce:
Obsah suché nerozpustné celulosy = obsah nerozpastualosy f

kde

100
100 — vlhkost celulasy(%)

f=

Obsah rozpustné celulézy vztazeny na abs®éludnochou celuldozu Ize pak stanovit
prepaitem:

Croze(8) = 100 = Cerozp(S)

Jako vysledek uvte obsah rozpustné a nerozpustné celuldzy. Vzajgmrovnejte tkolik
vzorka (filtra¢ni papir, vatu, tampony, patronu, plapod.)

E. STANOVENI a CELULOSY (metodou dle Tappiho)
Pomicky:
kadinka 250 ml (2x), od#émny valec 10 ml, 50 ml (2x), 100 ml, &a, hodinové sktko,
odsavéka, filtracni kelimek S1 (2x), kadinka 400 ml, nélevkaedhi (2x), suSarna,
exsikator
Chemikalie:
10% CHCOOH, 17,5 % NaOH, filtrani papir (zdroj celuldzyXista celuloza
Pracovni postup:
Do 250 ml k&dinky navaZte na analytickych vahach2g celul6zy.
K celuléze pilejte 35 ml 17,5 % NaOH o tepbR0 + 0,2 C a nechte 3 minuty stat
Poté za pomoci skléné tyinky 3 minuty michejte a rozvlékite.
Po 3 minutachiflejte dalSich 10 ml 17,5 % NaOH a rozuhéige 2,5 minuty.
Opet pridejte 10 ml 17,5 % NaOH a rozviakjte 3 minuty.
Dale gilejte 10 ml 17,5 % NaOH a rozvlaljeme jiz jen 1 minutu.
Kadinku gikryjte hodinovym skikéikem a nechte stat 25 minut.
Pridejte 25 ml vody o teplét2(® C a dolse promichejte 1Zkou (cca 1 minutu)
Rozvlakrénou celuldzu filtrujte pes gedem zvazenou a vysusenou fritu.
10 Filtra¢ni zbytek promyjte 300 ml vody o tepdcd20 + 0,2 C za stalého odsavani.
11.0dsé&vani feruste a na filtreni zbytek nalijte 40 ml 10% GEOOH o teplat 20 £ 0,2C a
nechte 5 minut reagovat.
12.Kyselinu odsajte a zbytek na riopst promyjte 300 ml vody o tepleRC° C.
13.Kelimek se zbytkem susSte v suSapii teplo& 103 + 2 C do konstantni hmotnosti.
14.Po vychladnuti v exsikatoru zvaZzte.
Vyhodnoceni a zé¥r:
Stanovte obsah celuldézy @Craprp) V [%] dle vzorce:

Crpppr = ml_ 100
nl
kde jem; = hmotnostx celulézy po vysusSeni v g,
n1 = navazka celul6zy na stanoveni v g.

CoNooOrWNME
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F. STANOVENI a CELULOSY (metodou dle Klauditze)
Princip:

CeH1005 + 4 KCr2O7 + 16 HSOQy — 6 CQ + 6 KkSOy + 4 Cp(SQy)3 + 21 HO

Pomicky:

Erlenmayerova ht&ka 100 ml (4x), odrrny valec 5 ml, 10 ml (2x), 50 ml, 100 ml, dka,
odmerna baika 100 ml (4x), pipeta 5 ml, 20 ml, odséka, frita S1 (2x), kadinka 600 ml,
vari¢, titracni baika 250 ml (2x), nalevkaigdni (2x).

Chemikalie:

96% HSQy p.a., 17,5 % NaOHD,2 M Na$S:0s, 1 M KoCr.0O7 —pozor toxickéa latkal!

Pracovni postup:

1.

oo

7.

8.

9.

Do 75 ml Erlenmayerovy iy navazte na analytickych vahach 3,0 g celulézy.

2. Pridejte 40 ml 17,5 % NaOH o tepéo20 + 0,2C
3.
4. Nechte stat 15 minutipteplo® 20 °C, pot&adre ru¢né prottepeme (cca 1 minutu) a nechte

Intensivre trepejte v ruce az se obsamkwprozvlakni a zhomogenizuje (cca 10 minut).

stat dalSich 15 minutip teplo& 20 °C. Ohkladné promichejte laikou (1 minutu) a
filtrujeme pres filtradni kelimek za odsévani.

Filtracni kol& promyjte 50 ml vody o tepldt20 °C.

Filtracni roztok s promyvaci vodou nalijte do o&hmé baiky (100 ml) a dopite

destilovanou vodou.

Odpipetujte 1 ml filtratu do 50 ml Erlenmayerovyikg, pridejte 2 ml 1 M KkCr.07 a 2 mi

koncentrované tEQu.

Povdte 1 minutu (varny kaminek!).

Erlenmayerovu hi#ku ochlal'te pod tekouci vodou.

10.0Obsah baky pielijte do 25 ml odrérné baiky, dophte destilovanou vodou po rysku,

promichejte.

11.Do titratni baiky napipetujte 25 ml roztoku fiplejte 100 ml vody a 10 ml 5% KI. Ve tm

nechte stat 5 min.

12.Titrujte 0,1 M Na$S;0s do Zlutého zabarveni roztoku, potédpjte 5 ml Skrobového mazu a

dotitrujte do modrého (a¥erného) zabarveni.

Vyhodnoceni:

Zavér:

Obsaho—celulosy ACkiauditz) V % se vypdéte ze vztahu:

ACKIauditz = 100 - RS
RS je zjiS&né procento rozpudié celuldzy.

RS = V; 0000675 N 2 100

n2
kde je V1= spoteba 0,1 M Ng50s pii titraci v ml,
Nz = navazka celuldézy na stanoveni v g,
z = ziedkni (100)
M = molarita roztoku N£5;0s,
0,000675... pepaitavaci faktor na celulozu

Obsaho—celulosy vyjadete jako aritmeticky @mer ze fti titraci.

G.STANOVENI PODILU HOLOCELULOSY VE D REVE (metoda podle Wise)
Pomicky:

Erlenmayerova b&ka 250 ml, nalevka, elektromagnetickd mitaa pipety, navazovaci
lodicka, Blchnerova nélevka, odmy valec 25 ml a 100 ml, Petriho miska, kadinky,
Izicka, odsavéka, exsikator
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Chemikalie a material:

diewvené piliny, ledova CECOOH, NaClQ

Pracovni postup:

1.
2.

3.
4.

5.

6.
7. Smes filtrujte pres gedem zvazeny filtkni papir (analytické vahy) na Bluchnetavalevce.

8.

Do Erlenmayerovy hiky navazte na analytickych vahach asi 1,5eyghych pilin.

K pilinam pridejte magnetické michadlo, 160 ml vrouci vody, i2J9edové kyseliny octové
a 2,5gNaCl@

Banku vloZte do vrouci vodni laZra za stalého michani zarejte 40 minut.

Po 40 min znovuifdejte 2,5 ml ledové kyseliny octové a 2,5 g NaC&xatiivejte dalSich
40 min.

Po dalSich 40 min jeStiednou pidejte 2,5 ml ledové kyseliny octové a 2,5 g NagChD
zahivejte dalSich 40 min.

Po ukoreni delignifikace obsah by ochlal'te proudem tekouci studené vody.

Filtra¢ni kol& promyjte 2x 50 ml studené vody a pak 20 ml acetonu
Filtracni kol& izolované holocelul6zy suSte na Petriho miscedasu vyhiaté na 105 °C
do konstantni hmotnosti.

Vyhodnoceni a zévr:

Stanovte obsah holoceluldzy vied dle vztahu:

H=%um(w

Ho=H f (%)

_ 100
10C-v

kde je H = obsah holoceluldzy vaeM v %
Hs = obsah holocelul6zy vaele v % prepateny na suSinuidva
V = hmotnost vlaknitého materialu (holocelulozy)fittaacnim kelimku v g
n = navazka vzorkuréva v g
f = pfepaitdvaci faktor na susinu
v = vlhkost deva v %

Jako vysledek uwvite obsah holocelulézy vealg a v susis dieva.

H. STANOVENI LIGNINU VE D REVE (metoda podle Komarova)
Pomicky:

vazenka, nélevka, ka, odngrny valec 25 ml a 250 ml, k&dinka 100 ml, suSarna,

analytické vahy, exsikator, frita, varnanka 500 ml, topné hnizdo 500, &py chladg,

vaii¢, ty¢inka, hodinové sklo

Chemikalie:

72% HSQy, dieveéné piliny vysuSenéip105 °C (z pedeslé ulohy)

Pracovni postup:

1.
2.

3.

Na analytickych vah&ch navazte do k&dinky 1 g scclidevenych pilin.

Pridejte 15 ml 72% BSQu, prikryjte hodinovym sklem a na 2 hodiny ungist na vodni
lazer vytemperovanou na 25 °C. Vzorek praviggimomichavejte.

Poté snis opatri prelijte do 500 ml varné hiky se 150 ml vody a vee pod zgtnym
chladiem 1 hodinu.
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4. Lignin ve forne tmavohridého prasku nechte usadit na draiky a filtrujte pres gedem
zvazenou fritu. Filtréni kol& promyjte 50 ml horké vody.
5. Fritu s izolovanym ligninem susSte v susapii teplo 105 °C do konstantni hmotnosti
Vypocet:
Obsah ligninu ve i\ Ize stanovit dle vzorce:
- V—r: 100 (%)
kde L =obsah ligninu vei@w v %,
VL = hmotnost ligninu na filtknim kelimku v g,
n = navazka vzorkuréweénych pilin v g.
Zavér:
Uved'te vypateny obsah ligninu ve vzorku. Na zakiadbulky v teoretick€asti odhadéte,
zda piliny pochéazely z listnatélojehli¢cnatého stromu.

|. SIMULACE VYROBY PERGAMENOVEHO PAPIRU
Pomicky:
kadinky 600 ml (2x), pinzeta, filttai papir
Chemikalie:
96% HSOy, NH3
Pracovni postup:
1. Ve sklergné vart (velké kadince) opattnsmichejte 30 ml 96% 1$Qs s 15 ml ledoveé
destilované vody. ipraveny roztok chidite v ledové lazni na cca 5 °C.
2. Zfiltra¢niho papiru vysthnéte dva steja velké dily.
3. Prvni dil ponéte pomoci pinzety do chladného roztokeSEy a ihned po vyjmuti jej vioZte
do kadinky s destilovanou vodou a 10 kapkamisNPhpir nechte alespd® min propirat a
poté nechte ususit na hladkém povrchu.
Zaveér:
Srovnejte vlastnosti papiru paemého a nepoiieného do LSO (mechanickou pevnost,
pruznost, smavost).
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BILKOVINY A AMINOKYSELINY

Bilkoviny, odborr proteiny, jsou zakladem vSech znamych orgarisikde pini funkce
stavebni (kolagen, keratin, elastin), transportmén{oglobin), katalytické (enzymy, hormony),
ochranné a obranné (imunoglobin, fibrin, fibrinoggmohybové (aktin, myosin). Zakladni stavebni
¢astici bilkovin jsou aminokyseliny.ddteré aminokyseliny je schopn#éd vyrakét samo, jiné musi
prijimat v potra¥ (tzv. esencialni aminokyseliny). V bilkovinach gsaminokyseliny vzajenin
vazany aminoskupinami —NH karboxylovymi skupinami —COOH amidovou vazbouH-ACO-,
ktera se nazyva peptidova vazba.

RozliSujeme primarni, sekundarni, terciarni a é&kterych slozigjSich proteifi jesg
kvartérni strukturu bilkovinovyctetzca.

Primarni struktura — padadi aminokyselin Wetzci proteinu ozn&jeme jako primarni
strukturu. Primarni struktura udava chemické viestirbilkoviny.

Sekundarni struktura — je geometrické uspadani polypeptidoveéhietzce mezi gkolika
po solé jdoucimi aminokyselinami. Primarni struktury jsospdadany do tzv. alfa Sroubovice-(
helix), skladaného list3¢sheet), neusgadanych struktura (random coil).

Terciarni struktura — pojmem se ozwiaje trojroznérné uspeadani celého peptidového
rettzce. Je tviena stidanim sekundarnich struktur. Podle tvaru a viastrmozliSujeme strukturu
ve vod rozpustnou globularni s tvarem klubka a fibrilarmhyosin) vldknitou ve vo#
nerozpustnou. Cela struktura je stabilizovana lenalimi vazbami.

Kvartérni struktura - feSi prostorové uspadani bilkovin. Takovéto usfadani vykazuji

)
B)
B-skladany list

jen slozitjSi komplexy bilkovin.
Qa'd‘*ﬂw.&*q’e‘G'tta'%*viﬁ
&’W’

l\tfgi.ga'gao@on

A" vodikove .ﬁlﬁsﬂﬁj

Obréazek 7: struktura bilkovin — A) priméarni; B) seklarni; C) terciarni; D) kvarterni
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Uloha ¢&. 3: DUKAZ BILKOVIN/AMINOKYSELIN

Biuretova reakce

Biuretova reakce je reakceii miz se dokazuje bilkovina pomoci &nroztoki hydroxidu
sodného NaOH a siran ¢édnatého CuS@ Bilkovina se p dtkazu zbarvi modrofialay
Biuretovou reakci dokazeme peptidové vazby, ktersennavzajem vazi aminokyseliny. Ty itva
alkalickém prostedi se solemi gdi charakteristicky barevny komplex - biuret.

Xanthoproteinova reakce

Bilkovina poskytujici pozitivni odezvu na xantomiobovou reakci musi mit aromatické
jadro, jako maji nap tyrosin nebo tryptofan. Xanthoproteinova reakeenitraci, zde je uveden
nitrace tyrosinu.

oy  *HNOs OoN

NH, -H0 NH,
HO HO

OH

Pomicky:
Erlenmayerova h&ka 100 ml se zéatkou, filttai papir, skletna tyinka, kadinka,
zkumavky, vata, nalevka, kahan, kkest
Chemikalie:
0,1M NaOH, 0,05M CuS®. 5H0, konc. HNQ
Vzorek:
vajeiny bilek
Pracovni postup:
1. 1 dil vaj&ného bilku ed’te 2 dily vody a dkladre promichejte. Filtrujte f&s smotek vaty
v nalevce.
2. Filtrat rozcElte do dvou zkumavek. Slozeni obsahu zkumavekgeedajici:

a. Prvni zkumavka: K 1 ml bilkového filtratuiigejte 1 ml 0,1M NaOH a 1 ml 0,05M
CuSQ . 5H0O. Vznika typické modrofialové zbarveni pro biunaiaeakci.

b. Druh& zkumavka: ke 2 ml bilkového filtratiigejte 1 ml HNQ a opatrg zaltivejte
na vodni lazni do vzniku srazeniny. K srazeénapatrié pridejte zrnko NaOH, kdy
nejprve dochazi k neutraligai reakci mezi HN®@ a NaOH, pi nadbytku NaOH
pozorujte vznik oranZového xantoproteinu.

Zavér:
Do protokolu uveé'te pozorovani.
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Uloha ¢. 4: KYSELA HYDROLYZA BILKOVIN (denaturace kolagenu na klih)

Kolagen je slozita bilkovina, tvizi cca. 25 — 30 % hmotnosti kosti a cca. 36 % hosit
kuzi. Kosti a Kize jsou tedy hlavni suroviny pro vyrobu Klia Zelatin, coZ jsou v obouipadech
denaturovany kolagen. Zelatina ma vice zachovanekulmvou hmotnost a vysgistotu, kdeZzto
klih ma vice odbouranou molekulovou hmotnost (tebSi Mw) a nizstistotu.

V obou gipadech je prvnim krokem vyroby vyluhovani ndirdenaturovaného kolagenu
z kostici kazi v mirrg alkalickém prosedi (pH cca. 10) na tzv. glutinovy roztok.

Protoze je tento technologicky kralaso¥ nara@ny, vyjdeme z pimyslow vyrobeného
kolagenu.

Pomicky:

varna biéka 250 ml, zptny chladt, michadlo, pipeta, odkmy valec 100 ml, olejova la#e

s regulaci teploty 1azn Petriho misky, univerzalni indikatorovy papirek
Vzorky:

pramyslow vyrobeny kolagen
Chemikalie:

Koncentrovana k504, 2 M NaOH, 2 M HSOy
Pracovni postup:

Ve varné bace gipravte suspenzi 5 g imyslového kolagenu ve 150 ml vody.

K suspenzi fidejte 5 kapek koncentrované${u.

Za stalého michani zéikiejte 30 min.

Obsah v bace nechte vychladnout na laboratorni teplotu a tzakzujte 2 M NaOH,
kontrolujte indikatorovym pH papirkem.

Do Petriho misky odeberte 10 ml vychladlého vzorku

Vznikne tzv. klihova galerta, podobna rosolu.

Pokud rosol nevznikne, vloZte roztok do twtiavakuové odparky a zakoncentruijte.

Po zmensSeni objemu o ccgetinu zkuste znovu vyt tzv. klihovou galertu.

Postup opakujte s tim rozdilem, ze mistss56; pridejte 10 ml 2 M NaOH a po reakci
neutralizujte 2 M HSQu.

Zavér: Pomoci sklegné tyinky oweite viskozitu produktu.

PwpNPE

©ooNOO
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Uloha ¢. 5: STANOVENI AMINOKYSELIN / BILKOVIN

A. STANOVENI VOLNYCH AMINOKYSELIN

Pomicky:

spektrofotometr, dené pipety 1 ml a 5 ml, v&, kadinka 500 ml, zkumavka se zatkou
(10x), nalevka mala (10x), odmma baika

Chemikalie:

96 % ethanol, fosfatovy tlumivy roztok (pH = 7,2pztok ninhydrinu, roztok komplexonu
I, roztok alaninu
Roztok ninhydrinu derstw pripraveny): do 50 ml od#mné baiky navazte 0,2 g ninhydrinu,

rozpuste ve 30 ml ethanolu fifxapnste 0,4 ml CHCOOH a dopite po rysku ethanolem.
Roztok alaninu: na analytickych vahach navazte d.,alaninu (zaznamenejtefgsnou

navazku). Navazku kvantitatign prevedte do 250 ml odrrné baky, rozpuste
v destilované vogl dophite po rysku a promichejte.

Vzorek:

dZzus Toma Relax pomerafdeklarovany obsah bilkovin cca 0,6%)
Pracovni postup:
1. Kalibra ¢ni krivka alaninu:

a.

b.

g.

Do 6 zkumavek se zatkou pipetujte 2 — 3 — 4 — 5—76@ml roztoku alaninu a dajik
destilovanou vodou vzdy na objem 8 ml.

Pridejte 3 ml fosfatového tlumivého roztoku a 1 mimydrinovéhctinidla do kazdé
zkumavky.

Obsah zkumavek promichejte, do hrdla zkumavek &lodtlé nélevky a vSechny
zkumavky pontéte na 10 min do vrouci vodni 1&zn

Zkumavky opatra vyjméte a ochld’te pondgenim do kadinky s ledovou vodou.

Do kazdého vzorkuiejte 0,1 ml roztoku komplexonu 1ll, 5 ml ethan@udolie
promichejte.

Do 100 ml odmirnych bawk z kazdé zkumavky postuprodeberte pipetou 1,0 ml
temre mode zabarveného vzorku a destilovanou vodouidego rysku.

Zmgite absorbanci na spektrofotometrii plnové délce 570 nm oproti slepému
vzorku.

2. Vzorek:

a.

b.

C.

d.

e.

Do zkumavky odpipetujte 3 ml dZzusu a 5 ml destildvavody, pidejte 3 ml
fosfatového tlumivého roztoku a 1 ml ninhydrinovébatoku, promichejte.

Do hrdla zkumavky vloZzte malou nalevku a celou zkuku pondte na 10 min do
vrouci vodni lazé Obsah zkumavky ochlde v 1azni s ledovou vodou.

Ke vzorku pidejte 0,1 ml roztoku komplexonu Ill a 5 ml ethamolDokre
promichejte.

Do 100 ml odndrné baky odeberte 1 ml vzorku a destilovanou vodou dtepbo
rysku.

Zmgite absorbanci na spektrofotometrii plnové délce 570 nm oproti slepému
pokusu.

3. Slepy pokus:

a.

Pripravu slepého vzorku prodée stejig jako pipravu vzorku realného, pouze
v boct 1, misto 3 ml dZzusu a 5 ml destilované vody, pipetdo zkumavky pouze 8
ml destilované vody.

Vyhodnoceni a zavr:
Obsah aminokyselin (mg}) ve vzorku vypététe podle vztahu:

w, = % 1000
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kde ma = mnozstvi alaninu od&ené z kalibrani kiivky v mg,
r = stup@é zredni,
V = objem vzorku pipetovany na stanoveni v ml.
Jako vysledek uvdte graf zavislosti absorbance na koncentraci alepinvinové délce 570
nm (kalibr&ni kiivku) s vyzn&enym bodem odpovidajicim naiené hodndat realného
vzorku. Uvefte, kolik mg aminokyselin jefftomno v 1 | dZusu, porovnejte s hodnotou na
obalu vyrobku.

B. STANOVENI AKTIVNI KYSELOSTIMLE CNYCH VYROBK U
Pomicky:
pH-metr, k&dinka 50 ml (3x), Erlenmayerovaika 100 ml (3x) se zatkou
Pouzity vzorek:
mléko OLMA, smetana ke Slehani Kunin, acidofilnékd, neékky tvaroh, syr Ldina aj.
Pracovni postup:
Stanoveni prouéte 3x u dvou vybranych vzaiik
1.Kapalny vzorek nalijte do 50 ml kadinky. Z pevnélmorku odvazte 10 g,ilejte 30 ml
destilované vody a zhomogenizujteganim.
2.Elektrodu pH-metru porite do analyzovaného vzorku.
3.Po ustéleni od#ete hodnotu pH na stupnictiptroje.
Vyhodnoceni a zavr:
Jako vysledek uvite aritmeticky piimér hodnot aktivni kyselosti obou vzdarkNa zaklad
srovnani zrétenych hodnot s hodnotami z tabulkgete charakteristiku mé@ého vyrobku.

Tabulka hodnot pH vybranych nitéch vyrobk.

Hodnota pH Charakteristika vyrobku
6,5-6,7 Mléko sladk
6,3-6,4 Mléko nakyslé
54-6,2 Mléko kysele

Mléko pravapodobr redné vodowci s piidavkem alkalii, nebo mlékp

68-71 od nemocnych dojni& mléko staré proteolytickym rozkladel
4,€ Vysrazeni kaseinu mléka (isoelektricky bot
5,1 Smetana vyrobé zakysaného asle
6,3 Smetana vyrob¢ casténé zakysaného mas
5,2 Mezni hodnota {) zakysani joguit

C.STANOVENI KYSELOSTI KASEINU
Kyselost kaseinu Ize vyjéd jako paiet mililitra odmérného roztoku 0,1M NaOH
pottebného na neutralizaci kyselych slozek v 1 g kasein
Pomicky:
Erlenmayerova hika 250 ml, odrérny valec 25 a 100 ml, nalevkaetni (2x), magnetickeé
michadlo s vyfivanim, teplonar s rozsahem do 10G.
Chemikalie:
0,15M NaOH, 1% roztok fenolftaleinu, 0,1M HCl{jpraveny titr&ni roztok)
Pracovni postup:
1. Na analytickych vahach navazte 1 g kaseinu a vggptio 250 ml Erlenmayerovy hiy.
2. Pridejte 25 ml 0,15M roztoku NaOH. Migrzakivejte (40 °C) do Uplného rozpust.
3. Po rozpusdini pridejte par kapek 1% fenolftaleinu a titrujte 0,15MCI do odbarveni.
Vyhodnoceni a za¥r:
Stanoveni prouéte tikrat a vysledek uuéte jako aritmeticky pimér ziskanych hodnot.
PoznamkaKasein vyrobeny z mléka ma kyselost v rozmezi-8}8 ml 0,1 mol:} NaOH;
kasein v syru ma kyselost 1,6 — 2,8.
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D. STANOVENI OBSAHU TUKU V KASEINU
Pomicky:
odmerny valec 10 a 100 ml, nalevkaesini (2x), Erlenmayerova fika 50 ml, kadinka 100
ml (2x), cklicka 150 ml (2x), varné lisa 250 ml, teplorér s rozsahem do 100 °C,iua
Chemikalie:
37% HCI, 96% ethanol, petrolether
Pracovni postup:
Do Erlenmayerovy hiky navazte 3 g kaseinu aigejte 15 ml HCI a pkryjte zatkou.
Na vodni lazni sis zaltivejte na 40 °C do rozpusti kaseinu.
Po Uplném rozpuéni roztok zchld'te a gilijte 10 ml horké vody.
Prelijte do dlici banky.
Erlenmayerovu hiku vyplachrite 40 ml ethanolu a obsalepjte do clici baiky a znovu
vyplachrete petroletherem (50 ml), ktery takalite do cklici baiky.
Obsah dlici banky dukladre protrepejte (pozor na natlakovani aparatury). Spodrivurs
vypug’te do 250 ml kadinky. Horni vrstvu nalijte déedem zvazené 250 ml varnéikg s
varnymi kaminky.
7. Spodni vrstvu vrée z@t do ctlici banky a gilijte 20 ml petroletheru a 10 ml ethanolu.
Protepejte a petroletherovou vrstvtigejte do varné hiy.
8. Petrolether odg#e na vodni lazni. Zbytek petroletheru dosusSteSast na chemikalie
80 °C.
9. Po vychladnuti bigky v exsikatoru ji zvazte.
Vyhodnoceni a za¥r:
Stanovte obsah tuku v kaseinu v hmotnostnich %atkhu:
hmotnostinlovanéhatkuvgramelb

hmotnostnaazkyvzorkkaseinuvgamech

agrwnE

o

tuk vkaseinu= 100

Uved'te stanovené mnozstvi tuku v kaseinu (hmotrioispmocentualg).

E. STANOVENI POPELA V KASEINU
Pomicky:
muflova pec s nastavitelnou teplotou, analytickiéy@xsikator, Zihaci kelimek (2x), ¢ka
Chemikalie:
kasein
Pracovni postup:
1. Na analytickych vahach zvaztéegihany a vychladly kelimek.
2. Na analytickych vahach navaztéghzne 1,5 g kaseinu.
3. Kelimek se vzorkem opatrspalte nad plynovym kahanem a poté Zihejte v maffgeci 30
minut @i 500 °C.
4. Nechte alespp5 min vychladnout na kovovétse.
5. Kelimek gemistte do exsikatoru, kde jej ponechejte zchladnoutpakojovou teplotu.
Kelimek nasled&izvazte.
6. Zihani a vazeni opakujte do konstantni hmotnogtefzo(rozmezi 0,2 mg).
Vyhodnoceni a zévr:
Stanovte obsah popela v kaseinu v hmotnostniche%sziahu:
hmotnostppelavgrameh

100
navazkavadkukaseinugramech

obsahpoped =

Uved'te obsah popela a srovnejte s hodnotou obsahugkaséinu uvashou v literatiie®.

4 Kvalitni kasein ma mit obsah popela 2 %.
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F. ORIENTA CNi STANOVENI VISKOSITY KASEINU
Pomicky:
odmerny valec 5 a 50 ml, nalevka, kadinky, teptsns rozsahem do 100C, sklekna
tycinka, stopky, byrety
Chemikalie:
kasein, 27% Nkl
Pracovni postup:
Pracujte v digestai!!
1. Do 150 ml kadinek navazte 2, 4, 6, 8 a 10 g kas@natesnosti na 0,1 g) tidejte 20 ml
vody a 2 ml NH.
2. Smesi za neustalého michani skdaopu tyinkou zalitivejte ve vodni lazni na teplotu 60 °C
do Uplného rozpu&ni kaseinu.
3. Pripravte si 5 byret, do nichz nalijte jédeply kaseinovy roztok. Pracujte rychle (vSechny
roztoky by ngly byt piiblizné stejre teplé).
4. Pomoci stopek stanovtasy, nez vytée vzdy 10 ml kaseinového roztoku.
5. Zbytky kaseinového roztoku vylijte z byret, oadfita na 30 °C a senzoricky vyhodite za
pomoci sklemné tyinky (sledujte pedevsim viskozitu).
Vyhodnoceni a za¥r:
Jako vysledek uwite graf zavislosti koncentrace kaseinového roztokchlosti vytékani
z byrety. PopiSte vzhled a chovéni jednotlivychladlych roztok kaseinu.

G.STANOVENI BILKOVIN V MLECE (Pyneho metoda)
Pomicky:
titracni baika (3x), &¢lena pipeta 1 ml, odénny valec 5, 10 a 50 ml, pH-papirky, filtra
papir, byreta
Chemikalie:
1% ethanolicky roztok fenolftaleinu, nasyceny rézt6;K>Os . HO, 0,143M NaOH,
zneutralizovany formaldehyd, 0,0025% roztok fuchsimléko
Pracovni postup:
1. Do titracni baiky pomoci odnmirného valce nalijte 50 ml mlékafikaprete 0,5 ml roztoku
fenolftaleinu a 2 ml eK2>04 . H20. Obsah higky promichejte a nechte 2 minuty odstét.
2. Roztok v bace zneutralizujte 0,143M NaOH (kontrolujte pH p&pm) a pidejte 10 ml
zneutralizovaného formaldehydu. ObsahKyapromichejte a nechte &2 minuty odstéat.
3. Odbarveny roztok titrujte 0,143M NaOH do barvy sravaciho roztoku.
4. Srovnavaci roztokifpravte do druhé titemi baiky. K 50 ml mléka pdejte 3 ml roztoku
fuchsinu a promichejte.
5. Stanoveni proudéte tikrat.
Vyhodnoceni a za¥r:
Procentualni obsah bilkovin v mléce Ize stanovépptitavacim koeficientem (0,348) na
z&klad zjistené titrani spoteby NaOH:

% bilkovin = (objem 0,143M NaOHimeutralizaci v ml) . 0,348

Jako vysledek uvie procentuélni obsah bilkovin ve vzorku v§jany jako aritmeticky
pramér ze Fi titraci.

H. STANOVENI BILKOVIN V MLECE (metoda dle Schulze)
Pomicky:
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titracni baika (3x), ¢lena pipeta 1 ml, odénny valec 5, 10 a 50 ml, magnetické michadlo,
pH-papirky, filtra&ni papir
Chemikalie:
1% ethanolicky roztok fenolftaleinu, nasyceny réztG:K.Os . H.O, 0,143M NaOH,
zneutralizovany formaldehyd, 5% roztok CoS@léko
Pracovni postup:
1. Do titracni baiky pomoci odnmirného valce nalijte 25 ml mlékafikaprete 0,5 ml roztoku
fenolftaleinu a 1 ml @K2>04 . H20O. Obsah higky promichejte a nechte 2 minuty odstét.
2. Roztok v b#ace zneutralizujte 0,143M NaOH afigejte 5 ml zneutralizovaného
formaldehydu. Obsah hky promichejte a nechte & minuty odstat.
3. Odbarveny roztok titrujte 0,143M NaOH do barvy sravaciho roztoku.
4. Srovnavaci roztokifpravte do druhé titkami baiky. K 25 ml mléka pidejte 1 ml roztoku
Stavelanu draselného a 0,5 ml roztoku CeSfomichejte.
5. Stanoveni prowéte frikréat.
Vyhodnoceni a zévr:
Spoteba 0,143M NaOH ip stanoveni bilkovin metodou dle Schulzeho udava. tz
bilkovinny titr, tedy pimo procentualni zastoupeni bilkovin ve vzorku ralék
Jako vysledek uvte objemova procenta zastoupeni bilkovin v mlécevigejte vysledek
s vysledkem ziskanym ze stanoveni bilkovin dle Rgne
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Uloha ¢. 6: VYROBA GALALITU Z KASEINU

Pomicky:

kadinky 100, 150 a 2 x 600 ml, Petriho miska, sifHatny kapesnik, I1zka, rukavice

Chemikalie:

mléko, komegni kasein, ocet, formaldehyd

Pracovni postup:

1.
2.
3.
4.
5.
6

7.
Vyhod

Odneite v kaddince 100 ml octa a 150 ml mlékag¢ &hpaliny slijte a dkladné promichejte,
az dojde k dkladnému srazeni.

Vzniklou srazeniny v rukavicichigfiltrujte pres plagny kapesnik, vytléte vSechnu mozZnou
kapalinu.

Hmotu rozdlte na ti dily.

Jednu ttetinu vi&né hmoty pidejte do 1% roztoku formaldehydu a 5 minut pgeaPomoci
rukavic efiltrujte pres sitko s pléhym kapesnikem. Z hmoty na platmytvarujte knoflik
a nechte vyschnout do dalSihod@ni.

Z druhé atteti tretiny vytvarujte rovnou knoflik.

. Druhou ftetinu poloZte do roztoku formaldehydu a nechte nzgivat v uzaiené Petriho

misce do dalSiho c#eni.

Treti knoflik nechte vyschnout pouze za laboratapiaty.
noceni a zawr:

Vzajemre porovnejte vzhled a tvrdost materialu.
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TUKY, OLEJE, VOSKY

Kapitola ,Tuky, oleje a vosky" je do cseni z#&azena proto, Ze tyto materialy hraji
vyznamnou Ulohu v oblasti chemie restaurovani e&omovani, podléhaji vlivu kysliku, teploty a
UV zéreni, coz katalyzuje polymefai proces, tzv. vysychani.

Tuky (lipidy) jsouesteryvySSich mastnych karboxylovych kyselin a trojsiiméalkoholu
(glycerolu). NegasgjSimi mastnymi kyselinami v molekule tuku jsou kiyse olejova, linolova,
palmitov4, stearovd a myristova. Podle skupensizliSujeme pevnéuky, u nichZz pevazuji
zejména nasycené mastné kyselinylge, jejichz skupenstvi je kapalné a které obsahéf$iv
mnozstvi nenasycenych mastnych kyselin. DalSimazikin élenim je @leni na tuky rostlinné a
tuky Zivaeisné. Vlivem vihkosti a katalytické reakce (enzyipaka) dochazi k zmydedvani tuki.
Oxidaci vicenasolinnenasycenych mastnych kyselin a jejich naslednayngeraci dochazi ke
vzniku tvrdého filmu, tzv. vysychani otejDvojné vazby nenasycenych mastnych kyselin mohou
podléhat hydrogertai reakci, tzv. ztuzovani.

Jakooleje byvaji ozn&ovany kapalné tuky. Oleje se nerozp¢jiste vod a maji mensi
hustotu nez vodaPotravin&ské, jedlé oleje jsou rostlinné kapalné triacylghgty. Mohou mit
jednu nebo vice nenasycenych vazéim vice je vietszci nasobnych vazeb, tim je olej te}st.
Technické oleje jsou n&gstji zaloZeny na pouziti mineralnich alejedy smsi uhlovodik z ropy
¢i silikonovych oleti.

Vosky jsou estery vysSich mastnych kyselin¢asgji kyseliny palmitovd, stearovd, laurova
a myristova, a vyssich jednosytnych alk@hdfirozert se vyskytuji v pirock jak u rostlin, tak
u zivaticht. Vosky jsou odolné &i hydrolyze a nepodléhaji enzymatickému rozkladwsky
ptirodniho mivodu krong vySe zmignych latek obsahuji spoustuiimpési dalSich latek
(volné karboxylové kyseliny, alkoholy, steroly gtdvosky jsou tuhé, ve va@dnerozpustné latky
odolné wi¢i oxidaci a hydrolyze. Mezi nejznarggi vosky pati véeli vosk, lanolin, vorvgovina,
karnaubsky vosk atd.

CH.-0O- C-R,

I
o]
CH-O- C-R,,

ll
o
CH,-O- C-R,

Obrazek 8: Obecny vzorec alg tuki
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Uloha ¢. 7: TUKOVE CHARAKTERISTIKY

A. PEROXIDOVE CiSLO
Pristroje a pomicky:

250 ml Erlenmayerova bka + zatka (3x), odsiny valec 5 a 50 ml, pipeta 1 ml, dka,
nélevka, odrrné baika 100 ml se zatkou, k&dinka 10 mifi¢ateplorr.

Chemikalie a roztoky:

chloroform, CHCOOH, roztok KI — 5 g Kl se rozpusti v 5 ml vodyifpavuje seierstvy),
indikator Skrobovy maz (zasobni roztok), amtny titratni roztok thiosiranu sodného,
c(NaS03) = 0,002 molf

Pouzity vzorek:

maslo, margarinpokrmovy tuk, sadlo...

Pracovni postup:

1.

~N O O1

8.

Stanoveni se provede 2x u stejného vzorku.
Do 100 ml odnirné baky pripravte 75 ml srési chloroformu a CEHCOOH v pongru
1:1,5

2. Do Erlenmayerovy hi&ky navazte cca 8 g vzorku gggnosti na 0,0001 g.
3.

Prilejte 25 ml sndsi chloroform — CHCOOH a opatré (na vdici nastavte nizky stuge
topného vykonu) zakjte na teplotu maximaid0 °C a zalivejte i této teplo¥, az dojde
K rozpusgni vzorku.

. Pridejte (pipetou) 1,0 ml roztoku Kl, Blu zazatkujte, mithpromichejte a ulozte na tmave

misto na 20 minut.

. Pridejte 50 ml destilované vody a promichejte.
. Pridejte 5 ml Skrobového mazu a promichejte.
. Obsah baky titrujte za michani odénnym roztokem 0,002M N&;Oz do odbarveni vrchni

(vodné) vrstvy. Pokud je spodni vrstva fialovanksmse uzate a v tukové vrsty pritomny

j6d se pratepanim uvolni do vodné vrstvy. Tato vrstva se peié€ podle poteby titruje do
trvalého odbarveni.

Slepy pokus Provelte stejnym zpsobem jako stanoveni vzorku stim, Ze se vynecha
zkuSebni vzorek. S&s se nezaliva, po pidani Kl se pouze ulozi do tmy.

Vyhodnoceni:

Zavér:

Peroxidové&islo (PC) vyjadiené vug kysliku na 1 g tukse vypate podle vztahu:
PC = (""—;b) c f 81000
kde je a = spoteba odm. roztoku N&0Osz (c = 0,002 mol:}) na vlastni stanoveni

v ml,

b = spoteba odm. roztoku N&0Os (¢ = 0,002 mol:}) na slepy pokus v ml,
¢ = koncentrace odéného roztoku Nz5,0s v mol.I?,

f = faktor odn&rného roztoku N£5,Os,

n = navazka zkusebniho vzorku v g.

Peroxidov&islo se vyjad aritmetickym pimérem ze dvou sowinych stanoveni.
Do protokolu se také uvede popis pouzitého vzogkstanoveni.

B. JODOVE CIiSLO
Pristroje a pomicky:

vaii¢, odmerny valec 25 a 100 ml, k&dinka 150 ml, Erlenmayarbdika 300 ml se zatkou
(3x), 1Zzicka, nalevka, pipeta 1 ml

Chemikalie a roztoky:

chloroform, zasobni roztoky: 0,1 mol.toztok jédmonobromidu IBr (Hanusovidlo), 20
% roztok Kl, indikator Skrobovy maz, roztok thiasiu sodného, c(N&Os) = 0,2M
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Vzorek:
maslo, margarinpokrmovy tuk, sadlo, ...
Pracovni postup:
Stanoveni prov&te 3x u stejného vzorku.
1. Do Erlenmayerovy hiky navazte sigsnosti na 0,0001 g 1 g zkuSebniho vzorku.
2. Pridejte 25 ml chloroformu a nechte rozpustit; roz§éni Ize urychlit mirnym zaf&tim).
3. Pridejte 25 ml roztoku IBr, hi&ku uzavete, obsahem promichejte aika ulozte do tmy na
1 hodinu
4. Poté gidejte 20 ml roztoku Kl a 100 ml vody.
5. Obsah baky titrujte za stalého michéani 0,2M odmym roztokem thiosiranu sodného do
oranzového (oranZovo-zlutého) zabarveni.
6. Pridame 1 ml Skrobového mazu a titrujte az do odbrdrve
Slepy pokusProvel'te stejnym zppisobem jako u vzorku s tim, Ze se vynecha zkuSetmei.
Vyhodnoceni:
Jodové&sislo (JC) je dano vztahem:
10 = (a-b) fn c 12692
Kde: a = spoteba odnirného. roztoku N0z na slepy pokus v ml
b = spoteba odnirného roztoku N£5,0z na vlastni stanoveni v ml
f = faktor odnérného roztoku Ng5;0s
¢ = koncentrace odémného roztoku N£50s
n = navazka zkusebniho vzorku v g.

Zavér:
Jodové&sislo se vyjad aritmetickym piimérem ze dvou sowtinych stanoveni.
Do protokolu se také uvede popis pouzitého vzorkstanoveni.

C. CiSLO KYSELOSTI
Pomicky:
vari¢, kovova Spachtle, odtmy valec 50 ml, kadinka 150 a 250 ml Erlenmayerbstka
(2x), 1Zicka, nalevka
Chemikalie:
96% ethanol, 3% ethanolicky roztok KOH, 0,1M etHaky roztok KOH, chloroform, 1%
ethanolicky roztok fenolftaleinu
Vzorek:
sadlo, rostlinny olej, masilo, ...
Pracovni postup:
Stanoveni provéte 3x u stejného vzorku.
1. Na analytickych vahach odvazte 20 g vzorku a kvatitneé pievelte do 250 ml
Erlenmayerovy bigky.
2. V kadince slite 50 ml ethanolu a 50 ml chloroformBimésny roztok neutralizujte na
fenolftalein do slabriazového zabarveni pomoci 3 % ethanolického roztoRiHK
3. Zneutralizovany roztok vlijte ke vzorku a obsaliikav digestdi opatrreé zalttejte k varu.
4. Pridejte 5 kapek fenolftaleinového roztoku a titrujesSt za horka 0,1M ethanolickym
roztokem KOH doirZovofialového zabarveni trvajiciho nejmé30s.
5. Stanoveni prowéte frikréat.
Vyhodnoceni a zar:
Cislo kyselosti (K) Ize stanovit jako hmotnost KOH (v mg) pettného k neutralizaci 1 g
vzorku.
acM

n
Kde: a = spoteba odnirného roztoku 0,1M KOH v ml,
¢ = koncentrace odémného roztoku KOH (c = 0,1 moty),

CK =
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M = molarni hmotnost KOH v g.né|
n = navazka vzorku v g.

Kyselost tuku lze vyjéiit stuprém kyselosti §K), ktery udava spéebu roztoku KOH v ml
k neutralizaci volnych kyselin ve 100 g tuku. M&K aCK plati tento vztah:

100 CK

= 1,7825 CK
5611

SK =

Jako vysledek uvdte ¢islo kyselosti a stugiekyselosti jako aritmeticky @mér jednotlivych
stanoveni.

D. CISLO ZMYDELN ENi
Pristroje a pomicky:
vaii¢, kovova Spachtle, 250 ml Erlenmayerovaikza (3x), odndrny valec 50 ml, z§tny
chladi (2x), pipeta 25 ml, |Zka, nalevka, varné kuky
Chemikalie a roztoky:
Zasobni roztoky: 0,5 motil ethanolicky roztok KOH, 0,5 mofl HCI, 1 % roztok
fenolftaleinu v ethanolu
Vzorek:
sadlo, olej, pokrmovy tuk.
Pracovni postup:
Stanoveni se provede 2x u stejného vzorku.
Do Erlenmayerovy hiky se navazte sipsnosti na 0,001 g 3 g zkuSebniho vzorku.
Pipetou pidejte 25 ml roztoku KOH agkolik varnych kamini.
Na baiku pripojte zgEtny chladé a vate 1 hodinu.
Poté k horkému roztokuridejte cca 5 kapek indikatoru fenolftalein.
Za horka a za michani titrujte 0,5 méIHCI do vymizeni#zového {erveného) zabarveni.
Slepy pokus:Provelte stejnym zfisobem jako u vzorku stim, Ze se vynecha zkuSebni
vzorek. Snis se nevid, pouze zakeje k varu a nasledritruje.

agkrwnhE

Vyhodnpcem’:
Cislo zmydelgni (CZ) v mg KOH na 1 g vzorku se vyge podle vztahu:
(7 = (Vo _Vl) c f561

m
Kde: Vo = spoteba odmirného roztoku HCI (¢ = 0,5 mot) na slepy pokus v ml,
V1 = spoteba odnarného roztoku HCI (c = 0,5 mot) na vlastni stanoveni v ml,
¢ = koncentrace odéného roztoku HCI v mol,
f = faktor odné¢rného roztoku HCI,
m hmotnost zkuSebniho vzorku v g.
Zaveér:
Cislo zmydel®ni se vyjadi aritmetickym pémérem ze dvou stanoveni.
Do protokolu se také uvede popis pouzitého vzogkstanoveni.

E. CiISLO ESTEROVE
Cislo esterové udava pet mg KOH potebného ke zmydetni ested v 1 g tuku.
Esterové&islo se vypéte z rozdilwisla zmydeldni acisla kyselosti:
CE=CZ-CK
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MODERNI TRENDY V POLYMERNI CHEMII

Souwasné trendy v oblasti polymerni chemierif@dnich i syntetickych polym&y se
sousted’'uji nejen na recyklace polymernich matdridle i na vytvéeni nanostruktuéi nahrazeni
puvodnich materidi.

Uloha ¢&. 8: MEDNATE HEDVABI
Princip vyroby néd’natého hedvabi byl navrzen roku 1857 Eduardem Sebveen, kdy se

Cistd celul6za (vata, filteani papir atd.) rozpousti v roztoku hydroxidu tetnasnmed’natého
[Cu(NHs)4](OH)2, ktery Ize pipravit podle rovnice:

CuSQ + 2NaOH— Cu(OH) + NaSOy
Cu(OH) + 4NH:OH — [Cu(NHzg)4(H20)2](OH)2 + 2H0

Vazba ngdi na celulézu probiha dle nasledujiciho schématu:

H H

“ /

o O'...... .

o FICUNH) —— | | | ICUT(NH),
N

AN
H H

Rovnovaha reakce zavisi na pH predtf. V kyselém progtdi se pak rovnovaha posunuje
ve prosgch nerozpustné celul6zy.
Pristroje a pomicky:
kadinky, pinzeta, Erlenmayerovaitd@a (200 - 250 ml, 500 ml), Blchnerova nalevka,
filtra¢ni baika, injekeni stikacka a jehla (kapilara, plastova héd), pH papirky, kapatko.
Chemikalie:
CuSQ.5H0, NaOH, NH, H2SOy pripadre CHsCOOH
Vzorek:
Bunic¢ita vata — obsahuj&st tzv. viskozy, coz je regenerovana celuldza
Vatové odléovaci tampdny — 100% celuldza
Papirovy kapesnik - 100% celul6za
Pracovni plagt- 100% celuléza
Pracovni postup:
Piiprava Schweizerovénidla:

1. Pripravte 250 ml 5% vodného roztoku CuS®ro lepSi rozpoudti kadinku s obsahem
zalhrivejte.

2. Pripravte 50 ml 8% vodného roztoku NaOH.

3. Roztok NaOH pdejte k roztoku CuS® Smisenim vznikne modra sraZzenina Cu(©OH)

4. SraZeninu dekantujte destilovanou vodou algspq ¢imZz dojde k odstrami rozpustnych
soli. SraZzeninuifiltrujte na Blchneraynalevce a nasledrni pievel'te do Erlenmayerovy
baiky. NepouZivejte fritu!

5. Vytvoite nasyceny roztok Schweizero¢midla [Cu(NHs)4](OH). rozpusSénim srazeniny
Cu(OH} v 70 — 100 ml koncentrovaného BAlHSrazeninu rozpoudte v Erlenmayero¥
baice. V gipad, ze se vSechen Cu(OH)erozpusti, odfiltrujte zbyvajici srazeninu n&&fri
ktera je pro tento ukol vyhrazena.

Priprava ni¢d’natého hedvabi:
1. Do baiky se 100 ml fefiltrovaného roztoku Schweizerovinidla pridejte 1 g natrhané
celulézy (vata, pla§ odlicovaci tamponky, papirovy kapesnik aj.).
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Zavér:

Béhem 60 min roztok alas protepejte a sledujte, jak se vzorek rozpousti. Ner§izpau
celulézu odfiltrujte na pro tentaié@l vyhrazené frit, promyjte vodou a suste 2 ki 450 °C
v susarf. Pak zvazte a vypitejte mnozstvi rozpu&ié celuldzy. V pipad, Ze se celuldza
rozpousti pomalu, nechte rozpaii&to @istiho cvéeni.

Pripravte 100 ml srazeciho roztoku. K destilovanéévpiikapavejte HSQs az do ziskani
kyselého roztoku o pH 2 - 3 (pH kontrolujte pomineiikatorového papirku)

Smes Schweizerovainidla s rozpu&nou celul6zou natakite do injekni stikacky s jehlou
a hadtkou. Roztok pomalu vkapavejte do srazeciho roztoku.

V kyselém roztoku vznikaji vliakna&inatého hedvabi.

Vysrézena vldkna odfiltrujte na ®i{Blchnero¥ nélevce), vysuste 2 Hipl50 °C v suSamh
a zvazte.

Uvedte vlastni pozorovani pbéhu reakce, popisSte vysledny produkt. dte hmotnost

vysrazenych vldken a procentualni &Agk vzhledem kipvodni navazce a vzhledem
k rozpusEné celuldze. Uvdte vesSkeré pdebné vypoty.

33



Uloha ¢. 9: ELEKTROSTATICKE NANOZVLAKNOVANI PRIRODNIiCH
POLYMERU

Metoda elektrostatického zviévani, tzv. electrospinning, vyuZiva elektrickéy sk tvorke
nanovlakennych struktur z polymerniho roztoku. Zédkim uspiddani jsou d¥ protilehlé elektrody
ptipojené k opa&nému elektrickému potencialu. Prvni elektroda (ziaici elektroda, tzv. emitor)
slouzi k davkovani roztoku polymeru a tvérbanovlaken. Elektroda e mit tvar od jednoduché
jehlové elektrody (pro mensi mnozstvi vzorku) ptkgesalcoveci strunove elektrody rotujici v nadéb
s polymernim roztokem. Druhda elektroda, tzv. kavekslouzi k ukladani vidken. Vlivem vysokého
elektrickeho nagti (az desitky kV) se vytwd na kapce roztoku polymeru konicky tvar, tzv. TagV
kuzel. DalSim zvySenim elektrického pole dojde kugeni povrchovych sil natolik, Ze z vrcholu
Taylorova kuZele dojde k tvotbvlidken ve sréru od zvldkiujici elektrody ke kolektoru. Vytwené
vlakno z roztoku polymeru prochézi v mezielektragtovprostoru procesem nestability a prodluZzovani,
pii kterych dochazi také k vypeni rozpou&dla. VIakno polymeru je elektrostatickymi silami
piitahovano ke kolektoru a vytiiana fm souvislou vrstvu sloZenou z vlaken o rérech desitek az
stovek nanomelr Vlivem chaotického pohybu vidken &rem ke kolektoru ma vysledna vrstva
strukturu nahodhuspdaadanych vidken.

Na schopnost vyt¥éat nanovldkenné vrstvy maji zasadni vliv paramegtgkiovaného roztoku,
geometrie pouzitych elektrod a okolni podmink§hdém procesu vlakmi. Mezi roztokové parametry
muzeme z#adit viskozitu, koncentraci, molekulovou hmotnosandho polymeru, vlastnosti
rozpoustdla, povrchové nagi ¢i vodivost. O zvldknitelnosti roztoku rozhoduje kemtrace
vlakenného polymeru, coZ oviiuje jak viskozitu, tak povrchové n&proztoku. Jestlize je roztokits
zredény, pak se budou vidkna polymeru rozpadat nackgpiltive, nez dosdhnou kolektoru a dochazi
k tzv. elektrospreyingu. Jestlize je naopak rozwks koncentrovany, tak se vlidkna nebudoutitvo
vibec.

Jednou z nejilezitéjSich oblasti vyuziti metody electrospinningu jdmamedicinské aplikace.
IdeéIni materidl musi byt biokompatibilni, aby gmlymer ani produkty vzniklé jeho degradaci
nevyvolali zawtlivou nebo toxickou reakci véle, musi mit povrch umagjici adhezi bugk a
podporovat jejichirst, mit vhodnou (dostateou) porositu a dostateou mechanickou odolnost. &M
by byt také biodegradabilni, biostabilni, ¥odolny a vyrobitelny do 3D struktur s vlastnostmi a
designem mnitelnym podle pdeb zamyslené aplikace.ré¥ést pirodni biopolymer do podoby
nanovlaken prostdnictvim elektrostatického zviaévani je obvykle &Si neZz u syntetickych
polymefi. Roztoky girodnich polymek maji casto filiS vysokou viskozitu a vysoké povrchoveé atip
coz omezuje jejich zvlaknitelnost.

Obrazek 9, 10: Nanospider TM (cit. http://academic.sun.ac.za/polymer/electrospinnitrglh
https://tech.ihned.cz/c1-23053440-nanotechnologibezce-maji-budoucnost-i-za-oceanem)

Pristroje a pomicky:
kadinky, pinzeta, Erlenmayerovaitia se zatkou (250 ml, 500 ml), elektrody Nanospider
Nanospider, ubrousky, &nka, vahy, odrérny valec, pipeta,izky

Chemikalie a roztoky:
organicka rozpoustlla (kyselina trifluoroctova, tetrahydrofuran,)
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Pouzity vzorek:
Polymlé&na kyselina — granulat (PLA)
Pracovni postup:

1. Do Erlenmayerovy hiky s elektromagnetickym michadlem navazte grarRla a zalijte
rozpoustdlem tak, aby vysledny roztok byl 10%, 25% a 35%prMavte 50 ml roztoku
kazdé koncentrace.

2. Banku umistte na elektromagnetickou micta, uzavete zatkou a nechte granulat PLA
rozpous¥t do dalSiho cwieni.

3. Samotné zvlakovani roztoku prowgte na UFE BF MU pomoci Nanospideru TM.

4. Zvlaknujte nejprve z jehlové elektrody, kde vzorek roztgdolymeru nanésejte na vrchol
elektrody pomoci sklgmé tyinky.

5. Vyberte nejvhod§si koncentraci roztoku.

6. Tento roztok poté zvlakijte pomoci valcové elektrody.

7. Vystiihnéte navlakeny vzorek netkané textilie spdél® s nosnou textilii, nechte na
vzduchu proschnout.

8. Pomoci SEM popiste nanovladkenou strukturdete Siku viaken (jeji pimérnou hodnotu
v zavislosti na koncentraci zviévaného roztoku).

9. Urcete kontaktni uhel smiéni vodni kapkou, tedy hydrofobicitu/hydrofilitu teaalu.

Zavér:

Do protokolu uve'te SEM snimky, popis struktury vidken, hodnotu kditiiho Ghlu.

35



Uloha ¢. 10: 3D TISK PRIRODNiCH POLYMERU

3D tisk je proces tvorby trojroz¥mych objeki pokladanim souvislych vrstev polymerniho
materidlu. K vyti&ni vyrobku je patba rkolik krokt. Prvnim krokem je vytv@ni 3D modelu
(nap. pomoci CAD softwaru nebo 3D skenetiufotogrammetrického softwaru). Tento model je
nutné v druhém kroku ifpvést do tiskarnou pozadovaného forméatu. DalSinketo je volba
vhodného polymeru a parametisku (teplota tiskové hlavy, typ a teplota poddgy Nasleds je
na tiskovou podlozku nanaSen tiskovy material pstwach. Vzdy po dokdaseni tisku vrstvy se
posune tiskova hlava (nebo podlozka) o jednu vrsiaahaji se tisk dalSi vrstvyédinou se po
vytisku jeSt objekt upravi opilovanim, odlomenim tzv. pddpych konstrukci (u technologie
FDM) nebo vyistenim (jiné technologie).

3D tisk materidlem kyselinou polyndiéou (PLA) bude realizovany v ramci exkurze na
CEITEC VUT.
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