16. Piiklad k tomu méme v élanku W. E. Hesselbergera (Metal Industry str. 65
1949), ktery pojednivd o automatickém stfibreni. majici veliky vyznam pFi dpra-
vich reflektord, zrcadel atd.

17. O vyznamu ultrazvuku v elektrochemii a v povrchové ipravé referuje P. Pick
v Technickych zpravich & 7, str. 36 — 51 (1950).

18. O lesklych povlacich v galvanochemii pise Mudroch v Technickjch zpravach
& 8, str. 1 — 16 (1950) s p¥islusnou literaturou.

ROZHLADY PO SOVIETSKEJ VEDE

Kvantitativne stanovenie pektinovych latok

I. N. KRIVOUSOV
Kandidat polnohospodarskych vied. Tabak 1951, &. 4, 16—20.

Vzhladom na to, Ze pektinové latky maji vplyv na vodno-fyzikilne
vlastnosti tabaku, je velmi déleZité presné stanovenie ich obsahu v ta-
bakovom materiali.

Dosial niet dostatoéne presnych metéd na stanovenie pektinovych
latok, ¢o je podla masho nazoru jednou zo zakladnych priéin mejasnosti
v otazke Specifickej ulohy jedmotlivych zakladnych liatok tabaku, ktoré
uréuju jej vodno-fyzikalne vlastnosti.

V literatire uvedené metédy kvantitativneho stanovenia-pelktino.
vych latok s velmi sloZité a ani pri majpresnejSom prevedeni medavaji
a ani memdZzu déavat, ako spomenieme dalej, presnii predstavu o obsahn
pekiinovych litok v analyzovanom materidli,

Slozitost sticasnych metéd spodiva predovietkym v tom, Ze sa za-
kladaji na zastaralych néazoroch o Struktiire pektinovych latok, ktoré
maji uZ iba historicky vyznam. Podla tychto nizorov vietky pektinové
molekuly maji temer rovnaké sloZemie a skoro td isti molekulov:a
vahu.

Z tohto sa robily uzivery, Ze na kvantitativne stanovenie pektino-
vych litok v analyzovanom materidli posiac¢uje kvantitativne stanoveuic
niektorej slozky tvoriacej pektinovi molekulu a vynasobit ziskané mnoz-
stvo prisluSinym koeficientem.

Tak napriklad Fellemnberg, vychadzajic z priemerného obsahn
metylalkoholu v pektinovej molckule 10 %, navrhol metédu kvantitativ.
neho s'anovenia pektinovych latok zakladajicu sa na stanoveni metyl-
alkoholu. Vysledné mmoZstvo metylalkoholu stanovené amalyzou a vy-
nasobené desiatimi divalo podla jeho predstavy mmoZstvo pektinovych
latok v analyzovanom materidli.

Ini badatelia (Balabucha, Popcova, Gabel, Kiprianov, NenZi, Paton
a Ling) vychadzajic z toho, Ze hlavnou sloZkou pektinovej molekuly je
galakturonova kyselina, ktora sa pri hydrolyze rozpada na furfurol, vo-
du a kysliénik uhli¢ity podla vzorca
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CGHI()O; == C5H40g + 3H20 —*‘ COg,

navrhli na kvantitativne stanovenie pektinovych litok pouzitie metédy
Tolensa a Lifevra, ktora bola vypracovani pre kvanmtitativne
stanovenie galakturonovej kyseliny.

Tito badatelia vypracovali niekolko spdsobov prevedenia tej istej
met6dy, ktorej princip spoéiva v stanoveni kysliénika uhligitého, ktory
vznikol v priebehu amalyzy. Vynasobemim ziskaného mmo#stva kon¥tan-
tou 5,66 sa vy¢€islilo mnozstvo pektinovych latok. (1 cem 0,1 N Ba(OH).
viazaného na CO, zodpovedalo podla ich predstavy 0,01245 g pektinovej
kyseliny ¢iZze jeden diel CO, sa rovna 5,66 dielom pektinovej kyseliny).

Z vazkovych metéd, uvedenyeh v literatire najrozsirenejSou a do-
sial najpresnejSou je metéda pektatovi. Jej princip spoéiva v tom, Ze
pektin sa za horica vyliZi vhodnym rozpustadlom a po nasledovnom
predisteni sa z roztoku vysriZa s CaCl, vo forme pektatu vipenatého.
Predpokladom je, %e v pricbehu analyzy sa pektin z materialu vyluhuje
kvantitativne a Ze obsah vapnika v pektate, ziskanom z hociktorého pek-
tinu je vidy 8%

Tato metdda, ako i varidcie prvych dvoch spasobov boly by pri-
jatelné iba v tom pripade, keby pektinové latky rézneho pévodu maly
rovmakd molekulovii vdhu a rovmaké kvalitativne chemické slozenie.
Pri druhej metéde je mevyhnutnou poedmienkou aj tiplné vyluhovanie
pektinu z analyzovamej mnavaZzky a konStantné mmoZstve popolovin
v pektate.

Experimentalne vysledky, uvedené v literatire, ako i hodnoty, kto-
ré sme ziskali, dokazuji opak. Obsah metylalkoholu a galakturonovej ky-
seliny v pektinovych latkach rézneho pévodu kolise v znaénych rozme-
dziach. Tak napriklad obsah CH3;OH u pektinov tabaku sa pohybuje
v rozmedziach zlomkov percemta, u pektinov ovocia do 10% 1i vySe.
Obsah galakturomovej kyseliny u pektinov repy sa pohybuje v rozme-
dziach 40% a pri pektine citrénov do 94%.

Molekulova viha pektinovych preparatov sa pohybuje od desiatok
tisicov do miekolko stotisicov. Pokusy dokazaly i to, Ze siiéasnymi meto-
dami nie je mozné ziskat z kaZdého materidlu celé mnozstvo pektinu.
V tabaku napriklad i po mnohonisobnom vyluhovani zostiva eSte 10%
pektinovych latok.

Z uvedeného vyplyva, Ze

1. na kvantitativne stanovenie pektinovych latok podfa mnoZstva
metylalkoholu alebo galakturonovei kyseliny v ktorejkol'vek litke je tre-
ba mielen stanovif jednu z tychto sloZiek, ale je potrebmé i to, :al)}t
sme pektin za Géelom stanovenia metylalkoholu alebo galakturonovej
kyseliny ziskali v pomerne ¢istej forme;

2. na kvantitativne stanovenie pektinovych litok metédou pelti-
tovou treba stanovif mmo¥stvo popolovin v pektite daného pektinu a
odpoéitat mnoZstvo nevyluhovaného pektinu zo skiimanej latky.

Nakolko toto je mo#né iba pouZitim inych metéd stanovenia pekti.
novych latok, pektitova metéda je vhodna iba pri analyze tych litok.
ktoré obsahuja len rozpustné pektinové latky. V poslednom pripade
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treba prihliadat k mnoZstvu popolovin v pévodnom pektine i v ziska-
nom pektite, aby sme mohlj stanovit mmnozstvo katiémov, ktoré presly
do pektinu.

VzhIadom na uvedené skutotnost; jednoduché a presné stanovenie
pektinovych litok moZno previest prvym variantom, ktory odporii¢ame.
t. j. metédou dvojného stanovenia tej istej sloZzky: v analyzovanom ma-
teriadli i v pektine, ktory z neho ziskame,

Pri takomto stanoveni pektinovych latok bude najspravnejsie po-
kladat podiel galakturomovej kyseliny za hlavna slozku pektinovej mo-
lekuly.

Pristroj na stanovenie pektinovych latok v tabaku:

1, 2, 3 — Tis€enkove banky s lihom; ¢ kipel s Woodovou sliatinou; a — banka na
hydrolyzu; f — Frezeniova veZa s natronovym vipnom; Ki, K: — kohitiky; 4,5 —
Drekselove premyvagky na pohltenie furfurolu roztokom floroglucinu v 10%-nej
H:SO,; Drekselova premyvadka s koncentrovanou H:SO4; 8—12 — Drekselove pre-
myvacky s titrovanym roztokom Ba(OH):; 7-U trubica naplnena granulovanym zinkom
na pohltenie HCL

Na stanovenie odporiifame aparatiru, uvedend na obrazku. Banka
s gulalym dnom a o obsahu 200—250 cem je pomorena do kipela ¢
s Woodovou sliatinou. Banka ma boény otvor, cez ktory prechadza za-
briiseni rirka, siahajlica temer na dno, ktora shi% na privadzanie vzdu-
chu do banky, ktory predtym prechadza cez Tis¢enkove banky 1. 2, 3.

Banky su maplnené komncentrovanym lihom na zachytenie CO..
K banke je pripojeny chlsdié so zabrusom, ktorého horny koniec je
spojeny gumovou hadicou s absorbérmi 4—12, Absorbéry su rozlozené
takto:

Ihned za chladidom sii umiestené Drckselove premyvacky 4,5 s roz.
tokom floroglucinu v 10%-nej H,SO, na zachytenie furfurolu. Za nimi
je rovnaki premyvatka 6 s koncentrovanou H.SO,, ma ktoru je pripo-
jena U trubica, naplnema granulovanym kovevym zinkom na pohltenie
zbytku HCl. Za U trubicou je trojcestny kohitik Ki, spajajici 5 premy.-
vadiek 8—12 s odmeranym mnozstvom 0,1 N roztoku Ba(OH). bud
s aparatom na hydrolyzu, (banka a), alebo s Frezeniovou veZou f napl-
nenou natronovym vapnom.
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Premyvacky 8—12 si spojené kohitikom K, s vodnou vyvevou.

Stanovenie galakturonovej kyseliny sa robi takto. Dva gramy
navazenej latky vnesieme do banky s gulatym dnom a polejeme 100
cem 12%-nej HCl Potom prehafiame cez aparatiru vzduch po dobu
40 minat (banky 8—12 si zo sistavy vypojené).

Po odstraneni CO,, ktory sa nachidza v aparatire, sa zapoja pre-
myvatky s roztokom Ba(OH). a varna banka sa pri teplote kiipela
125—130° zahrieva po dobu 7 hodin. Po skoméeni zahrievania premy.
vaéky s roztokom barytovej vody sa vypoja a titrovanim 0,1 N HCI sa
sianovi mnoZstvo barytove] vody, viazamej na CO,,

Percentuilny obsah pektinovych latok v amnalyzovanom materiali
sa v tomto pripade vypoéita vzorcom, ktory sme vyvodili

96,9 a
X = =

b.c

pricom:

x je percentuilny ohsah pektinovych litok v absolitne suchej na-
vazke;

a je mnozstvo cem 0,1 N roztoku Ba(OH)., viazaného na CO.;

b je percento C¢H,,O: v pektine;

¢ je absolutne sucha mavazka v gramoch.

Pri vypoéte obsahu pektinu v tabaku vychiadzame z tohto: 1 ccm
0,1 N Ba(OH),, viazaného na CO, odpoveda 0,00969 g C.H,,0;, pre.
toze C,H,,0, = C;H,0, 4 3H.0 + CO,; Ba(OH), + CO, = BaCO; +
+ H,O0. Podla tohto mmozstvo C¢H,,0; v analyzovanom materiali sa
bude rovnat mnozstvu kubickych centimetrov 0,1 N Ba(OH), a viaza.
ného v priebehu analyzy na CO., vynasobemému 0,00969 g, t. j.
0,00969° a g.
CeH,,0; je iba édastou pektinu. Ked mmozstvo CsH,,0,; v pektine je b
%, vtedy mno#stvo pektinu v analyzovanom materiali sa da Fahko vy-
pocitat z tmery:

0.00969 ¢ ————— b %
X1 100%
z &oho
0,969 . a
X =g
b

Pri analyze uréitej navaZky materialu ¢ g, percento pektinu v mate-
riali (x) ea rovma:
0,969 . a
x=(——.100):¢
b
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Tabulka ¢, 1.

Obsah pektinu Mnozstvo
Obsah Mnozstvo podla vzorca pf.:ktinu'
Predmet CeH100; U ¥ Ba{OH s _ 99 a vyjadread Rozdicly
v pektine viazaného na €O, | x = —— koeficientom
v %) (v cem) ke 5,66
v %) (v %)
Tabak Trapezond 52,00 9,0 16,77 11,21 — 5,69
Tabak Samsun fermentovany, 3.-ti druh 61,80 8,7 16,01 13,21 — 3,43
Tabak Samsun, fermentovany, 4.-druh 54,01 8,7 19,27 1337 — 5,90
Repa stolna 42,34 10,2 23,35 12,69 — 10,46
Tubak Trapezond, fermentovany, vylGzeny 72,00 9,0 12,10 11,21 — 0,89
Pomara 90,01 16,0 17,20 20,02 + 2,82
Tabulka ¢. 2.
. : Uhlo-
CsHmO; OC“3 C113COOI 1 POPO[ vodik NHg SpO]U
Preparat pektinu y
z tabaku
v 0 na absolitne suchGi vihu

Zclenc¢ho 59,77 2,11 11,71 5,89 17,41 5,67 102,59
Suchého 62,12 1,98 10,10 3,22 9,84 5,51 92,77
Fermentovaného 71,21 1,23 10,95 2,03 9,86 6,73 102,04




96.9 . a

p e—— e S —

b c

Veli¢inu b zistime pri stanoveni galakturonovej kyseliny v pektine,
izolovanom z toho istého materidlu. Stanovenie sa v tomto pripade robi
tym istym spésobom ako bolo uvedené, iba s tym rozdielom, Ze navaZka
sa berie 0.5 g a zahrieva sa po dobu 5 hodin.

Pri porovnavani tejto metédy so starymni metédami sme ziskali vy-
eledky, ktoré uvadzame v tab. &. 1.

Ako vidno z tab. & 1, rovnaké vysledky sa ziskaji iba v tom pri.
pade, ked obsah galakturonovej kyseliny v pektine je priblizZne 70%.
Pri odli3nom obsahu galakturonovej kyseliny v pektine dostivame tdaje
rozdielne od nidajov, ziskanych starou metédou. Tento rozdiel je vidsi,
alebo mensi, podla toho o kolko je skutoény obsah galakturomovej ky-
seliny v pektine amalyzovanej latky viaési, alebo men&i ako 70%.

Pri peuZiti tejto metédy treba vemovat osobitnii starostlivost Ciste-
te latok, izolovanych z materiilu.

Za tym téelom treba material pred extrakciou premyvat studenou
vodou a% do ziskania bezfarebnych, alebo len slabo sfarbenych vytaZkov
a ziskany pektin &istif presrdaZanim. Pri skimani tabaku na ziskanie
preparatu potrebnej éistoly postacuje obvykle dvojnasobné vysrazanie,
nakolko uZ pri prvom srdzani sa ziskaji pomerne ¢isté preparaty,

Metéda v tej forme, ako ju odportiéame pouZitf, robi sa takymto
sp6sobom:

Navazka materialu, ktory chceme analyzovat, sa poleje 20.nasob-
nym mnoZstvom vody a mecha sa stif 2 hodiny pri laboratérnej teplote,
ked sa voda vymiefa.

Vymena vody sa robi dovtedy, kym po dvojhodinovom stati je vy-
tazok len slabo sfarbeny. Zbytok sa pretlaéi cez plitno a poleje sa
v banke desatnasobnym mnozstvom 0,5%-ného roztoku stavelanu amon-
ného. Smes v banke sa zahrieva vo vodnom kupeli pocas 7 hodin pri
teplote 70° C. Extrakt sa eSte za hortica prefiltruje a po ochladeni sa
tenkym pridom vleje do trojnisobného mmoZstva koncentrovaného lie-
hu. Vznikly gél (lepsie po 1—2 hodinovom stiti) sa da do konopného
vrecka a lieh sa dobre vyZmyka. Takymto spdsobom ziskamné pektinové
latky sa rozpustia vo vode (v mnoZstve rovnajicom sa pdvodnému ex.
traktu) a roztok sa opif vleje do trojnisobného mnoZstva liehu. Po
ustati sa srazenina vyZmyka v konopnom vrecusku a rozotrie sa v por-
celanovej trecej miske s lichom a odsaje na Biichnerovom lieviku. Sra.
zenina pektinovych latok sa premyje lichom do negativnej reakecie fil-
tratu na kyselinu $favelovii, potom sa premyje niekolkokrat éterom za
niéelom odstranenia liehu a su$i — zpociatku v pride suchého vzduchu
(na odstranenie éteru), potom v exikatore s chloridom vapenatym.
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V pektine, ziskanom takymto spdsobom stanovi sa percento galak-
turonovej kyseliny z mmoZstva kyslicnika uhlig¢itého, vznikajiceho pri
hydrolyze pektinu 12%mou HCI, ktora sa robi v popisanej aparatiire.

0,969 p

Percento galakturonovej kyseliny v pektine = ————— ,pri¢om:

k

p je mnoZstvo ccm 0,1 N Ba(OH), sliiéeného s CO, pri analyze
pektinu;

k je obsolitne suchi navazka pektinu.

Pre charakteristiku slozenia pektinu tabaku uvadzame tab. &. 2.

(Prelozil Peter Lebovié).

NOVE KNIHY A CASOPISY

Fanderlik-Pridal-Trenz: Sklarské praktikum, Vydalo pramyslové
vydavatelstvi, Praha 1951. 272 stran, 78 obr., 25 tabuliek.

Pozoruhodna prica kolektivu Vyskumného tstavu Ceskoslovenskych
sklarskych zavodov v Hradei Kralovej vySla neddvmno pod skrommnym
nazvom Sklatské praktikum. Hoci mizov diela i predhovor autorov
svadza k dommienke, Ze sa jedna o cviéné kompendium pre Studujici
sklarsky dorast, mo rozsah i obsah diela a sposob podamia latky v zapiti
koriguje tento dojem a vnucuje azda vystiznejii nazov, hoci ako ,,Meto-
dika skiiSania v skldrstve a pod.

Predmetna publikacia nie je sice celkom nova, nakolko kralovohra-
decky kolektiv vydal uZ na ten isty namet pojednanie v edicii Chemickej
technolégie pred troma rokmi: Rozbory sklifské. Oproti Rozborom
znamena viak toto vydanie znaény pokrok, a to miekolkym smerom.
PredovSetkym dielo nie je apendixom inych, vzajommne nesuvisiacich
stati, ako to bolo u Rozborov sklafskych, ale je to dielo samostatné,
pojednavajiice iba o skle, ¢im je bezprostrednejsie pre kazdého, ktorému
je urené. Aviak dielo priniSa viac movédt jak v samotnom podani latky,
tak i v pojati novsich, najma fyzikilno-chemickych metéd a poukazuje
asponi ma majdolezitejSie poznatky a metédy zo sovietskej literatiry. Pre
vedeckn kvalifikaciu autorov treba uviest radostnii skutoénost, Ze v tie-
to dni vySla ich prica s podobnym nimetom (Chimia stekla, shornik I.)
v Moskve v ruskom jazyku. Treba vysoko hodnotit kriticky postoj auto-
rov k jednotlivym metédam, overeny vlastnymi, dlhoroénymi skisenosta-
mi vo Vyskumnom dstave sklirskom v Hradci Kralovej.

Latka je rozdelena na 4 Easti, a to ma &ast vSeobecni, fyzikalnu
a fyzikalno-chemicku, chemicko-analytickd a pyrometricka.

Vseobecna cast uvadza najmd charakteristické znaky sklarskych
surovin, vypocet sklarskej vsadzky a vypolet niektorych adiényeh vlast-

606



