104 CHEMICKE ZVESTI 21, 104—108 (1967)

Stanovenie vys§ich mastnych kyselin plynovou chromatografiou bez
esterifikacie

J. HRIVNAK, V. SMIRNOV

Vyskumny ustav agrochemickej technoldgie,
Bratislava

Katedra chémie a technoldgie sacharidov a potravin Slovenskej vysokej Skoly technickej
Bratislava

Venované akademikovi Jozefovi Vasdtkovi k 70. narodenindm

Vypracovala sa metéda rozdelovania vyssich mastnych kyselin izolova-
nych z tuku hydiny. Neesterifikované mastné kyseliny sa chromatografuji
na sklenej koléne o dizke 2,4 m plnenej Chromosorbom W s obsahom 5 %
polyetylénglykoljantardtu a 1 9% H,PO, pri 210 °C.

Z hladiska raciondlnej vyzivy, spravnej organizicie stravovania a volby
technologickych postupov pri vyrobe potravinirskych vyrobkov je nevyhnutné
podrobnejsie poznaf zloZenie lipidnych zloZiek potravin. Zo zivoéisnych tukov
hydinovy tuk obsahuje najvaésie mnozstvo nenasytenych vyssich mastnych
kyselin, ktoré st pre vyzivu obyvatelstva velmi délezité.

Mastné kyseliny sa v biologickych materidloch plynovou chromatografiou
najdastejSie stanovuji vo forme metylesterov alebo inych esterov [1 — 10].
Vzhladom na zdihavost esterifikicie, ktord méze byt aj zdrojom urditych
chyb [11 — 14], venovali sme pozornost metédam umoziiujicim priame sta-
novenie nenasytenych mastnych kyselin. Plynova chromatografia nizsich
mastnych kyselin bez esterifikdcie je v praxi znadne roz§irend [15— 26].
Pri mastnych kyselinach, aj ked boli uverejnené spésoby priameho stano-
venia [27 — 37], ddva sa dasto prednost esterifikdcii.

* Nadvédzujic na aplikdciu plynovej chromatografie neesterifikovanych
mastnych kyselin v mliekarenskych vyrobkoch [38], vypracovali sme rychlu
metédu priameho chromatografovania vysSich nenasytenych mastnych kyselin

v tuku hydiny.
Experimentalna éast

Pristroj a chemikalie

Chromatografovali sme na pristroji Fractovab mod. D (C. Erba, Milano) za pouzitia
plamenového ionizadného detektora a dusika ako nosného plynu. Vo vstrelkovacom pries-
tore plynového chromatografu bola vymeniteInd sklend rarka.

Chromosorb W, etylénglykojantardit a chromatograficky &isté standardy mastnych
kyselin (linolové, linolénové, olejov4, stearovd, palmitoolejové a palmitové) boli vyrobky
fy C. Erba.
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Analyzovany materidl

Analyzovali sme syntetické zmesi mastnych kyselin, dalej vzorky mastnych kyselin
izolovanych z podkozného, vnutorného a érevného tuku sliepok, husi a kadic.

Tzoldcia mastnyjch kyselin

Tuk ziskany extrakciou vzorky etyléterom v Soxhletovom pristroji sme zmydelnili
v inertnom prostredi (dusik) etanolickym roztokom hydroxidu draselného [39]. Po od-
pareni etanolu sme draselné soli mastnych kyselin frakeciovali do teplej vody a po okys-
leni koncentrovanou kyselinou sirovou sme extrahovali etyléterom. Eterovy extrakt
sme po vysuseni bezvodym siranom sodnym chromatografovali.

Chromatografické podmienky

Chromatografovali sme na sklenej koléne o di?ke 2,4 m a vnitornom priemere 3 mm.
Népln kolény tvoril Chromosorb W o zrnitosti 0,20 — 0,25 mm s obsahom 5 9, poly-
etylénglykoljantardtu a 1 % HyPO,. Teplota kolény bola 210 °C a vstrekovacieho prie-
storu 240 °C. Tlak dusika na zagiatku kolény bol 1 kp/em?2. Dévkovali sme 1 ul Hamil-
tonovou mikroinjekénou striekadkou.

Obr. 1. Chromatogram vysSich
mastnych kyselin izolovanych
z podkozného tuku husi.
Kyseliny: 1. myristové; 2. pal-
mitovd; 3. palmitoolejové; 4.
L stearové; 5. olejové; 6. linolové;

7. linolénov4.

min. 20 10 0

Obr. 2. Chromatogram vyssich
mastnych kyselin izolovanych
z podkozného tuku kadice.
Kyseliny: 1. kaprilovéd; 2. lau- 8 6 5
rové; 3. myristovéd; 4. palmi- 3, 4
tova; §. palmitoolejovd; 6. ste- —
arové; 7. olejové; 8. linolova. min. 20 0 0
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Vysledky a diskusia

Pri rozdelovani neesterifikovanych vyssich mastnych kyselin sa zistila
vysoka déinnost polyesterovych zakotvenych faz [32]. Zo skdsanych zakotve-
nych faz: polyetylénglykoladipat, cyklohexandimetanoljantarat, neopentyl-
glykoljantarat, poly(oxi)propylénglykoladipat, Carbowax 20 M, butindiol-
jantarat a polyetylénglykoljantarit sa ako najdiéinnejSia ukézala poslednd
faza, najmé pri rozdelovani nenasytenych mastnych kyselin od nasytenych.
Zakotvené fazy sa nandSali v mnozstve 5 %,.

Chvostovanie eluénych vin mastnych kyselin sa najéastejsie potlaéa prida-
vanim kyseliny fosforeénej do zakotvenej fazy [27, 32] alebo pridavanim par
kyseliny mravéej do pridu nosného plynu [30, 31]. Pre jednoduchost sme
pouzili prvy spésob.

Za utelom skratenia doby chromatografovania sme nosi¢ impregnovali po-
merne malym mnoZstvom zakotvenej fazy. Pri dalSom zniZovani jej obsahu
(pod 5 9,), ako aj kyseliny fosforeénej sa uz prejavovalo zhorSovanie rozdelo-
vania.

Chromatogramy esencialnych mastnych kyselin izolovanych z podkozného
tuku husi a kadice st na obr. 1 a 2. Eluéné viny na chromatograme sme iden-
tifikovali analyzou modelovej zmesi éistych kyselin. Zo zdznamov vidiet, zZe
obsah nenasytenych vysSich mastnych kyselin, najmé kyseliny linolovej,
ktora sa povazuje za vitamin F, je v hydinovom tuku vyznamny.

Metdda sa pouzila pri §tidiu vzajomného zastipenia esencidlnych mastnych
kyselin v tuku hydiny a pri vypracovani podkladov na stanovenie nutriénej
hodnoty.

ONPEIEJEHUE BBICHIUX sKUPHBIX KUCJIOT I'A30BOM XPOMATOTPAGUEN
BE3 3TUPNONHKAIINN

A.TpusHak, B. CMmupuos

HccmemoBaTenhCckif HHCTUTYT arpoXiMIYECHOIT TeXHOJIOTHI,
Bparucmasa

Radeapa xumun u TeXHOJOIMII caXapuTOB M IHMIIEBHIX NPOAYKTOB CJI0BAI[KOr0 IOJHTEX-
HHYECKOr0 MHCTHTYTA, hparnciasa

Bruir pazpadoran Meroy; pasgeleHNd BHCIIMX AUPHBIX KUCIOT HM30JIPOBAHHBIX H3 Macja
orausl. HeorepuduKoBaHHbIe BHCLINE FHIPHEE KHCJIOTH XpoMmartorpagupyrnrca mpir 210°
HA CTEKJIAHON KOIOHHE (2,4 . X 3 wm) 3amonHeHHoii XpomocopGom W(sepHo 0,20—0,25 au)
¢ cofep:kauneM 5 9 moauoTHieHraukoasHrapara u 1 95 HPO,.

Prelogil M. Fedorotiko
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Es wurde eine Methode der Trennung von aus dem Fett von Gefliigel isolierten ho-

heren Fettsduren ausgearbeitet. Die nichtveresterten héheren Fettsduren werden bei
210 °C chromatographiert, u. zw. auf einer Glaskolonne (2,4 m X 3 mm), gefiillt mit
Chromosorb W (Kérnung 0,20 — 0,25 mm) mit einem Gehalt von 5 9, Polydthylen-
glykolsukzinat und 1 9% H;PO,.

[

S o W

| 70 S S/
W N -

~

(&
~t

Prelozil K. Ullrich
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