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eistota karboxymetylcelul6zy

TEREZIA VACOVA

Srihrn. Overili sa analytick6 met6dy na l<ontrolu distoty karboxymetylcelul6zy
podla odpor6dani FAO, ktor6 sa uplatnia pri prevridzkovej kontrole karboxyrnetyl-
celul6zy po zavedeni jej tuzemskej vfroby. V jednotliv;fch Btridiri,ah vfvoja tech-
nologick6ho postupu purifikd,cie technick6ho produktu sa analyzovali laborat6rno
pripraven6 vzorky z hladiska predpisanfch parametrov distoty a v nadvii,znosti na
vfsledky sa postup purifikricie optimalizoval. distota karboxymetylcelul6zv pred-
loZenej na schv6lenie odborovej normy vyhovuje poZiadavkrim FAO.

Karboxymetylcelul6za (KMC) je vBeobecny n6,zov sodnej soli karboxl'rnetyl-
6teru celuldzy ziska,nej reakciou monochl6roctanu sodn6ho s alkalickor"r celu-
l6zott,. Pre potravin6,rske, farmaceutick6 a kozmetick6 vyuZitie sa prisne kon'
troluje distota KMC. V komerdnom vjrobku musi byt zabezpe6enj,preclpisan5i
obsah KMC, aby sa zachovalo na minim6lnej rirovni mnoZstvo soli a nizkomo-
,"tr.,16r.5ich polym6rov. Vlisledky hygienicko-toxikologickfch itridii dokazujri,
Ze dist6, KMC je zdravotne neSkodnri,. KMC prechidzat'r6,iacim traktom v ne-
zmenenej forme a vyluduje sa neresorbovand. Prili5 vysokS, koncentrScia
l(MC y stra,ve (100 g.kg-t) mi4, laxativny efekt, zodpovedajrici hydrofihijm
vlastnostiam produktu, podobne ako je to aj v pripade algind,tu sodn6ho a ka-
r"obovej gumy. Zdravotnicke Stridie o KMC sa prakticky zhodujri v 26,\-eroch,

Ze Kl\{C je fyziologicky inertn6. Komit6t expertor- pre potravin6rske aditi'i'a
FAO/WHO pridelil KMC hodnotu ADI 0-25 mg.kg*l telesnej hmotnosti

F-31.
KMC je aditivna l6tka hydrokoloidn6ho charakteru so Birokfmi moZnostami

uplatnenia v potravindrstve. V sridasnosti sa k n6,m efovil,tza z KS, pridom naj-
vridSie ndL,roky na iu uplatiuje VHJ Mliekdrsky priemysel. Z porourauia
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s medzindrodnjmi odponidaniami FAO ryplfvajri rozsiahlejSie moZnosti
uplatnenia KMC v naEich podmienkach v pripade zabezpeEenia jej v5,65ich
dod6,vok potrar-in6rskemu priemyslu [4].

Na 8. patrodnicu sa pl6nuje zavedenie tuzemskej v;iroby KMC pre potra-
vin6,rske rii.el-v* v z5,r'ode eerven6, Redice, Skrobri,rn;,', o. p., Ilavlidkriv Broct.
Technol6giu purifikd,cie vypracovalo oddelenie odborol.6ho rliskumu o. p.
Skrob6,rny. Podla navrhor-an6ho technologick6ho postupu purifikd,cie sa tech-
nickr{, KMC, zodpovedajrica PND 27 00373, najprv melie a homogenizuj", po-
tom sa suspencluje r- roztoku rafinovan6ho etanolu tr, kyseliny chlorovodikovej,
ktorou sa neutralizujri zr-y5kor.6 alk5,lie. Po filtrdcii sa filtradny kold,d suspendu-
je v roztoku etanolu tr, opA,tovne sa filtruje. Proclukt sa po druhej filtrdr,cii suii,
melie a preosieva podla velkosti dastic [5, 6].

Z6,klacln6" ltruhtrira KIIC zostr{,va pri uvederrom postupe purifikicie ro'irraliri.
meni sa iba distota procluktu, ktord musi zodpor-eclat parametrom FAO pre
potravindrsku KMC [7]. KedZe I(MC je u nJrs pre potrrrrind,rske tidely povolenS,
postaduje schr-ri,lenie tuzemsk6ho r';irobku z hladiska i'istot;-, ab1' sa mohol

, ento qirobok tr,plikovat ako potravind,rska pridam6, l6,tka, pridom treba re5-
pektovat clivkovanie pre jeclnotliv6 typy poZivatin v zmysle platni'ch precl-
pisov [8].

Cielom naSej pr6,ce bolo spolupracor-at s odclelerrim oclborov6ho rfskumu
o. p. Skrob6,rnr- pri vyvoji purifikor-anej KlICl. r- zmvsle sledo'r-ania distot.v
r-zoriek pripra,r-or-an.vch v ler,borat6rnvch podmienliacli. Y n:rtlr-aznosti na prie-
beLn6 r'yslecikl- t-r,nali'z sil upra\-oyal technologicki- postup purifikricie KMC'
tak, ab5- sr'1, pre pltirrovanf vyrobu zarni'iltr iistotrr, tr zclrarotnlr neztivadnost'
produlitu.

llaterifl a rnet6dr-

Sta,noviL-r, sa distota r.r'vojor"ych r-zorieli I{IIC irriprar-eiri'ch r- Llboratdrnycir
podmienliach uveclen6ho odborov6ho r-fskumrr. Ntr porolrrir,rrie a v zir,ujme
lep5ieho ovelcuia met6c1 sme sledovali -,-.rJl'tr,n6 pruiinletre aj vo r j.'r'ojovjch
vzorkd,ch ka,rboxt-metrlEkrobu (KMS) priprai'c'ni.ch la ror-nakom pracol-iskn.
r-o r-zorkilclr rnikroklr-Stalicliej celuldzr' (l,IKt') falrnaceutickej a cliemickei
iistotv, r-1'rolten5.ch r Buirdze, n. p., \-rartor trtrcl Toplou, ir \- t)ot'o\-natelntj
r-zorke zalrranidnej KIIC Blanose Cellulose Grrnr (r-i-r-ojovr- r'j.robok f;- Her-
cules, t1'p i HOFD). \-zorka I(MC preclloZelri nir scln-Sienie odborove'i normv
(KMC - ON) sa pripravila opt'imalizor-ani'nr po-*tuporr purifikticie, rvr-in'-r-
t rim nrr, z tilil tici e preclchd,d za j fi ci chl-r*sleclko r-.
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Soclik
Stupei substitricie

Vychr{dzajric z platnfch predpisov X'AO/WHO sme prevzali a overili motddy
odporri6an6 na stanovonie distoty KMC a brali do rivahy platn6 zd,sady SI.
eistota KMC je definovanri, tfmito parametrami [7, 9, l0]:

6,0-8,5
najmenej 880 g.kg-r po yysuBeni do kon5tant-
nej hmotnosti pri 105'C
najviac 3 mg.kg-l
najviac l0 mg.kg-1
najviac 40 mg.kg-l
najviac 5 g.kg-r v suSine
najviac 4 g.kg-r vyjadren6 ako glykoli,t sod-
n;i v su5ine
najviac 124 g.kg-l v su5ine
v rozsahu 0,20-1,50

Met6dy skri5ania purifikovanej KMC tr-oria samostatnSi podkladoqi materiril
pre n6,r'rh odborovoj rlormy, preto ich tu podrobnej$ie neuv6dzame [11].

YYsledkl'a iliskusia

llet6dy prevzat6 podla FAO sme or-erili v na5ich podmienkach. Vzhladom
na, semikvantitativny charakter stanovenia olova a arz6nu v oclporridanfch
met6dach je predpoklad, Le sa tieto postupne nahradia preukaznej5imi. V pri-
pacle stanovenia olova moZno r-yuZit tuzemskri. pristrojovri techniku - polaro-
graficky analyz6.tor PA 3. Obsah olova v sledovan5?ch vzorkd,ch sa stanovil
cliferendnou pulznou rozpf5tacou r-oltametriou na polarografe PA 3, pridom
sir, r'zorky nrineralizovali suchon cestou pri 450 oC a v St6,diu 5ed6ho popola sa

li nim priddva,lrr, livselina clusidnS. Popol sa rozpriBdal r definovanom mnoZstve
zirliladn6ho elektrolytu (c (HCl) : t mol.l-r).

Rornako milo preukazn.v je r- uveclenej forme test na detekciu srihrnn6ho
obsalrn taZky-ch kovov, zaToter! ua principe vizud,lneho porovnania z6,kalnt
sulfirlov taZk;'cir kovol- (po predehri,dzajricej mineralizr{,cii vzoriek) so z6,kalom
Starrdardn6ho roztoku sulfidu olomat6ho. Pri podmienkach post'upu je zitkal
slabl' a d6, sa pozorovat iba cez velmi hrubfr vrstl-u roztoku, pridom ani velk6
rozdiely v obsahu tai:kj,ch kovo'i- nemoZno takto zretelne odliSit. Test sme rno-
difikovali tak, Ze sme upustili od pridavku hydroxylam6niumchloridu k vzolke
a r lionednej f6,ze sme uplatnili objektivne meranie absorbancii slabo hleclo-
sfarbenly'ch roztokov sulficlor- taZkyctr kovov na Spekole pri vlnovej diZhe
420 nrn, ktor6, odpovedd, maximu trbsorbancie roztokov. Na z6,klade kalibrad-
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nej diary vyhotovenej pre rozsah 20ai:160 mg.kg-l olova,bolo rnoin6 spolah-
livo urdit priebeh kalibradnej 6iary pre poiadovanlf tozsah, ako i odli5it podli-
mitn6 a nadlimitn6 obsahy taitkych kovov vo vzork6Lch. Kalibradnd, diara pri
uvedenfch podmienkach postupu zodpovedd, funkdnej zdvislosti: X : 0,0006;u

- 0,007.
Stupei substitricie je predpisany parameter, poukazujri.ci na funkbn6 vlast-

nosti KMC a s touto hodnotou priamo srivisi aj obsah Na v suiine KMC. Vzhla-
dom na dasovrl nd,rodnost odponidanej gravimetrickej met6dy na stanovenie
stupila substitricie sme overovali moZnost vy'uZitia titrabnej met6dy, ktor6, sa

tk6,zala ako vhodny alternatirzny postup. Vfsledky porovnania oboch metdd
sme uZ publikovali [2, f 3].

Oistotu sledovanlfch vzoriek KMC a pororrnatelnlfch vzoriek IIMS a MKC
dokumentuje tabulka f. KaZdy uveden}i v;fsledok je priomernou hodnotou
najmenej troch paralelnlfch stanorreni. V tabulke t sri uveden6 aj Standardn6
ochlflky pouZit;ich met6d.

Sledovanie arz6nl a tai,kj,ch kovov podla odponidanlfch met6cl m6, semi-

Tabulka l. distota KMC a porownatelnlich vzoriek MKC a KI\IS
Table l. Purit'v of carboxymethy'cel::t:l?::il:X"#"ffi,:tr'"';samples of microcrystalineliic

Vzorkar

Stantlatdn6,
oclchli'lka? So

Povolen6 pre I{MC
podla FAOs

Su5inar
g.kg-tl

6,0-8,5 > 880

4'""6r.' I olo'nn
tmg. kg jJltmg. kg-rl

Ta:ik6
kovy
spolu5

[-g.kg-t

NaCl
v su5intr6
[g.kg-']

0,I

<3

<3
<3
<3

lSample; 2Dry mattcr ; sArsenic ; alead; slfeavy metals together ; sNa0l in dry matter; ?Standatcl
deviation; sPermitted for carboxymethylcellulose according to FAO; eCarboxymethylcellulose;
l0Microcrystalinellic cellulose pharm. number, [Nlicrocrvsta]inellic cellulose chem. nurnber';
12Carboxymethytstarch/Jan. 84 ; l3Calboxymethylstar ch/July 84.
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<10 <41] <5

KMC9/27. l. 84
KMC/2r. 5. 84
KMC/I;1. 6.84
KIIC/r7. 7. 84
KMC/10.9. 84
KMC- ON

6,1
6,3
6,2
6,3
6,1
6.3

6,4
4,5
4,6
7,4
5.6

906,3
856,6
850,9
s44,3
905,6
9r8,8

9r2,8
957,9
974,O
9r 6,6
924,r

<3

<3

6,0
I,8
1,7
5,5
0,9
7,2

4,5
1,7
2,8
4,6
5,2

<.10
<40
<40
<40
<40
<40

0,9
t0,5
5,2
6,0

Il,l
3,8

I(ltC 
- 

Blanose
MKC falm. d.lo
MKC chem. 6.11

KMS/ja,n.841,
KMS/jirl 8413

<40
<40
<40
<40
<40

0,0
o,0
0,0

r 8,7
20,9
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kvantitatir-nv charakter, preto tu neuvd,dzame Standardn6 odch;flky a r';i-
sle<lky sri rrr-eden6 iba ako porovnanie s povolen)?mi limitn5?mi hodnotami. Pre
nedostupnost, St'andardnej l6,tky - kyseliny glykolovej, nebolo moZn6 d6klad-
nej5ie overit met6du na stanovenie voln6ho glykoli,tu. (Pre priebeZnri kontrolu
tr,kosti v}'rlrbarrej KMC bude nevyhnutn6 tito analj,zn yopred mat0ri6lne za-
bezpeiit. )

Z vysledkov vypl;iva, Ze zahranidni, vzorka KMC - Blanose zodpoved6,
poZiadavki,m FAO na distotu. eistota vlfvojoqfch vzoriek tuzemskej I(MC sa

rnenila v zA,yislosti od overovan6ho technologick6ho postupu purifik5,cie. V dvoch
pripadoch nebol dodrZanlf predpisany obsah su5iny, v Styroch pripadoch iSlo
o nedokonal6 v5'6is1sde Ki\tC sd 2vy5kov chloridu sodn6ho. V analyzovanych
r'liivojovych vzorkri,ch KMS bot obsah NaCl dokonca viacndsobne prekrodeny.

Na z6klade priebeZne ziskanlfch v;isledkov v;'vinulo vlfvojov6 oddelenie
o. p. Skrobrlrnl- optimalizovany postup purifikri,cie technickej KMC, ktor6ho
r-ysledkom je produkt, oznadeny v tabulke ako KMC - ON. Karboxyrnetylce-
lul6za s uvedenymi parametrami 6istotv, ktor6 sri vyhovujrlce v srilade s pred-
pisanymi poZiadavkami FAO, boltr predlolenh na schvd,lenie pre aplikd,ciu do
poZivatin.

ZA,verorn rnoZno konitatorrat, Ze optimalizovanym postupom purifikd,cie
technickej Kl[C, r'yvinutym 1'o. p. SkrobS,rny, Havlidkriv Brod, ziska sa pro-
dukt, vyhovujfrci medzind,rodnjm poiiadavkrim z hladiska distoty. Po schv6,leni
<rrlborovej nolrnv na KMC bude moZn6 trito ld,tku zabat vytitbat pre potravi-
n6rske fdelv. Rozpracovan6 analytick6 met6dy sa uplat'nia pri prev6dzkovej
korrtrole v.r:rd,banej KMC. Existuje re6,lny predpoklad, Ze sa sortiment aditir--
n}'ch l5,tok v krritkom dase obohati o tuzemskri karboxymetylcelul6zu. Jej
aplikd,ciou \r odponidanych mnoZstv6,ch bude moZn6 nahradit rovnakri aditir--
rrn l6tku dot'etaz doviZami a sfdasne sa tlim rozSiria moZnosti jej vyuZitirr,
v porovnani s doterajSim stavom.
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9ucrora r-iap6oxcnrrerunqennrodroBbr

Pearoue

Errnrr nponepeulrr,r anaJrr{Tnlrecxue MeroAhr Anfi RosrponE rracrorlr rap6o(ctrMertrJrqeJr-
irIoJIosBI no pelioMeaAaquu (DAO, Roropbre uafiqyr ce6e rpuueaeuue B rrpouaBogcrBennoM
KoETpone nap6oxcuuctlrJr{€JrJrroJro3Ll rrocire BBeIeErrs ee B oTeqectBeEEoe trporr3BoAcrBo.
Ha orgeasnux craArrfix pasBrrrl{fi Te\uoi-roruqecnoro cnoco6a oqtrcrRu Teliu[rrecnoro [po-
Ayxra 6lrnn arraJrtrSoBarrBr upo6r,r, npril'oroBJreHrrr,re n ;ra6oparoprrn, c roqRII 3peEufi trpeA-
rrtlCaSErII IIapaMeTpOB TIIICTOTLI 1I, B CBfi3II C pe3]r"'ILTaTaMu, CnOCO6 OqtrCTI{rr 5r,rr OmuUngO-
sau.qficrora Hap6oxcnuerrl.xr\eir.-rroJo3IJ, rrpeAocraBireunofi na yrBep]Knenne ne4oucreennoii
HopMaxu JiAoBrerBopfier rpe6ouanlrnu OAO.

Purity of carboxynethylcellulogs

Summary

The analytical rnothods for checking the purity of carbox5rmethylcelhrlose were veri-
fied according to FAO recommendations that will be applied for operational eheck of
carboqrmethylcelluloso after its home production implementation. ^{t the individual
stages ofthe developmont oftechnological purification procedure ofthe technical product,
the samples prepared under laboratory conditions rvere analysed from the aspect of presc-
ribed purity parameters, and wit'h respect to the results tho purification procedure. was
optimized. The purity of carboxyrnethylcelluloso subjected for the approval of the sec-
t'ion standard corresponds to FAO requirements.
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