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Cistota karboxymetylcelulézy

TEREZIA VACOVA

Sthrn. Overili sa analytické metédy na kontrolu ¢istoty karboxymetylcelulézy
podla odporaéani FAO, ktoré sa uplatnia pri prevadzkovej kontrole karboxymetyl-
celulézy po zavedeni jej tuzemskej vyroby. V jednotlivych stddidch vyvoja tech-
nologického postupu purifikdcie technického produktu sa analyzovali laboratérne
pripravené vzorky z hladiska predpisanych parametrov Gistoty a v nadviznosti na
vysledky sa postup purifikdcie optimalizoval. Cistota karboxymetylcelulézy pred-
lozenej na schvélenie odborovej normy vyhovuje poziadavkam FAO.

Karboxymetylcelul6za (KMC) je vseobecny nazov sodnej soli karboxymetyl-
éteru celulézy ziskanej reakciou monochléroctanu sodného s alkalickou celu-
l6zou. Pre potravinarske, farmaceutické a kozmetické vyuzitie sa prisne kon-
troluje ¢istota KMC. V komer¢nom vyrobku musi byt zabezpeceny predpisany
obsah KMC, aby sa zachovalo na miniméalnej tirovni mnozstvo soli a nizkomo-
lekulovych polymérov. Vysledky hygienicko-toxikologickych stadif dokazuju,
ze ¢ista KMC je zdravotne neskodna. KMC prechédza traviacim traktom v ne-
zmenenej forme a vylucuje sa neresorbovand. Prili§ vysoka koncentricia
KMC v strave (100 g.kg') ma laxativny efekt, zodpovedajici hydrofilnym
vlastnostiam produktu, podobne ako je to aj v pripade alginatu sodného a ka-
robovej gumy. Zdravotnicke stiudie o KMC sa prakticky zhoduju v zaveroch,
ze KMC je fyziologicky inertna. Komitét expertov pre potravinarske aditiva
FAO/WHO pridelil KMC hodnotu ADI 0—25 mg.kg* telesnej hmotnosti
[1—3].

KMC je aditivna latka hydrokoloidného charakteru so Sirokymi moznostami
uplatnenia v potravinarstve. V si¢asnosti sa k ndm dovéza z KS, pricom naj-
vadsie ndroky na nu uplatnuje VHJ Mliekdrsky priemysel. Z porovnania
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s medzindrodnymi odporucaniami FAO vyplyvaji rozsiahlejSie moznosti
uplatnenia KMC v nasich podmienkach v pripade zabezpecenia jej vacsich
dodé4vok potravinarskemu priemyslu [4].

Na 8. patro¢nicu sa planuje zavedenie tuzemskej vyroby KMC pre potra-
vindrske ucely v zavode Cervens Retice, Skrobérny, o. p., Havlickiv Brod.
Technolégiu purifikdcie vypracovalo oddelenie odborového vyskumu o. p.
Skrobarny. Podla navrhovaného technologického postupu purifikicie sa tech-
nickd KMC, zodpovedajica PND 27 00373, najprv melie a homogenizuje, po-
tom sa suspenduje v roztoku rafinovaného etanolu a kyseliny chlorovodikovej,
ktorou sa neutralizuja zvyskové alkélie. Po filtracii sa filtra¢ny koléé suspendu-
je v roztoku etanolu a opiatovne sa filtruje. Produkt sa po druhej filtracii susi,
melie a preosieva podla velkosti castic [5, 6].

Zakladnd struktira KMC zostava pri uvedenom postupe purifikdcie rovnaka,
meni sa iba c¢istota produktu, ktorda musi zodpovedat parametrom FAO pre
potravinarsku KMC [7]. Kedze KMC je u nds pre potravinarske tcely povolend,
postacuje schvilenie tuzemského vyrobku z hladiska cistoty, aby sa mohol
_ento vyrobok aplikovat ako potravindrska pridavné litka, pricom treba res-
pektovat davkovanie pre jednotlivé typy pozivatin v zmysle platnych pred-
pisov [8].

Cielom nasej prace bolo spolupracovat s oddelenim odborového vyskumu
0. p. Skrobarny pri vyvoji purifikovanej KM(, v zmysle sledovania ¢istoty
vzoriek pripravovanych v laboratérnych podmienkach. V nadvaznosti na prie-
bezné vysledky analyz sa upravoval technologicky postup purifikacie KMC
tak, aby sa pre planovand vyrobu zarucila ¢istota a zdravotni nezavadnost
produktu.

Material a metédy

Stanovila sa cistota vyvojovych vzoriek KMC pripravenych v laboratérnych
podmienkach uvedeného odborového vyskumu. Na porovnanie a v zdujme
lepsieho overenia metéd sme sledovali vybrané parametre aj vo vyvojovych
vzorkéch karboxymetylikrobu (KMS) pripravenych na rovnakom pracovisku,
vo vzorkdch mikrokrystalickej celulézy (MKC) farmaceutickej a chemickej
¢istoty, vyrobenych v Bukdze, n. p., Vranov nad Toplou, a v porovnatelne]
vzorke zahranicnej KMC Blanose Cellulose Gum (v¥voejovy vyrobok fv Her-
cules, typ 7 HOFD). Vzorka KMC predlozend na schvilenie odborovej normy
(KMC — ON) sa pripravila optimalizovanym postupom purifikicie, vyvinu-
tym na zdklade predchédzajicich vysledkov.
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Vychadzajic z platnych predpisov FAO/WHO sme prevzali a overili metédy
odportéané na stanovenie Cistoty KMC a brali do tvahy platné zasady SI.
Cistota KMC je definovana tymito parametrami [7, 9, 10]:

pH 1 9 roztoku 6,0—8,5

Susina najmenej 880 g.kg1 po vysuseni do konstant-
nej hmotnosti pri 105 °C

Arzén najviac 3 mg.kg=!

Olovo najviac 10 mg.kg

Tazké kovy spolu najviac 40 mg.kg1

Chlorid sodny najviac 5 g.kg™! v susine

Volny glykolat najviac 4 g.kg! vyjadrené ako glykolat sod-
ny v susine

Sodik najviac 124 g. kg™ v susine

Stupen substiticie v rozsahu 0,20—1,50

Metody skisania purifikovanej KMC tvoria samostatny podkladovy material
pre navrh odborovej normy, preto ich tu podrobnejsie neuvadzame [11].

Vysledky a diskusia

Metody prevzaté podla FAO sme overili v nasich podmienkach. Vzhladom
na semikvantitativny charakter stanovenia olova a arzénu v odpordcanych
metddach je predpoklad, ze sa tieto postupne nahradia preukaznejsimi. V pri-
pade stanovenia olova mozno vyuzit tuzemska pristrojova techniku — polaro-
graficky analyzitor PA 3. Obsah olova v sledovanych vzorkach sa stanovil
diferen¢nou pulznou rozpustacou voltametriou na polarografe PA 3, pricom
sa vzorky mineralizovali suchou cestou pri 450 °C a v §tadiu sedého popola sa
k nim pridavala kyselina dusi¢na. Popol sa rozpustal v definovanom mnozstve
zakladného elektrolytu (¢ (HCI) = 1 mol.1%).

Rovnako mélo preukazny je v uvedenej forme test na detekciu sihrnného
obsahu tazkyeh kovov, zalozeny na principe vizuilneho porovnania zdkalu
sulfidov tazkych kovov (po predchadzajicej mineralizécii vzoriek) so zdkalom
standardného roztoku sulfidu olovnatého. Pri podmienkach postupu je zdkal
slaby a dé& sa pozorovat iba cez velmi hrubu vrstvu roztoku, pricom ani velké
rozdiely v obsahu tazkych kovov nemozno takto zretelne odlisit. Test sme mo-
difikovali tak, ze sme upustili od pridavku hydroxylaméniumchloridu k vzorke
a v konecénej fize sme uplatnili objektivne meranie absorbancii slabo hnedo-
sfarbenych roztokov sulfidov fazkych kovov na Spekole pri vlnovej dizke
420 nm, ktord odpovedd maximu absorbancie roztokov. Na zaklade kalibrac-
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nej ¢iary vyhotovenej pre rozsah 20 aZz 160 mg.kg~! olova, bolo mozné spolah-
livo urtit priebeh kalibrac¢nej ¢iary pre pozadovany rozsah, ako i odlisit podli-
mitné a nadlimitné obsahy tazkych kovov vo vzorkach. Kalibra¢na Ciara pri
uvedenych podmienkach postupu zodpoveda funkénej zavislosti: y = 0,0006x
— 0,007.

Stupen substiticie je predpisany parameter, poukazujici na funkéné vlast-
nosti KMC a s touto hodnotou priamo suvisi aj obsah Na v susine KMC. Vzhla-
dom na ¢asovi naro¢nost odporicanej gravimetrickej metédy na stanovenie
stupna substiticie sme overovali moznost vyuzitia titratnej metédy, ktora sa
ukazala ako vhodny alternativny postup. Vysledky porovnania oboch metdéd
sme uz publikovali [12, 13].

Cistotu sledovanych vzoriek KMC a porovnatelnych vzoriek KMS a MKC
dokumentuje tabulka 1. Kazdy uvedeny vysledok je priemernou hodnotou
najmenej troch paralelnych stanoveni. V tabulke 1 st uvedené aj Standardné
ochylky pouzitych metdd.

Sledovanie arzénu a tazkych kovov podla odpordéanych metéd ma semi-

Tabulka 1. Cistota KMC a porovnateInych vzoriek MKC a KMS3
Table 1. Purity of carboxymethylcellulose and the comparative samples of microcrystalinellic
cellulose and carboxymethylstarch

) Tazké NaCl
Vzorkal H Susina? | Arzén® Olovot kovy -
P g.kg™] |[mg.kg™]|[mg.kg™1]| spolu® b4 s111:11‘;
[mg. kg [g.kg™]
Standardné
odchylka’ Sz 0,1 5,0 0,1 0,2
Povolené pre KMC
podla FAOS® 6,0—38,5 > 880 <3 <10 <40 <5
KM(C®/27. 1. 84 6,1 906,3 <3 6,0 <40 0,9
KMC/21. 5. 84 6,3 856,6 <3 1,8 <40 10,5
KMC/13. 6. 84 6,2 850,9 <3 1,7 <40 5,2
KMC/17.7. 84 6,3 944,3 <3 5,5 <40 6,0
KMC/10.9. 84 6,1 905,6 <3 0.9 <40 11,1
KMC— ON 6.3 918.,8 <8 1,2 <40 3,8
KMC — Blanose 6,4 912,8 <3 4,5 <40 0,0
MKC farm. ¢.10 4,5 957,9 <3 1,7 <40 0,0
MKC chem. ¢.11 4.6 974,0 <3 2,8 <40 0,0
KMS/jan. 8412 7.4 916,6 <3 4.6 <40 18,7
KMS/jal 8413 5,6 924,1 =3 5,2 <40 20,9

1Sample; Dry matter; 3Arsenic; ‘Lead: *Heavy metals together; *NaCl in dry matter; "Standard
deviation; $Permitted for carboxymethylcellulose according to FAO; ?Carboxymethylcellulose;
0Microerystalinellic cellulose pharm. number, *Microcrystalinellic cellulose chem. number;
2(‘arboxymethylstarch/Jan. 84; ¥*Carboxymethylstarch/July 84.
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kvantitativny charakter, preto tu neuvadzame §tandardné odchylky a vy-
sledky st uvedené iba ako porovnanie s povolenymi limitnymi hodnotami. Pre
nedostupnost standardnej latky — kyseliny glykolovej, nebolo mozné doklad-
nejsie overit metédu na stanovenie volného glykolatu. (Pre priebeznii kontrolu
akosti vyrdabanej KMC bude nevyhnutné tito analyzu vopred matéridlne za-
bezpecit.)

Z vysledkov vyplyva, %e zahraniénd vzorka KMC — Blanose zodpoveda
poziadavkam FAO na &stotu. Cistota vyvojovych vzoriek tuzemskej KMC sa
menila v zavislosti od overovaného technologického postupu purifikdcie. Vdvoch
pripadoch nebol dodrzany predpisany obsah susiny, v §tyroch pripadoch islo
o nedokonalé vy¢istenie KMC od zvyskov chloridu sodného. V analyzovanych
vyvojovych vzorkach KMS bol obsah NaCl dokonca viacnasobne prekrodeny.

Na zaklade priebezne ziskanych vysledkov vyvinulo vyvojové oddelenie
0. p. Skrobarny optimalizovany postup purifikicie technickej KMC, ktorého
vysledkom je produkt, oznaceny v tabulke ako KMC — ON. Karboxymetylce-
luléza s uvedenymi parametrami ¢istoty, ktoré st vyhovujice v stilade s pred-
pisanymi poziadavkami FAO, bola predlozend na schvélenie pre aplikaciu do
pozivatin.

Zaverom mozno konstatovat, Ze optimalizovanym postupom purifikacie
technickej KMC, vyvinutym v o. p. Skrobarny, Havligktv Brod, ziska sa pro-
dukt vyhovujici medzinarodnym poziadavkam z hladiska éistoty. Po schvaleni
odborovej normy na KMC bude mozné tito latku zacat vyrabat pre potravi-
narske tcely. Rozpracované analytické metédy sa uplatnia pri previadzkovej
kontrole vyrabanej KMC. Existuje realny predpoklad, ze sa sortiment aditiv-
nych latok v kratkom case obohati o tuzemskt karboxymetylcelulézu. Jej
aplikdciou v odportcanych mnozstvach bude mozné nahradit rovnaka aditiv-
nu latku doteraz dovazanu a stCasne sa tym rozsiria moznosti jej vyuzitia
v porovnani s doterajsim stavom.
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YueroTa KapOOKCAMETIIHELTION035I
Pesmome

Brimr npoBepennsl aBanTHYECKNe METOMBL VIS KOHTPOJIA YHCTOTH KapOOKCHMeTHIme -
J0710361 110 peroMenjannun MAO, KoTophle HaWnyT cede HIPHMEHeHHE B NPOHM3BOJCTBEHHOM
KOHTPOJIe KapOOKCHMCTHINE/NTIONO35L 1H0CIe BBEJeHNS ee B OTeYeCTBEHHOE TPOU3BOJICTBO.
Ha orpeqibnpIx cTamuAaX pasBUTHS TEXHOJOIHYECKOIO CHOCO0A OYHCTKHE TEXHHUYECKOTO ITPO-
AyKTa OBbIIN aHAIU30BAHEL IPOOLI, TIPHIOTOBIEHHbE B Ja00PATOPHH, ¢ TOYKH 3DEHHSA Ipe]i-
MMCAHHDBIX TAPAMETPOB UNCTOTHI 11, B CBSI3H ¢ Pe3Y.IbTATaAMH, CIOCO0 OYMCTRH OBLT ONTHMIT30-
Ban. YucTora KapOOKCUMETHIINEITION03E, TPEJ0CTaBJICHHOM HA YTBePK/Ien e BeJIOMCTBeHHOIT
HOPMaiH yaosireTBopser tpeboBanuam MAO.

Purity of carboxymethylcellulose
Summary

The analytical methods for checking the purity of carboxymethylcellulose were veri-
fied according to FAO recommendations that will be applied for operational check of
carboxymethylcellulose after its home production implementation. At the individual
stages of the development of technological purification procedure of the technical product,
the samples prepared under laboratory conditions were analysed from the aspect of presc-
ribed purity parameters, and with respect to the results the purification procedure was
optimized. The purity of carboxymethylcellulose subjected for the approval of the sec-
tion standard corresponds to FAO requirements.
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