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Pri analyzach zapar po anaerébnych fermentaciach sme sa stretli s nevyhnut-
nostou stanovit prchavé mastné kyseliny vedla kyseliny mlieénej. Na stano-
venie celkového mnozstva prchavych kyselin sme pouzili beznd metédu
destilacie s vodnou parou. Tieto metédy sa pouzivaju aj na stanovenie zmesi
dvoch i viac kyselin. Zdalo sa preto vyhodné pouZit metédu, ktord navrhli
Lepper, Flieg a Malkomesius (cit. [16]) pre stanovenie kyseliny octovej,
maslovej a mlie¢énej v silazach.

Napriek tomu, Ze sme si pre pouZiti aparatiru uréili koeficienty prchavosti
kyseliny octovej a kyseliny maslovej, dasto sme pre niektord z nich dostavali
zaporné hodnoty. To nasveddovalo pritomnosti aj inych prchavych kyselin.
Okrem toho sa ukazalo, ze uvedend metdda nestanovi presne kyselinu mlieénu.
Pri analyze ¢istych roztokov tejto kyseliny sme z-nej dokazali iba 80—90 9/,.
Preto sme dalej koncentraciu kyseliny mlieénej zistovali metédou zaloZenou
na jej oxydacii roztokom manganistanu draselného na acetaldehyd [20] a pre
stanovenie prchavych kyselin sme hladali iné metédy. (Velmi dobry prehlad
rozliénych metéd podava W Ritter [18].)

Mnohi autori (napr. F. Lebert a P. Tardieux [11]) uvadzaji na stanovenie
zmesi prchavych kyselin metédu podla Duclauxa. Pre stanovenie viacerych
kyselin vedla seba, najmé v kultdrach baktérii, je vSak tato metéda malo
vhodn4 [8]. Preto sme zvolili chromatografiu na papieri.

A7 doneddvna metéda papierovej chromatografie dovolovala iba kvalita-
tivne uréenie zmesi kyselin. Zavadou je tu totiz ich prchavost, pre ktord sa
nemoézu oddelit priamo ako kyseliny. Na zniZenie prchavosti niektori autori
pracuju v alkalickom prostredi amoniaku alebo aménnych baz, pricom kyse-
liny deteguji postriekanim acidobéazickym indikatorom (napr. F. Brown [5],
E. P. Kennedy, H. A. Barker [10], B. Lindquist, T. Storgards [13,
14], W Ritter [18], J. Guillaume, R. Osteux [8]). Hlavnou nevyhodou
je obtazna a mélo reprodukovatelna detekcia. Skvrny sd Sasto malo vyrazné
a rychlo miznd. Pokial sa robili pokusy o kvantitativne vyhodnotenie, iSlo
vadsinou iba o nevelmi presni metédu merania plochy $kvin. Vyhodnejsie je
previest kyseliny na neprchavé derivaty. Podobne ako viaceri autori (napr.
F. Lipmann, L. C. Tuttle [15], K. Fink, R. M. Fink [6], E. Bayer,
K. H. Reuther [1], F. Bergmann, R. Segal [2]) pouzili sme hydroxdmové
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derivaty niz§ich mastnych kyselin. St vyhodné jednak pre stabilitu, jednak pre
sposob detekcie (chloridom Zelezitym), ktory je vhodny pre kvantitativne
vyhodnotenie priamou fotometriou.

Experimentalna ¢ast

Destildcia kyselin. VéadSina Standardizovanych metéd na stanovenie prchavych
kyselin vyZaduje viéSie mnozZstva vzorky (a tym aj destildtu), pripadne i Standardizovanu
aparaturu. Na urychlenie analyz sme pouZili destilaéné nddobky podla E. A. Mortona
(cit. [19]) v obyéajnej alebo zébrusovej uprave. Rozmery a tvar nddobiek st zrejmé
z obr. 1.
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Obr. 1. Nadobka na destilaciu prechavych kyselin s vodnou parou.
Nadobka sa pouZivala alebo zabrusova (podla obréizka), alebo bez zabrusu, pri¢om jej
dlzka bola 180 mm. Nédobka sa pomocou gumovej zatky upevnila do hrdla 500 ml
varnej banky naplnenej vodou, umiestenej Sikmo pod uhlom asi 45° na horizontdlnu
rovinu.

Pre stanovenie sa pouZilo 3—5 ml vzorky, ktoré sa odpipetovali do destila¢nej nadobky.
Ku vzorke sa pridala zm=s kyseliny stearovej a metylviolete (asi 0,05 g), 0,5 ml kyseliny
sirovej 1 1, asi 3 g MgSO,.7 H,O, pripadne i 0,2 ml 40 9, formaldehydu.

Kyselina stearové sa pridavala na zabranenie penenia. Metylviolet indikovala dosta-
toény nadbytok mineralnej kyseliny a stéasne — pre jej intenzivne sfarbenie — indiko-
vala kontaminéciu d8stildtu obsahom destilaénej banky. Niekedy (zriedkavo) sa stava,
#e pri prudkom vare vystrekne obsah banky aZ do chladita a moéZe byt pradom pary
strhnuty do destilatu. Na zniZenie prchavosti kyseliny mlie¢nej, ktora sa vyskytovala
vo vzorkach vedla prchavych kyselin, pridédvali sme siran horeénaty [7]. Na viazanie
pripadne pritomnych siri¢itanov sme niekedy pridévali formaldehyd [12].

Pre overenie presnosti destilacnej metédy sa vykonalo stanovenie prchavych kyselin
v 5 ml vzorky (anaerébne sfermentované odpady po vyrobe kyseliny mlieénej) v Siestich
paralelnych rozboroch. Spotreby asi na 120 ml destilatu boli (ml 0,05 N-NaOH): 4,6—
4,45—4,556—4,35—4,35—4,25. Variaény koeficient bol 3,0 %. Pri analyzach vzoriek
s vySSim obsahom prchavych kyselin (okolo 250 mval/liter) bol variaény koeficient iba
1,4 95, ¢o mozZno povazovat za dobry vysledok pri analyze takého malého objemu vzorky.

Titrdcia destilatu (100—130 ml) sa vykonala s 0,05 N-NaOH na fenolftalein
(5—6 kvapiek nasyteného alkoholického roztoku). Aby sa zabrénilo vplyvu kysliénika
uhliéitého, destilat sa pred titréciou zahrial takmer do varu, aZz kym sa objavili prvé
drobné bublinky, nado sa titroval do slabo ruZového trvalého sfarbenia. Pri titracii
nebola na zdvadu kyselina stearové, ktorej 8ast vydestilovala s vodnou parou.
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Uprava destildtu pre chromatografiu i sama chromatografia sa pévodne
uskutoénovali podla A. Thompsonovej [21], avSak vysledky velmi kolisali. Jednou
z priéin kolisania vysledkov, ktort sa podarilo zistit, bol rozklad alkalického roztoku
hydroxylaminu. Dalfou pri¢inou by mohla byt malé rozpustnost hydroxamatov v etyl-
éteri. Beilstein udéva, Ze hydroxaméty mastnych kyselin, okrem hydroxamaéatu kyseliny
mravée]j, st v éteri nerozpustné. Kvantitativne sme toto nesledovali, ale zvysky na filtri
po filtracii éterického roztoku dévali s roztokom chloridu Zelezitého intenzivnu reakeiu
na hydroxamaty. Preto sme preskusSali stanovenie hydroxdamovych derivatov kyselin
[3], s tym rozdielom, Ze sme na oddelovanie pouZili zmes n-propanol—kyselina octova—
voda v pomere 8 1 1, ktord mé byt lepSia ne% Blockom navrhované zmesi s n-butano-
lom alebo n-pentanolom [17].

Pre kvantitativne vyhodnotenie chromatogramov sa pouZil registraény reflexny
denzitometer [9].

Pri overovani kalibraénej zdvislosti chromatogramov hydroxamatov kyselin mravéej,
octovej, pripiénovej a n-maslovej (pripravenych podla A. Thompsonovej) sa zistilo, Ze
kalibracné krivka je pre kyseliny s dlh§im uhlikatym retazcom stéle plochejsia (obr. 2).
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Obr. 2. Kalibraéné priamky hydroxamatov kyseliny mravéej aZ kyseliny maslovej.
Maximélna denzita sa udava ako mm vychylky galvanometra; priemery troch
merani.

Pretoze sme predpokladali, Ze sfarbenie Zelezitych komplexov hydroxamétov iba mélo
zévisi od acylového zvysSku, hladali sme priiny tohto javu. Predpokladali sme, Ze pri-
¢inou je bud rozdielny stupen esterifikdcie kyselin, alebo ich netplné extrakecia po uvol-
neni z alkalickych soli.

Skutocne pri esterifikécii v zatavenych ampulkach pri 100 °C priebehom 24 hodin
boli vytazky, najmé kyseliny propiénovej a maslovej, onieéo vysSie, takZe kalibraéné.
priamka mala onieco vécéSiu smernicu. Okrem toho sme sa pokusili ovplyvnit esterifikdciu
pridavkom dimetylsulfitu (0,1 ml na jednu skimavku) alebo pripravit estery pomocou
metyljodidu zo striebornych soli spomenutych kyselin. AvSak v obidvoch poslednych
pripadoch sa na chromatogramoch objavili po detekeii $kvrny odchylnej farby od Skvin
hydroxamétov kyselin.

Niektori autori [1, 2] uskutoénuja esterifikdciu diazometdnom. Diazometén sme pri-
pravili z p-N-nitrozo-N-metyltoluénsulfénamidu, ktory sme syntetizovali podla T. J.
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Boera a H.J. Backera [4]. Vysledky pri pouZiti diazometédnu neboli podstatne lepsie
a kontrolou koncentracie jeho éterického roztoku [22] sme zistili, Ze sa diazometén roz-
kladal uz priebehom 24 hodin pri teplote —2 °C.

Pre extrakciu kyselin z ich alkalickych soli sme modifikovali metédu, ktortt uvadzaja
B. Lindquist, T. Storgards a M.-B. Géransson [13, 14].

Celkovy postup analyzy: Uvedenym postupom sme v 3 ml alebo 5 ml vzorky
stanovili destiladne celkové prchavé organické kyseliny. Ich obsah vo vzorkéch sa pohy-
boval v rozmedzi 50—300 mval/liter. Po titracii s 0,05 N-NaOH sa do titraénej banky
s titrovanym destilatom pridal 1 ml N-NaOH a v suSiarni pri 110 °C sa obsah vysusil do
sucha. K suchému odparku sa potom pridali 2 ml presyteného roztoku KHSO, (nasyteny
roztok s ¥ nadbytku KHSO,) a 10 ml etyléteru bez peroxydov. Suchy odparok sa s touto
zmesou zmieSal pomocou sklenej tyéinky, na konci zdrsnenej, a uvolnené kyseliny sa
jednu minttu extrahovali do éteru za stdleho mie$ania. Etericky extrakt sa zlial do sku-
mavky. Niekedy sa pritom do skamavky dostala i éast zrazeniny. Preto sa extrakt nechal
ustét a zvrchu sa odpipetovalo 5 ml do druhej skimavky, v ktorej bol 1 ml metanolu,
okysleného kyselinou sirovou (na 100 ml absolitneho metanolu 1 ml koncentrovanej
kyseliny sirovej). Po uzavreti gumovou zatkou sa skiimavky nechali stét pri laboratérnej
teplote. Po 24 hodindch sa do kazdej skiumavky odpipetovali 2 ml roztoku hydroxylaminu.
Tento sa pripravil zmieSanim 1,67 N~-NH,OH.HCl a 7 x-CH;ONa v pomere 1 1 pri
0 °C. Po odfiltrovani NaCl sa na pévodny objem doplnil metanolom.

Po usadeni zrazeniny (asi 1 hod.) sa takto upravené roztoky nanésali mikropipetkou
v mnozstvidch 5—10 ul v podobe 8kvin s priemerom asi 0,7 cm na papier Whatman 1.
Rovnako dobré oddelenie bolo i na papieri Whatman 4. Po vysuSeni sa hydroxamaéty
oddelovali zostupne v zmesi n-propanol—kyselina octovd—voda 6 aZ 8 hodin. Za ten cas
éelo rozpustadla dosiahlo vzdialenost asi 20 cm od Startu.

Po vysuSeni chromatogramu a po detekeii (5 % FeCl, v metanole v zmesi s aceténom
v pomere 4 3) sa chromatogram rozstrihal na pésiky 30 mm Siroké, ktoré sa automaticky
vyhodnocovali uz spominanym fotometrom pri §trbine 15 mm dlhej a za pouZitia zeleného
filtra.*

Analogicky sa spracovala i zndma zmes prchavych kyselin, pomocou ktorej sa zistili
rovnice kalibraénych kriviek (priamok), potrebné na vyhodnotenie chromatogramov
vzoriek.

Vysledky a diskusia

Pripravil sa roztok, ktory obsahoval tieto kyseliny (v zatvorke je ich kon-
centracia vyjadrend v mval/liter zmesi): kyselina mravéia (252), kyselina octové
(239,5), kyselina propiénova (227) a kyselina maslova (227), teda asi v koncen-
tracii 0,25 N pre kazdu kyselinu. Aby sa zabranilo chybam spésobenym ich
prchavostou, roztok sa pripravoval v zriedenom amoniaku. I$lo teda o amonia-
kalny roztok aménnych soli kyselin. Z tohto Standardného roztoku sa do
250 ml baniek, ktoré sa pouzivali aj ako predlohy pre destilaciu prchavych
kyselin z analyzovanych neznamych vzoriek, pipetovalo po0,4; 1; 2 a 4 ml,

* Po odovzdani préce sme zistili, Ze tdto zmes nie je optimélna. MenSia chyba pri
denzitometrickom vyhodnoteni je pri chromatogramoch detegovanych jednorazovym
pretiahnutim éterickym roztokom FeCl, s malym mnoZstvom metanolu.
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pridalo sa kyselindm ekvivalentné mnozstvo 0,05 N-NaOH a nadbytok 1 ml
N-NaOH. Po vysuSeni do sucha sa odparky spracovali uz opisanym spésobom.

Pre kontrolu sprdvnosti metédy sa ¢ast upravenych Standardnych vzoriek
(t. j. kyseliny boli uz prevedené na hydroxamaty) nandsala na chromatogram
v mnozstvach 5 ul a 10 ul, zatial o véésina roztokov §tandardov i vzoriek sa
aplikovala v mnozstve 5 ul.

Po kvantitativnom vyhodnoteni chromatogramov $tandardnych roztokov
sa pre kyselinu mravdéiu ziskali tieto priemerné hodnoty (v mm vychylky galva-
nometra):

ml zmesi
1 2 4
8,2 13 12,4

(Chromatogramy z 0.4 ml zmesi sa nehodnotili — pre nizku koncentraciu mali
velky rozptyl denzitometrickych hodnét.) Je zrejmé, Ze reakecie pri uprave
vzorky, teda extrakcia kyselin, ich esterifikicia a prevod esterov na hydro-
xdmové derivaty kyselin neboli kvantitativne. Preto sme porovnali denzito-
metrické hodnoty chromatogramov ziskanych z 1 ml zmesi, ktora sa (po tpra-
ve) nandSala v mnozstvach 5 ul a 10 ul. Vysledky st uvedené v tab. 1. Pri
chromatogramoch od &. 245 sa pouzila ind citlivost. V tabulke uvadzané
denzitometrické hodnoty st prepoéitané na rovnaku citlivost.

Podla Blocka medzi maximalnou intenzitou sfarbenia (denzitou) Skvin
hydroxamovych derivatov nizsich mastnych kyselin a ich koncentraciou je
linedrny vztah. Koeficienty kalibraénych rovnic

M=xm + x

(M = mnoistvo, koncentracia danej latky v Skvrne, m = namerand denzita,
a = smernica kalibraénej priamky, y = tsek na abscisovej osi, vytinany
kalibra¢nou priamkou) sa potom vypoéitali z denzitometrickych hodnot
chromatogramov tej istej zmesi, nanasanej v mnozstve 5 ul a 10 ul.

Ak hodnoty pre jednonasobné nanasanie (5 ul) oznad¢ime indexom I a hod-
noty pre dvojnasobné nanasanie (2 X 5 = 10 ul) indexom II, plati vztah

My — My
myy —mr
alebo v nasom pripade
M
x = L (pretoze My = 2 My)
My — My
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Tabulka 1
4
1 2 3 Cl C2 Cﬂ 04
a b Y d
| 110 9 14 11 10,5
| 111 10 15,5 17 16,5
116 11 19 17 16,5
117 10,5 16 13 12
118 74 15 18,5 12
119 8,5 16,5 14 12
120 7 12,5 12,5 11,5
128 12 15 10,5 9
134 7,5 13,5 9,56 7
153 14 19,5 14 13
159 6 11,5 9,5 9
1 1 174 10 14 12 13
175 8 15 11 12
176 9,5 i 15,5 12 11
177 8 i 15 12 10,5
178 10 | 15,5 12 10
187, 203, 231 — vyradené
232 7 13 11 9,5
238 7,5 12,5 9.5 9
239 6,5 11 8 7,5
240 6,5 12 9 8,5
241 6 11,5 8 7
242 7 13 10.5 10
166 15 22 18,5 18,5
188 | 13,5 20 14,5 15
259 15,2 26,1 24.4 24.8
2 260 16,4 27,4 26,1 26,9
261 16 28,5 24,4 24,4
262 15,1 24,4 22,3 21
263 15,2 26.9 244 24 4

Vysvetlivky: 1 — ml zmesi pévodne vzaté do préce,
2 — ul X 5 zmesi po koneénej uprave, nanesené na chromatogram,
3 — poradové éislo chromatogramu (protokol),
4 — maximalne intenzity jednotlivych Skvin, merané v mm vychylky
galvanometra. ’

Hoci v naSom pripade, ked reakcie dpravy vzoriek nie st kvantitativne,
nepozname presné hodnoty M, mézeme za ne dosadit Iubovolné ¢isla, ktoré st
v pomere koncentracii jednotlivych kyselin v Standardnej zmesi. Pritom
samozrejme predpokladame, Ze tieto reakcie prebehnd vidy do uréitého
stupnia, a preto medzi pomerom koncentracii kyselin vo vzorke pred dpravou
a medzi pomerom ich hydroxdmovych derivatov po tprave vzorky je jedno-
duché linedrna zavislost.

Ak dalej oznadime mnoZstva kyseliny mravéej a kyseliny maslovej postupne
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pismenami 4, B, C, D a im odpovedajice namerané denzitometrické hodnoty
pismenami a, b, ¢, d, kalibraéné rovnice budi:

A=uz.0a+y B = x,.b + y,
C =ux5.¢+ y, D =a,.d+y,

Priemerné hodnoty a, b, ¢, d v tab. 1 sa:

a b c d
JII 11,1 10,55 10 10
mr 8,57 14,36 11,89 10,77
myy 14,91 24,76 22,09 22,14

Za hodnoty M, sa dosadili éisla 11,1; 10,55; 10; 10, ktoré si v pomere
koncentracii kyselin.
Vypoditané hodnoty koeficientov kalibraénych priamok potom si:

11,1

m =g = L7851 =1L1— 175875 = —3,90
Analogicky
x, = 1,01 Yo = —3,95
x3 = 0,98 Yy = —1,66
z, = 0,88 Yy, = +0,52

Pomocou kalibraénych rovnic sa potom vypoditaju pomerné hodnoty
koncentracii jednotlivych kyselin. Z tychto hodnoét sa dalej vypoéita percentu-
alne zloZenie analyzovanej zmesi, ktoré spolu s hodnotou celkového mnozstva
prchavych kyselin (zistenou titraciou destildtu) udva ich absolutne mnozstva.

V tab. 2 je uvedeny sposob vypoétu na priklade prvych troch chromato-
gramov z tab. 1. V tab. 3 si hodnoty vypoditané z tab. 1is vypoéitanym
variaénym koeficientom.

Tabulka 2

. . Prepodet na pomer |

E g nlf:}??g;ﬁ:hgsnr;?:’y koncentracii; ' Prepocet

© &g ( m)J y horné hodnota: x.m | Suma na percenté

,% % dolné hodnota: x.m + y |

CE a| b | ¢| a4 4] B| C | D] 4 %|B %|C%|D %
110 9 14 11 10,5 | 15,75| 14,14 | 10,78 | 9,24 | 40,94 | 28,9| 24,9| 22,3| 23,9

11,85 10,19| 9,13| 9,77

111} 10 15,5 17 | 16,5 | 17,50| 15,66 | 16,66 | 14,52 | 55,37 | 24,6| 21,1 27,1| 27,2
13,60 11,71 15,01 | 15,05

116 | 11 19 17 | 16,5 | 19,25 19,19 | 16,66 | 14,52 | 60,65 | 25,3| 25,11 24,8| 24,8
15,35| 15,24 | 15,01 | 15,05




Tabulka 3

Prepoédet denzitometrickych hodnét chromatogramov z tab. 1

Namerané hodnoty maximélnej denzity
(v mm vychylky galvanometra)

Prepocéet na percentd

a | b | ¢ | d A% BY% | C% D %
Prvych 22 chromato- | 8,57+2,08 | 14,364-2,24 | 11,89+-2,83| 10,77 +2,57 | 26,33 44,38 | 25,534-1,89 | 23,95+ 3,23 | 24,194-2,59
gramov (po 5 1) (24,3) (15,6) i(23’8) (23,9) (16,6) (7,4) (13.5) (10,7)
Dalsich 7 chromato- | 14,914-1,21| 24,764+2,79 | 22,094-4,14 | 22,144-4,19 | 26,91 2,83 | 25,33-0,68 | 23,8 4 2,09 | 23,93+ 1,08
gramov (po 10 1) (8,1) (11,3) (18,7) (18,9) (10,5) (1,67) (8,8) (4,5)
Vsetky chromato- 26,47+4,04 | 25,484-1,67| 23,914-2,96 | 24,134 2,30
gramy z tab. 1 — — — — (15,1) (6,6) (12,4) (9.5)

V hornej ¢asti riadkov st uvedené priemerné hodnoty maximalnej denzity (a, b, ¢, d), resp. z nej vypoéitaného percentuédlneho
zloZenia (A %, B %, C % D %) i so strednou kvadratickou chybou (Standardnéd devidcia). V dolnej dSasti je jej velkost

v percentéch (v zatvorke).

ul[esAy yoLujsew (oLaryoad BYwIS0j)BWOIYD PAOISId B

19%
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Je zrejmé, ze tymto sposobom mozno zistit zloZenie analyzovanej zmesi aj
v pripade, Ze reakcie upravy vzoriek pre chromatografiu nie si kvantitativne,
a to za predpokladu, Ze pri tprave analyzovanej zmesi prebiehaji rovnako
ako pri uprave Standardnej zmesi. Presnost je pritom pomerne dobra (vzhla-
dom na chromatografické metédy). Vyhodou tohto spdsobu je i to, Ze pri
oddelovani nie velkého poétu latok netreba pracovat so Standardnymi roz-
tokmi jednotlivych latok, ale staéi pouZit ako Standard ich zmes so zndmym
zloZenim.

Suhrn

Opisuje sa modifikdcia stanovenia niz$ich mastnych kyselin metédou
chromatografie na papieri. Kyseliny sa po destilacii previedli na hydroxamové
derivaty a po detekeii roztokom chloridu Zelezitého sa kvantitativne stanovili
denzitometricky.

Dalej sa uvadza metdéda pre vypodet vysledkov analyz z denzitometrickych
merani a jej pouZitelnost i v pripade, ked reakcie tpravy vzoriek pre chromato-
grafické oddelovanie neprebiehaji uplne kvantitativne.

ONPENEJIEHHNE JIETYVYIIX HHIPHBIX KRICJIOT
XPOMATOI'PAOHEIL HA BYMATE

O VIIAH TAJAMA

Radiesipa Texsuueckoii Mukpoouoaoruy u 6uoxumun XuMaueckoro gary:ntera ClroBalkoi
BHICHIEl] TexHHUecKoll kol B Gpartuciiase
BriBoibt

Onucana MOJM(PUKALMA ONpeIeSICHIA HU3IINX KUPHBIX KHCIOT METO0M X poMaror paduu
Ha Oymare. Ruc:1orsl ObL1H TIOCTTE IeperoHKH MEepeBe;IeHbl Ha FMIPOKC AMOBRIC NIPOU3BOjIHbIC
11 [IOCJIe IPOsIBIIEHUsT pacTBOPOM X:10pucToro kes1eda (II1) Oulii onpejiesleHALI KO1MUec TBCHHO
JICHC HTOMETPHUCCKIIM METOJ(OM.

Haibie puBe/eH METOJ pacueTa PeayiibTATOB AHAINZOB U3 JICHC HTOMCTPHUCC KUX HIMe-
PeHuil M ero NPMMEHHTEIBHOCTDL Il B ¢JIyyae, Kol'la peakuuu npu oopadoTke o0pasios jiis
XPOMaTorpaduuec Koro jejeHnst He IPOICXO/AT ¢OBCEM KOIIMYCCTBCHHO.

Moctynuio B pejaxunio 18. 9. 1958 r.

BESTIMMUNG FLUCHTIGER FETTSAUREN MITTELS
DER PAPIERCHROMATOGRAPHIE

DUSAN HALAMA

Lehrstubhl fiir technischen Mikrobiologie und Biochemie der Chemischen Fakultét
an der Slowakischen Technischen Hochschule in Bratislava

Zusammenfassung
Der Autor beschreibt eine Modifikation der Bestimmung niedrigerer Fettsduren durch
die Methode der Papierchromatographie. Die Sduren wurden nach der Destillation in
Hydroxamderivate iiberfithrt und nach der Entwicklung mittels einer Eisen-(III)-
chloridlésung quantitativ densitometrisch bestimmt.
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Es wird weiter eine Methode fiir die Berechnungen der Analysenergebnisse aus den
densitometrischen Messungen und ihre Brauchbarkeit auch in jenem Falle angefihrt,
in welchem die Reaktionen der Musterzubereitung fiir die chromatographische Trennung
nicht véllig quantitativ verlaufen.

In die Redaktion eingelangt den 18. 9. 1958

LITERATURA

1. Bayer E., Reuther K. H., Papierchromatographische Analyse von Carbonsdure-
ester-Gemische sowie deren Anwendung zur Untersuchung von Aromastoffen, Angew.
Chem. 68, 698—701 (1956). — 2. Bergmann F., Segal R., The Separation and Determi-
nation of Micro-quantities of Lower Aliphatic Acids, Including Fluoroacetic Acid, Biochem.
J. 62, 542—546 (1956). — 3. Block R.J., Durrum E. L., Zweig G., A Manual of Paper
Chromatography and Paper Electrophoresis, New York 1955. — 4. Boer T. J., Backer
H. J., Organic Syntheses 34, 24, 96 (1954). — 5. Brown F., Separation of the Lower Fatty
Acids as Anions by Paper Chromatography, Biochem. J. 47, 598—600 (1950). — 6. Fink
K., Fink R. M., Application of Filter Paper Partition Chromatography to Qualitative
Analysis of Volatile and Non-volatile Organic Acids, Proc. Soc. Exptl. Biol. Med. 70,
654—656 (1949). — 7. Friedmann T. E., The Identification and Quantitative Determa-
nation of Volatile Alcohols and Acids, J. Biol. Chem. 123, 161—184 (1938). — 8. Guil-
laume J., Osteux R., Détermination des acides aliphatiques volatils des C, a Cqy dans
les liguides biologiques par chromatographie sur papier, Compt. rend. 241, 501—502 (1955).
— 9. Halama D., Automaticky registraény fotometer, Chem. zvesti 13, 254—264 (1959). —
10. Kennedy E. P., Barker H. A., Paper Chromatography of Volatile Acids, Anal.
Chem. 23, 1033—1034 (1951).

11. Lebert F., Tardieux P., Technique d’isolement et de détermination des bactéries
anaérobies, Paris 1952. — 12. Lind C., 1955; cit. Dierssen G. A., Holtegaard K,
Tenssen B., Rosen K., Volatile Carboxylic Acids in Molasses and Their Inhibitory
Action on Fermentation, Internat. Sugar J. 58, 35—39 (1956). — 13. Lindquist B,
Storgards T., Paper Chromatographic Separation of Volatile Acids. A Study of a Number
Factors Ivolved, Acta Chem. Scand. 7, 87—96 (1953). — 14. Lindquist B., Storgdrds
T., Goéransson M.-B., Determination of the Volatile Fatty Acids in Cheese by Means
of Paper Chromatography, Proc. XIIIth Int. Dairy Congress 111, 1250—1253 (1953). —
15. Lipmann F., Tuttle L. C., J. Biol. Chem. 159, 21 (1945). — 16. Metge G.,
Laboratoriumsbuch fir Agrikulturchemiker, Halle (Saale) 1951. — 17. Michalec C.,
osobné ozndmenie, 1955. — 18. Ritter W., Der Nachweis der fliichtigen Fettsiuren,
Milchwissenschaft 10, 122—127 (1955). — 19. Rozengart M. I., Technika laboratornt
destilace a rektifikace, Praha 1953. — 20. Seféik V., Uvod do biochemické analysy mikro-
organismiu, Praha 1954. —

21. Thompson A., Separation of Saturated Mono-hydroxamic Acids by Partition
Chromatography, Australian. J. Sci. Res. 1954, B 4, 180—186 (1954). — 22. Vogel
A. 1., A Textbook of Practical Organic Chemistry, Including Qualitative Organic Analysis,
London—New York 1948.

Doslo do redakcie 18. 9. 1958

Adresa autora:
Inz. DuSan Halama, Bratislava, Kolldrovo ndm. 2, Chemicky pavilon.



