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Izolacja i modyfikacja skrobi

Celem c¢wiczenia jest izolacja skrobi z ziemniakéw oraz jej modyfikacja kwasem
monochlorooctowym, z wytworzeniem karboksymetyloskrobi.

Materialy i odczynniki:

e 3 duze ziemniaki,

e 5 g skrobi ziemniaczanej (,,studencka” lub spozywcza),
e kwas monochlorooctowy,

e wodorotlenek sodu,

e alkohol izopropylowy,

e |lodowaty kwas octowy,

e 0,2 M roztwor NaOH,

e 0,05 M roztwor HCI,

e r-r fenoloftaleiny.

Wykonanie ¢wiczenia:

Izolacja skrobi z ziemniakow

Obrane i1 umyte ziemniaki (3 sztuki) utrze¢ na miazge, zwazy¢, a nastepnie doda¢ wodg, w
ilosci réwnej masie startych ziemniakdw. Cato§¢ wymieszac, a nastgpnie przesaczy¢ catos¢ na
sitku, odciskajac wodg od statej mas. Przesacz, zawierajacy wyodrebniong skrobig rozcienczy¢
2-3 krotnie woda, wymieszac, a nastgpnie po doktadnym odstaniu skrobi wode¢ zdekantowac.
Skrobi¢ przemywac¢ kilkakrotnie, az do momentu uzyskania czystej skrobi (brak zmetnienia
wody nad skrobig). Odmyta skrobi¢ zawiesi¢ w etanolu, przesaczy¢ na lejku Biichnera i po

wysuszeniu na powietrzu zwazyc.

Modyfikacja skrobi 7 ziemniakow — otrzymywanie karboksymetyloskrobi

Do kolbki okraglodennej, zaopatrzonej w Silne mieszadto magnetyczne odwazy¢ 5 g skrobi,
doda¢ 10 ml alkoholu izopropylowego (Uwaga 1) oraz 1,69 g statego wodorotlenku sodu
(Uwaga 2). Proces alkalizacji prowadzi¢ przez 20-60 min. (np. 20, 40, lub 60 min.) w



temperaturze 25-35°C (np. 25, 30 lub 35°C).

W tym czasie w zlewce odwazy¢ 3,84 g kwasu chlorooctowego (CAA) (Uwaga 3),
rozpusci¢ w 7 ml alkoholu izopropylowego (Uwaga 1) i doda¢ matymi porcjami 1,66 g statego
NaOH (Uwaga 4). Reakcje prowadzi¢ az do momentu uzyskania mlecznej, homogenicznej
masy. Powstaly chlorooctan sodu przesgczy¢, a nastepnie staty wprowadzi¢ do wytworzonej
wczesniej alkaliskrobi. Powstatg gesta zawiesing mozna rozcieficzy¢ przesaczem, otrzymanym
po odfiltrowaniu chlorooctanu sodu. Reakcje eteryfikacji prowadzi¢ przez 60-120 min., w
temperaturze 35-55°C (warunki ustala prowadzacy ¢wiczenia, Tabela 1). Po zakonczeniu
reakcji mieszaning reakcyjng chltodzi si¢ i saczy na lejku ze spiekiem szklanym. Powstaty
produkt przenies¢ do kolbki 50 ml ze szlifem, zala¢ 10-15 ml kwasu octowego, ustawic¢ na
wytrzasarce do nastepnych zaje¢. Na nastepnych zajeciach przesaczy¢ osad, a nastepnie
kilkakrotnie przemy¢ metanolem do zaniku zapachu kwasu octowego. Produkt wysuszy¢ i

oznaczy¢ stopien podstawienia skrobi grupami -CH.COONa.

Tabela 1. Zmienne parametry procesu eteryfikacji.

Temperatura, °C Czas eteryfikacji, min.
35 60 90 120
45 30 45 60 90 120
55 30 45 60 90 120

Uwagi:
1. Jako rozpuszczalnik reakcji mozna uzy¢: absolutny etanol, butanol, a takze mieszaning
alkohol izopropylowy:woda w stosunku obj¢tosciowym 90:10.

2. W podanych warunkach nnaon:nacu=1,35. Reakcje alkilowania mozna prowadzi¢ przy
stosunku NnaoH:Nacu=1,2+4.

AGU - jednostka anhydroglukozowa (anhydroglucose unit) (M = 162.15 g/mol); w czasteczce glukozy,
ktora pozostaje w biopolimerowe;j strukturze skrobi sa trzy pozycje, do ktorych poprzez eteryfikacje moga
by¢ wprowadzone ugrupowania hydrofilowe.

3. W podanych warunkach ncaa:inacu=1,3. Reakcj¢ eteryfikacji alkilowania mozna
prowadzi¢ przy stosunku Ncaa:nNacu=0,7+2.
4. Przy syntezie chlorooctanu sodu stosuje si¢ 1,02-1,5 ekwiwalentu NaOH w stosunku do

kwasu monochlorooctowego.

Oznaczanie wilgotnosci skrobi

Probke ok. 5 g, zwazong z doktadnoscia 0,1 mg wstawi¢ do suszarki nagrzanej do temperatury

90-100°C. Probke ogrzewaé, az do momentu uzyskania statej suchej masy.



Oznaczanie stopnia podstawienia grupami -CH2COONa (DS)

Probke ok. 0,5 g wysuszonej karboksymetyloskrobi (zwazong z doktadnos$cig 0,1 mg) rozpuscié
w 20 ml 0,2 M NaOH i 50 ml demineralizowanej wody. Cato$¢ przenies¢ ilosciowo do kolby
miarowej, o poj. 100 ml i uzupetni¢ woda do kreski. Z tak przygotowanego roztworu pobra¢ do
kolbki stozkowej 25 ml, rozcienczy¢ 50-100 ml wody. Nadmiar NaOH miareczkowac¢ 0,05 M
roztworem HCI, uzywajac fenoloftaleing jako wskaznik. Pomiar wykona¢ dla 3 probek.

Wykona¢ rowniez §lepa probe. [los¢ DS obliczy¢ ze wzoru:

_ 162 - nCOOH
Mgs — 58 * Neoon
gdzie:
162 — masa molowa jednostek anhydroglukozowych (AGU), g/mol,
58 — zwigkszenie masy, dla kazdej podstawionej grupy karboksymetylowej w skrobi, g/mol
Wwody
mys = (1 — 'm
ds ( 100 ) S
Neoon = Vo = V) " Cyer - 4
gdzie:

ms — masa probki karboksymetyloskrobi, g

Wwody — zawarto$¢ wody, %

Vo — objetos¢ roztworu HCI zuzyta do miareczkowania $lepej probki, w ml

V — objetosc roztworu HCI zuzyta do miareczkowania badanej probki, w ml

Chci — stezenie roztworu HCI, w mol/dm?®

4 — stosunek catkowitej ilogci roztworu (100 ml) i objetosci wzietej do miareczkowania (25 ml)

Sprawozdanie powinno zawierac:

o Krotki wstep literaturowy.

e Schemat reakcji wraz z rysunkiem zestawu (zestawOw) wykorzystywanego przy
wykonywaniu ¢wiczenia.

e Opis wykonania ¢wiczenia z uwagami i spostrzezeniami.

e Obliczenia wilgotnosci, DS, NNaoH catkowite:NAGU

e Podsumowanie i wnioski.

Zagadnienia:

1. Surowce naturalne — wiadomosci ogodlne.
2. Skrobia — wystepowanie, wyodrebnianie i modyfikacja chemiczna.

3. Zastosowanie skrobi modyfikowanej i niemodyfikowane;j.
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