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Plynova chromatografia neesterifikovanych mastnych kyselin
v mliekarenskych vyrobkoch
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Vypracovala sa metoda rozdelenia mastnych kyselin (C, az Cy4) v mlieké-
renskych vyrobkoch plynovou chromatografiou bez predbeznej esterifikdcie.
Metdda je vhodnd pre materidly, v ktoryeh sa mastné kyseliny vyskytuju
v malych koncentracidch.

Mastné kyseliny sa plynovou chromatografiou rozdeluji vo viésine pripadov vo forme
svojich esterov. Ich esterifikdcia je pomerne zdihavd, namdhavd a pri kvalitativnom,
najmii vSak kvantitativnom vyhodnocovani znamend aj uréity zdroj chyb, na ktoré
poukdzali H. P. Kaufmann a spolupracovnici [1]. Pri praci s materidlom obsahujicim
mastné kyseliny o malych koncentrdciach sa zdd v hodné tieto rozdelovat vo forme
volnych kyselin bez predchadzajiicej esterifikdcie. 'akto rozdelovali mastné kyseliny
uz A. T. James a A. J. P. Martin [2]. Touto metédou stanovili volné mastné kyseliny
(C;—Cs) v kravskom mlieku C. L. Hawkinson a spolupracovnici [3], ktori pouzili ako
zakotvenu fazu silikénovy olej s 10 ¢, kyseliny stearovej. R. K. Beerthius a spolu-
pracovnici [4] na rozdelenie vySSich mastnych kyselin pouzili kolénu so silikénovym
olejom. kyselinou antrachinénkarboxylovou a Apiezonom L ako zakotvenou fézou.
NizSie neesterifikované mastné kyseliny novsie stanovili niektori pracovnici [6—8] za
pouzitia polirnejsej zakotvenej fazy (diacetylsebakdt a polyestery dvojsytnych kyselin
a glykolov). L. D. Metcalfe [9] rozdelil mastné kyseliny (C,,—C,.) na 100 ecm koléne
plnenej Celitom 545. impregnovanym 25 % dietylénglykoladipdtu a 2 9% kyseliny fosfo-
re¢nej pri teplote 235 °C. Ako nosny plyn pouzil hélium (45 ml/min.).

Sudasné detektory pouzivané v plynovej chromatografii umoznujit dévkovanie malych
vzoriek na kolénu a tym aj pouzitie men$ieho mnoZstva zakotvenej fazy. Tymto sa
zdroven zlepsi rozdelovacia Géinnost kolény a ¢iastodne sa znfzi jej pracovnd teplota.
P. Jowett [10] tak rozdelil neesterifikované mastné kyseliny (C4—C,,) na koléne plnenej
sklenymi gul6ékami s 1 %, polyetylénglykoljantaranu a 0,4 9% kyseliny fosforeénej pri
teplote 180 °C

Vzhladom na potrebu sériovych analyz pri §tidiu obsahu mastnych kyselin
v mlieénych vyrobkoch sme vypracovali a prakticky overili sposob rozdelenia
mastnych kyselin plynovou chromatografiou bez predbeznej esterifikacie.

Vyznam predlozenej prace spoéiva najmi v tom, Ze umoziiuje rozdelenie
mastnych kyselin C, az C;5. véitane izo-C, a prisluSnych nenasytenych mast-
nych kyselin.

Experimentilna ¢ast

Analyzovany materidl

Analyzovali sme syntetické zmesi mastnych kyselin, dalej mastné kyseliny extraho-
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vané etyléterom z mlie¢neho tuku po jeho zmyvdelneni. ako aj volné mastné kyseliny
izolované zo zrelych syrov.

Eterické roztoky mastnych kyselin sme najpry ¢iastoéne zahustili odparenim éteru
za mierneho vékua a priamo ddvkovali 1—2 pl mikroinjekénou striekackou Hamilton.
Jednotlivé vrcholky na chromatograme sme identifikovali porovnanim so Standardmi.
Nenasytené mastné kyseliny sme identifikovali ich vymiznutim z chromatogramu po
bromécii pévodnej zmesi [11].

Podmienky rozdelovania

Pristroj Fractovap mod. C (Carlo Erba, Milano).
Detekeia plamerniovy ionizaény detektor.
Nosny plyn dusik.
Tlak 1,0 kg/em?.
Prietok 62,5 ml/min.
Teplota kolény 210 °C.
Teplota odparovania 250 °C.
Koléna (sklo) @ 4mm X 2m.
Zakotvend faza 10 9 poly(oxy)propylénglykoladipdt, 1 %, H,PO,.
Nosié Celit 545, zrnitost 0,20-—-0,25 mm.
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Obr, 1. Chromatogram mastnych kyselin izolovanych z mlie¢neho tuku pred broméciou (4)
a po broméeii (B).
1.Cy; 2.Cy; 3.Cy; 4.Chp; 5. Cypl=; 6. Cpp; 7. Cpy; 8. Crit=; 9. Cpg; 10. Cpgt=; 11. Cyg;
12. Cyt=; 13, Cy?=; 14, Oy~
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Vysledky a diskusia

Rozdelenie mastnych kyselin v rozsahu C, az C,3 je vyhodné najmé preto,
lebo sa vietky vyskytuji v analyzovanom materidli (syry). Z nich niektoré
(Cs, C; a iz0-C;) nevznikaji hydrolyzou mlieéneho tuku.

Na obr.1 je chromatogram mastnych kyselin izolovanych z mlieéncho
tuku pred broméaciou (4) a po bromécii (B). Po bromécii vidiet ubytok nena-
sytenych mastnych kyselin. Na obr. 2 je chromatogram volnych mastnych
kyselin izolovanych zo zrelého syra romadur.

Neidentifikované vrcholky na chromatogramoch nie st oznadené. Ide
o vrcholky predstavujice mastné kyseliny s neparnym poétom uhlikov a s roz-
vetvenym retazcom. Ich identifikdcia bude predmetom dalSej prace.

Z uvedenych vysledkov vidiet, Ze rozdelenie mastnych kyselin v rozsahu
C, az Cy je vhodné pre kvalitativne, ako aj kvantitativne vyhodnocovanie.
Viny st symetrické a vo v8etkych pripadoch dobre rozliené. Experimentalne
sme zistili, Ze pre dané mastné kyseliny je optimélna pracovna teplota kolény
210 °C. Jej zniZenim sa skvalitni chromatograficky zaznam niz$ich mastnych
kyselin, avSak tym sa prediZi ¢as analyzy a zdznam vy$$ich mastnych kyselin
sa roztiahne. Doba registracie chromatogramu pre celi oblast mastnych
kyselin (C, az Cyg) za uvedenych podmienok je 35 mintt.

Opisantt metédu sme dspesne vyuzili pri sériovej analyze volnych mastnych
kyselin v niektorych druhoch syrov. V tomto pripade nebolo potrebné malé
mnozZstva mastnych kyselin prevadzat na estery a tieto predistit. Tym sme
urychlili pracovny postup a zabranili pripadnym stratam a zhorSeniu rozdelenia
najmé niz8ich mastnych kyselin.
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Obr.  Chromatogram volnych mastnych kyselin izolovanych zo zrelého syra romadir.

1. Cay 2. Q43 3. Oy L 120-Cy3 5: Ty 6. Cpy 7 Cy3:8 Cuas 9 Cpo?™=5 10. Cygg 1. Cryz 120 €475
13. Cyg; 14, Cigl=; 15. Crg; 16, Cglmy 17, Ce2=; 18. Cyd-.
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I'A30BAA XPOMATOIPA®UA HE3TEPHOUIIMPOBAHHDLIX HIIPHLIX
RIICSJIOT B MOJOUYHBIX IHIPOOYHTAX

1. 'puBuak, B. Iaxo
Hayuno-nccieqoBaTeILCKI T HHCTUTYT arpoXMMUUCCKOM TexHosorun, BpaTtuciasa

Raeipa Texuuyeckoit Mukpoouo/iorun 1 Gmoxumun CiroBALIKOTO IOJTHTEXHIYCCKOTO
uneTHTyTa, Bpartnciasa

OnncuiBacTest pasjeneHie HedTepu (UM POBAHALIX KU PHBIX Kuca0T oT C, o C,s MeTonOM
Ta30Boil xpomatorpaduu. OueHb Xopollee pasmescHAE 3THX KUCJIOT, B TOM 4ICje H HeHa-
‘CHINCHALLX, OLLIO NIpPOBEjcHO HA KOJOHKe, HamoiHeHHON IlemiToM 545, NMpoMMIpPCTHHEPO-
BaHubM 10 9Y-Hoil mOJIM (OKCH )PONMIICHITIMKONLAIMIINHOBOKHCIION coitblo m 1 95-Hoii
H,PO,. llpu remneparype 210°C BplCcOpHBEACHHLIE KM PHLIC KHCJIOTHL Pasfe/Uiuch 33
35 MHIHIYT. OTOT METOJ NPUMCHMJIM [JIsI ONDPEHCICHUS KMPHBIX KUCJIOT B MOJIOUHBIX IPO-
JIYRTaX.

Prelogila T. Dillingerovd

GASCHROMATOGRAPHIE UNVERESTERTER FETTSAUREN IN
MOLKEREIPRODUKTEN

J. Hrivndk, V. Palo
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Lehrstuhl fiir technische Mikrobiologie und Biochemie an der Slowakischen Technischen
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In der vorliegenden Arbeit wird eine Methode der Trennung unveresterter Fettsduren
von C, bis C;3 durch Gaschromatographie beschrieben. Die sehr gute Trennung dieser
‘Séuren, einschliesslich der ungeséttigten, wurde auf einer Kolonne erzielt, die mit Celite
545 gefiillt war. Dieses Celite 545 wurde vorher mit 10 9, Poly(oxy)propylenglykoladipat
und 1 9, H,PO, imprégniert. Bei einer Temperatur von 210 °C werden die angefiihrten
Fettsduren innerhalb 35 Min. abgetrennt. Diese Methode wird bei der Bestimmung von
Fettsiuren in Molkereiprodukten benutzt.

Prelozil K. Ullrich
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