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INTRODUCERE

Dintre cele mai importante caracteristici
fizico-chimice ale compusilor pectinice reprezinta
gradul de esterificare. Prin acest indice se determina
continutul grupdrilor carboxilice esterificate in
structura macromoleculei pectinice [4] Majoritatea
proprietatilor fizico-chimice si tehnologice ale
pectinelor depind de gradul de esterificare. Cazul in
care gruparile carboxilice sunt esterificate cu alcool
metilic pectinele se numesc metoxilate [1].

In prezent pentru determinarea gradului de
metoxilare ale pectinelor se foloseste metoda
titrabila GOST 29059-91 [5].

Metoda titrabila se bazeaza pe aprecierea
vizuald a punctului de echilibru a procesului de
titrare a solutiei de pectind cu solutie de NaOH.
Ameliorarea preciziei de determinare a punctului de
echilibru a procesului de titrare poate fi realizatd cu
ajutorul metodei potentiometrice prin masurarea
valorii pH.

In scopul ameliorarii metodei de determinare
a gradului de metoxilare este posibil de exclus
indicatorul Hinton si inlocuirea lui prin metoda
potentimetrica de titrare.

Scopul cercetarilor noastre constd 1n
elaborarea metodei de determinare a gradului de
metoxilare prin metoda potentiometrica.

1. MATERIALE SI METODE

Pentru cercetari experimentale s-au utilizat
pH-metru HANNA pH211, electrozi de argint si de
sticla (HI 1131), agitator magnetic, celula
electrochimica termostatabila cu volum de 250 ml.
Pectind SF580, pectind AMO 780, indicator Hinton
(compus din trei indicatori: albastru de bromtimol,
rosu de crezol si rosu de fenol), solutie de 0,1 n
NaOH, 0,05 n NaOH, 0,1 n HCI, alcool etilic de
96%, apa distilata.

1.1. Principiul metodei standard

Gradul de metoxilare a pectinei (%) se
stabileste prin raportul volumului de NaOH, care se

utilizeazd pentru determinarea gruparilor —-COOH
si —COOCH;. Determinarea gruparilor -COOH se
efectueaza prin titrarea solutiei de pectind cu NaOH
in prezenta indicatorului Hinton.

In urma rezultatelor obtinute a fost calcult
gradul de metoxilare utilizind urmatoarele relatii:
—continutul gruparilor carboxilice in moleculele
pectinei:

K =Jix04s (1)
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unde: Kc - este cantitatea gruparilor carboxilice, %;
V- volumul solutiei NaOH 0,1n folosite pentru
titrare, cm3;
G; — masa probei de pectina luatd pentru analiza,
g;
0,45 — coeficient, cantitatea de grupari -COOH
(1,0 cm3 de NaOH corespunde 0,0045 g de
grupari —COOH a pectinei prin titrare ) [8].

—volumul de solutie NaOH, care a fost utilizat la a
doua titrare(V2), corespunde cantitatii gruparilor
esterificate (Ke) in proba analizata de pectina si se
calculeaza astfel:

K, LERYPY )

1

unde: Ke - continutul grupdrilor esterificate sau
metoxilate, %;
V,— volumul de solutie NaOH 0,1 mol/l utilizat
pentru a doua titrare, ml ;
G, — masa probei de pectina, g.
—gradul de metoxilare al pectinei se calculeaza
astfel:

K
M, ==<*100 3)
K

t

unde: Me— gradul de metoxilare al pectinei, %.

1.2. Principiul metodei potentiometrice

Determinarea gruparilor carboxilice libere in
structura macromoleculelor pectinice se determina
prin masurarea valorii pH a solutiei de pectind in
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procesul de titrare cu solutia de NaOH. Punctul de
neutralizare a gruparilor —COOH se atinge la
valoarea pH=8,1 (Fig.1). Volumul solutiei NaOH
folosite pentru titrare se foloseste pentru calcularea
gradului de metoxilare a pectinei.

In celula electrochimici se introduc 100 ml
solutie de pectind cu concentratia 0,3...0,5%. Prin
agitare permanenta solutia de pectina se titreaza cu
solutie de 0,05n NaOH pina la valoarea pH=8,1.
Apoi 1n solutie se introduc 50 ml sol 0,1n NaOH
pentru saponificare si se lasa timp de 60 min. Apoi
se introduc 50 ml 0,In HCI si se titreazd poten-
tiometric cu NaOH 0,05n pana la valoarea pH=8, 1.
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Figura 2. Variatia valorii ApH in dependenta de
volumul NaOH.
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Figura 1. Curba de titrare a solutiei de pectina cu

2. ANALIZA REZULTATELOR SI

Metoda potentiometricd prevede inlocuirea
indicatorului Hinton prin masurarea valorii pH

NaOH.

COMENTARII

potentiometric.

In urma determinarilor experimentale, gradul
de metoxilare se determina cu ajutorul relatiilor (1,
2, 3). Din motiv ca la titrare se utilizeaza NaOH de
0,05n, in formula 1 si 2 volumul NaOH utilizat la
titrare se imparte la 2.

Pentru a determina precizia metodelor
experimentale s-au efectuat analize comparative a
gradului de metoxilare a pectinei determinate prin
metoda standard si metoda elaborata.

Precizia determinarii gradului de metoxilare
s-a calculat prin prelucrarea statistica a rezultatelor,
au fost calculate abaterea standard, eroarea medie
de sondaj si limitele de incredere pentru ambele
metode de determinare a gradului de metoxilare a
pectinei.

Prin urmare a fost constatat cd valorile medii
a gradului de metoxilare determinate prin metoda
standard si metoda elaborata, pentru pectina SF 580,

variazd 1n limitele 54,16-52,68% (tabelul 1).
Tabelul 1. Rezultatele obtinute la determinarea gradului de esterificare a pectinei SF580.
Metoda de Ne Gradul de Grad de Abaterea | Eroare medi¢ Limita de
determinare | probei i metoxilare % |metoxilare ,,.q % | standard de sondaj incredere
1 54,21 54,16+0,105
1 | Potentiometrica 2 54,36 54,16 0,182 0,105 54,160,210
3 53,92 54,16+0,316
1 52,68
2 Standard 2 52,68 52,68 0 0 52,68+0
3 52,68
Tabelul 2. Rezultatele obtinute la determinarea gradului de esterificare a pectinei AMO 780.
Metoda de Ne Gradul de Grad de Abaterea Eroare Limita de
determinare | probei | metoxilare | metoxilare standard medie de | incredere
% med Y0 sondaj
1 61,97
1 | Potentiometrica 2 61,97 61,97 0 0 61,97+0
3 61,97
1 62,3 62,410,047
2 Standard 2 62,4 62,4 0,0816 0,047 62,4+0,094
3 62,5 62,4+0,141
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Tabelul 3. Determinarea erorii limita pentru rezultatele metodei potentiometrice fatd de rezultatele metodei

standart pentru pectina SF580 si pectina AMO 780.

Tip pectina Metoda de Gradul de Abaterea % Eroarea
determinare metoxilare %
Standartizata 52,68 0
SFS80 Potentiometrica 54,16 1,48 £2,7%
Standartizata 62,40 o
AMO 780 Potentiometrica 61,97 0,43 +0,689%

Eroarea intre rezultatele obtinute nu depaseste
+2,7% (tabelul 3).

Cercetarile efectuate pe baza pectinei AMO
780 cu grad de metoxilare 61,97-62,4% a
demonstrat ca eroarea intre rezultatele obtinute nu
depaseste £0,689% (tabelul 3).

In urma analizei pectinelor cu diferit grad
de metoxilare s-a constatat cd cu majorarea
gradului de metoxilare eroarea intre rezultatele
determinarilor scade de la £2,7% la £0,689%.

Prin urmare metoda elaborata permite de a
determina gradul de metoxilare a pectinei cu
eroarea care nu depaseste 2,7%.

In comparatic cu metoda standardizata
metoda elaboratd este mai simpla, fara utilizarea
indicatorului Hinton. Durata determindrii a
gradului de metoxilare constituie pind la 2 ore
pentru metoda standard si metoda elaborata.

Necesitatea  determindrii  gradului  de
metoxilare a pectinei este legatd de utilizarea lui
in procesele fizico-chimice de interactiune intre
proteinele hidrosolubile si solutiile de pectina.

3. CONCLUZII

1. Precizia determindrii gradului de metoxilare a
diferitelor tipuri de pectind este satisfacatoare.
Eroarea medie nu depaseste £3,0%.

2. Metoda potentiometrici de determinare a
gradului de metoxilare a pectinei poate fi folosita
in cercetari stiintifice.
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