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A zsiradékok PK-ja még csak kezdeti sikereket kdnyvelhet el, a terilet
igen nagy és még sok a bizonytalansag. Elsésorban Kaufmann professzor
és munkatarsai eredményeit kell kiemelni, melyek alapjat képezik a zsira-
dékok jelenlegi papirkromatografiai vizsgalati modszereinek. Szamos
egyéb kilféldi kutatas mellett, hazai eredményeink is vannak mar e téren.

Az anyagot a koOvetkezd felosztasban targyaljuk :

1. zsirsavak papirkromatografiaja,

2. kisér6 anyagok papirkromatografiaja,

3. gliceridek papirkromatografiafa.

1. Foglalkozzunk elészor a fontosabb egyedi zsirsavak papirkromatog-
rafikus viselkedésével.

Az altaldnos vizsgalatok szempontjabo6l széba johetd zsirsavak szdma
nem nagy, ezek a kovetkez6k :

Novényi zsiradékoknal a telitettek : kaprin (Kap), laurin (La),
mirisztin (M), palmitin (P), sztearin (Szte), arahin (Ar), tilitetlenek : olaj
(0), lindi (L), lindién (Leén) savak. Kulon kell foglalkozni a konjugalt zsir-
savakkal (eleosztearin és likan sav). Allatiak koézul: vaj, Valérian, kapron,
kapril és a mar fent emlitett zsirsavak.

Az egyes zsirsavaknak a felismerése, illetve azonositdsa kromatografiai
papiron vagy szinreakciokkal, R/ értékekkel, illetve modell zsirsavakkal
valé egyilttes futtatassal torténhet.

Ha modell zsirsavak kb. 1%-6s benzolos oldataib6l 0,001—0,01 ml-t
azaz kb. 10— 100y zsirsav mennyiséget cseppentiink kromatografiai papirra,
az oldoszer elpéarolgasa utan lathatdo olajos folt marad vissza, mely kilon-
féle reagensekkel specifikus szinez6dést mutat. Altalaban a telitett és
telitetlen zsirsavak csoportjat megkilénb6ztetd csoport reagensek kozil
legjobb a higos kdliumpermanganat oldat (2). A telitett zsirsavak foltjai
élénk pirosak maradnak, a telitetlenek telitetlenségi fokuk szerint el6bb,
vagy utébb sargaszin(ivé valnak a kéaliumpermanganat redukciéja folytan.
Ez a reakcié alkalmas a telitetlenségi fok megallapitasara is. igy példaul
az olajsav kezdetben vorés marad, de néhdny mésodperc mulva sargava
valik. Linolsav azonnal sargaszin( lesz. A reakci6 igen érzékeny, még 0,05 mg
zsirsav telitetlensége is megéallapithaté. Hatrdnya a kaliumpermanganat-
nak, hogy a jellegzetes szinreakcié csak par masodpercig figyelhet6é meg,
azutdn egységesen barna szin lép fel (bamakd kivalas).

_* Szemelvények a szerzének a MinGségvizsgalo intézetvezetSi értekezleten, Budapesten
1957 junius 5-én tartott ,,Zsiradékok papirkromatografiaja” c. el6adasabol. (Szerk.)

1 97



J6 reagens olaj és linolsav részére a rézacetat (3). Hidegen telitett vizes
rézacetat-oldat az olaj és linolsavat kékre szinezi. Levegén széritva 24 6ra
alatt a linolsavfolt z6ld lesz, az olajsav viszont kék marad. A szinatcsapas
siettethetd, ha a rézacetatos papirt dztatds utan az el6bb emlitett lagos
kdliumpermanganat oldatba martjuk. A reakcié érzékenysége 5 gamma.
A rézacetat sokszor el6nydsebb a kdabumpermanganatnal, annak ellenére,
hogy az érzékenység gyengébb, viszont a reakcidtermék allandd és tovabbi
karakterizdlasra alkalmas.

Osmiumtetroxid csak a tebtetlen zsirsavakkal ad szinezd&dést (4)
(szurke-feketés). A linolsavnal lényegesen er6sebb a szinezédés, mint az
olajsavnal.

Egyedi zsirsavak identifikdldsara a papirogrammos habzasi maédszert
(,Schdumtest”) dolgozta ki Kaufmann (5). A mddszer azon alapszik, hogy
a zsirsavak alkali séi kilonféle babzasokat mutatnak katabzator és gazfej-
leszt6 anyagok jelenlétében. Gazfejleszt6 anyagnak a H 20 2 valt be, kata-
lizator natronszappan esetében mangansé vagy kolloid eziist. Ammonszap-
pan esetében a rézacetat felel meg.

A vizsgaland6 zsirsavat vagy zsirsavakat szerves old6szerben oldjuk
2—5%-0s mennyiségben (benzol, alkohol stb.). Ebb6l az oldatbo6l olyan
kréom. papirra visziink fel cseppeket (0,1—0,2 mg zsirsav), melyet eléz0leg
rézacetat oldattal impregnaltiink és kiszaritottunk. A zsirsav foltra az oldo-
szer elparolgdsa utdn mikropipettdval cseppentink az NH40H - H 20 2
1:1 aranyu keverékbdl; azonnal hab keletkezik, melynek térfogata és
konzisztencidja a zsirsavra jellemzé.

Alacsony mdl. sulyd zsirsavak (vajsav, kapronsav, stb.) nem képez-
nek habot és csak oktansavtdl (pl. kaprilsav) kezd6dik habképz6dés. A
modszer érzékenysége : 10 gamma olajsav, vagy 5 gamma olajsav -f- elei-
dinsav keverékben a komponensek jol felismerhet6k. Egy zsiradékbdl,
melynek 3—5%-a szabad zsirsav 0,1 mg alkalmazva, az olajsav még jol
felismerhet6. A mddszer sok esetben j6 segitséget nydjthat kromatografias
zsirsavvizsgalatoknal, tovabba szappanok mingsitésénél. Dont6 maddszer
annak megéallapitasa, hogy a krém. folt valéban zsirsavtél ered-e vagy sem.

A kvalitativ vizsgalatokkal kapcsolatban meg kell emlékezni a kon-
jugélt telitetlen zsirsavak kimutatasardl. Ezek kozil a természetben el6-
fordulé 3 legfontosabb zsirsavra térink ki: 9—11 linolsav, eleosztearinsav,
likénsav.

A fémsod reagensek kozul itt a réz, vas és nil:kel specifikus. Az alabbi
I. tadblazat szemlélteti a fellépd szinkilonbségeket.

1. tablazat
émso . . £-eleo-sztearin .
r';ggeﬁﬁs 9,12 linolsav 9,11 linolsav sav /Micansav
RézZ..cocnne sotétzold vilagos kékeszold gyenge zold Sargészold
Vas ........ vordsbarna barnassarga sarga vilagossarga
Nikkel engén zold, nagyon gyengén gyengén rozsaszin,  gyengén zold
esébb sarga 01 z0ldes szegéllyel

A konjugdlt zsirsavak eltér6 szinadrnyalatait az izolaltakkal szemben

'a konnyebb oxidalhatosdg eredményezi.
A ‘szinkulénbségeken alapuléd felismerés természetesen csak tiszta
zsirsavak esetében lehet megbizhatd. Amennyiben zsirsav keverékekrél
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van sz0, Ggy a zsirsavakat el6z6leg kromatografiai futtatdsokkal szét kell
véalasztani. A szétvalasztds azért el6nyds, mert igy az el6bb emlitett 3
konjugalt savfolt helyzetéb6l is meg lehet &llapitani a minem(iséget. igy
pl. a 9,11 linolsav R/ értéke kisebb, mint a 9,12 linolsavé. A /S-eleosztearin-
sav viszont a startponton marad, azaz R/ értéke gyakorlatilag nulla. Petro 1-
éteres futtatds esetében viszont a /S-likdnsav marad a startponton, a tébbi
sav kivandorol.

A legmegbizhatébban ugy identifikalhatjuk a zsirsavakat, ha tiszta
modell zsirsavakkal rendelkeziink és ezekkel parallel futtatjuk az isme-
retlen zsirsavakat egyedil vagy keverékekben tigyelve arra, hogy jol sze-
paralt foltokat tartalmazé kromatogramokat kapjunk. Meghatadrozzuk az
Rf értékeket és ezek alapjan a legtobb esetben megbizhatéan identifikal-
hatjuk a zsirsavakat.

Téajékozasul kézoljik néhany fontosabb zsirsav R/ értékeit (80%-o0s
ecetsav futtatas) :

Laurinsav = 0,550 ; Olajsav = 0,108;
Mirisztinsav = 0,383 ; Linolsav = 0,310;
Palmitinsav = 0,220 ; Linolénsav = 0,440 ;
Sztearinsav = 0,050 ; Erukasav = 0,105;
Arachinsav = 0,025 ; Ricinolsav = 0,650 ;

A tdblazatos kimutatasb6l megéallapithatjuk, hogy azoknal a zsirsavak-
nal, melyeknek R/ értékei kozott Iényegesebb eltérések vannak, a keveré-
kekbdl valé szétvalas papiron valo futtatdsnal teljes lesz, azaz jol definialt
kulonallé zsirsavfoltokat kapunk. A felsorolt zsirsavak kozil az olaj és
palmitinsav R/ értékek kozel allanak egymashoz, (kritikus par), ezeket
tehat nehéz kulonalldo foltokra kuloniteni. A gyakorlat is azt mutatja,
hogy ennek a két savnak az elvalasztasa papiron nehezen valésithaté meg
és ha szét is valtak a foltok, ez tdbbnyire nem kvantitative torténik.

A papirkromatpgrafiai vizsgalatok gyakorlati alkalmazasa a zsiradékok
vonalan mar tdbb hasznos Gtmutatast nyujt.

A zsiradékok szabad zsirsavtartalmanak meghatdrozasdra mar tébb
modszert dolgoztak ki. Ezek kozil egy gyakorlatilag jol reprodukéalhaté
sajat modszert részletesen ismertetek (7).

A modszer kiindulasi alapja az, hogy kapillar-aktiv felileten, tehat
pl. egy kromatografalé papiron vagy egyszer( laboratériumi szlrépapiron
folyékony zsiradékkal foltot képezink és ezt a foltot olyan fémsdéoldatban
dztatjuk, mely a szabad zsirsavakkal szines,'vizben oldhatatlan fémszap-
pant képez. A fellép6 szin intenzitdsa raes6é vagy ates6é fényben becsiilve vagy
mérve a szabad zsirsavak mennyiségével aranyos. Ha a savkoncentracio
nagyon csekély volt, akkor pl. a rézsé foltok nagyon halvanyak, esetleg
szabadszemmel nem is lathatok. Ezért Gn. er6sité vegyszerek véaltak szik-
ségessé, melyek kozil jol bevalt a kdHumferrocianid, melyet ugyancsak
vizes oldatban lehet hasznalni. A sarga vérligsé a rézszappannal reakcioba
1ép és barna szinl rézferrocianid keletkezik.

A rézszappanbdl keletkezett rézferrocianid Iényegesen intenzivebb
szin{, mint a rézszappan. Ez mdédot ad arra, hogy a szabad szemmel nem
lathaté igen kis mennyiségl rézszappant tartalmazé foltok sarga vérlugso-
val kezelve, j6l lathaté barna foltokat eredményezzenek.

Méréseket végeztink annak megallapitdsadra, hogy milyen nagysag-
rend( zsirsavmennyiségek regisztralhatok a fenti szin-reakcidkkal.

Megéallapitottuk, hogy 1 mikrocsepp, 1-es savszamuU olaj (0,01 g olaj-
ban 50 gamma, azaz 0,00005 g szabad zsirsav) sz(irépapirra felitatva és
az ismertetett vegyszerekkel kezelve még szabad szemmel is jol lathaté,
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értékelhet6 szinfoltot ad, tehat a reakcié rendkivil érzékeny. Szemrevé-
telezett méréseknél a pontossdg 1 savszamértéken beltl van, mdszeres
szinméréssel (reflektométer) tizedes értékekig fokozhaté a pontossag.
A nagy savtartalmaknéal szabad szemmel csak kozelit6 becsléseket lehet
eszkdzolni. Reflektométerrel ezen a teriileten is pontosabb méréseket lehet
végezni. .

A modszer nagy elénnyel alkalmazhat6é sorozatvizsgalatoknal, tovabba
magnemesitési kisérleti anyagok vizsgalatanal, ahol mdédunkban all pl.
egy szem olajos magban lev6é olaj savszamat is kénnydszerrel megmérni.

A tovéabbiakban azokat a zsiradékvizsgalati mddszereket ismertetjik,
amelyek papirkiomatogréafiai kifejlesztéseken alapulnak.

Ezek kozll a kovetkezd vizsgalatokat fogjuk ismertetni:

1. Természetes zsiradékok zsirsavjainak szétvalasztasa és kvalitativ
meghatarozasa ; 1

2. zsiradékkeverékek kvalitativ vizsgéalatai
zsirsavak kvantitativ meghatarozasa.

3. Zsiradékkiséré6 anya-
gok mindségi vizsgalatai
(szterinek, tokoferol stb.).

4. Monogliceridek vizs-
galatai.

5. Zsiradékok glicerid
szétvalasztasa.

Természetes zsiradékok
zsirsavjainak szétvalaszta-
sara a Kaufmann Aaltal
ajanlott jégecet + viz po-
laros oldészer alkalmas
hidrofob stacioner fazis-
ban, azaz szénhidrogénnel
telitett oldészerrel ésimp-
regnalt kromatografiai pa-
piron (8).

Ilyen rendszerben a ho-
molég zsirsavak a kaprin-
savtol a sztearinsavig jol
elvalaszthatok. Ezen az
Gton haladva olyan munka-
mddszert dolgoztunk ki,
mellyel nemcsak a telitett
homolog sor tagjait, hanem
az azonos szénlanc-hosszu-
sagl telitetlen savak egy
részét is sikerilt értékel-
het6en szétvalasztani.

A természetes zsirsav-
keverékeket egyes névényi
olajokbol allitottuk el6. A
frissen sajtolt nyersolajo-
kat alkoholos ko6zeghen
kaliliggal szappanositot-

1. &bra tuk el, a szappanos olda-
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tokat vizes higitas utan se-
savval kezelve felszabaditot-
tuk a szabad zsirsavakat.
llyen moédon kb. 12 termé-
szetes zsiradék zsirsavkeve-
rékeit allitottuk el6, melyek-
b6l 0,5, 1 és 2%-o0s benzolos
oldatokat készitettink. A
benzolt el6z6leg aromas al-
katrészeit6l kénsavas ron-
csolassal, moséssal, szaritas-
sal és lepérladssal megtiszti-
tottuk. A jzsirsavak futta-
tdsdt a Macherey—Nagel 02
és Sch. et Sch. 2043/b papi-
rokon végeztik.

A papirok impregnéalasat
(hidrofobizalds) Kaufmann
szerint a petréleum frakcio-
nak 190—220 C° kozé esé
részével veégeztik az altala
kozolt elbiras szerint. A fut-
taté6 polaris oldészert (jég-
ecet + viz) ugyancsak Kauf-
mann el6irasa szerint telitet- j.
tik ugyanazzal a petréleum
frakcioval, mellyel a papirt
impregnaltuk.

A kromatografalast a szo-
kdsos méretli szekrényben
lefelé vagy felfelé futtatassal
végeztik 20 C° koruli kon-
stans hémérsékleten. A papir
startvonaldra kalibralt ka-
pillarpipettaval vittik fel a
vizsgaland6é  zsirsavoldato-
kat. A felvitt oldatok menv-
nyisége 0,006—0,03 ml ko-
zott valtozott. A telitetlen
zsirsav kromatografalasokat
szénsav atmoszférdban 'vé-
geztik. A kész kromato-
grammokat szaritottuk, a
foltok el6hivasat rézacetat
és kéliumferrocianiddal vé-
geztik, illetve specialis ese-
tekben a zsirsav telitettsége
és telitétlenség vizsgalatok-
nal kaliumpermanganat és
rodamin B festéseket alkal-
maztunk.

Az alédbbi &brak az eredeti kromatogramm fényképeken szemléltetik
egyes természetes zsiradékok zsirsavkeverékének szelekcidit : Sch. et Sch.
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2043 b, papiron 75%-0s
ecetsavval lefelé futtatva
20 6ra alatt. Felvitt zsir-
savmennyiségek 0,37 mg.

Az 1. 4bran K-val je-
161t kokusz zsirsavak ko-
zil a foltnagysagok is
nagyjabol érzékeltetik a
fébb zsirsavak mennyi-
ségi viszonyait. Alulrél
kezdve a sztearin, palmi-
tin, mirisztin és laurinsav
novekvd és jol szelektalt
foltjai lathatok az F
(napraforgd) minta ha-
rom foltra szelektalédot:
legalul a telitett zsirsa-
vak (féként sztearinsav),
felette az olajsav és pal-
mitinsav  és legfelil a
linolsav foltja.

Bcs — blzacsiraolaj-
zsirsav keverék : legalul
sztearinsav, a kovetkezd
szivalakd folt az olajsav
és valdsziniileg palmitin-
sav frakciét egydutt tar-
talmazza, a felett a linol-
sav folt helyezkedik el és
legfeliil kis folt alakban
erdsebben telitetlen részt
is feltételezhetink (lino-
Iénsav).

Az Rcs = rizscsiraolaj-
nal kb. ugyanaz a hely-
zet, mint a Bcs-nél.

Az L-nél (len) (2. 4bra) azt latjuk, hogy igen kevés sztearin mutat-
kozik (2—3%), ennél tobb plamitin (5—6%), a lindinal Iényegesen tobb
olajsav (30% koril), kevesebb lin6i (15% koéril) és sok lindién (40—45%).

A 3. és 4. kromatogrammokon latjuk feltintetve a gyapot, repce,
arachisz és emberzsir, tovdbba oliva, tok kromatogrammokat. (Gy; R ;
Ar; Em ; ill. d; T ; sth.).

A gyapotnal kilénvalt az arachinsav, sztearin, palmitin és olajsav
egyltt futott és szépen szelektdlédott a linolsav.

Szinte idedlisan viselkedik a repce, mely 5 savra szelektalddott (eruka,
sztearin, olaj, linéi és linolénsavra) és a foltok nagysagrendje is kb. egyezik
a repcezsirsavosszetétel irodalmi adataival (45—47% eruka-, 1—2% pal-
mitin-, 30—35% olaj-, 15— 17% lin6i- és 1—2% finolénsav).

Ugyancsak j6 szelekciét mutat az arachisz-zsirsavkeverék : arachin
sztearin, palmitin + olajsav és linolsav. Ugyanaz lathaté az emberzsimal
is, ahol a linolsav mellett kilén futott ki a Cl6-0s telitetlen zsirsav is. Az
olajnal a palmitin és olein szintén egyutt futott, a toknél mar szépen kiilon
valt, viszont a tengeri csiranal megint egyitt latni a palmitin és olajsavat.
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Ugylatszik azoknal az
olajoknal, melyekben
a palmitin-olajsavarany
nagy, e két zsirsav szét-
véalasa nehezen megy vég-
be és sok esetben csak
nyujtott vagy két di-
menziés futtatdssal va-
laszthaté szét.

Tudjuk, hogy a zsirsav
komponensek Ry érté-
keinek alakulasa sok ko-
rilményt6l fligg. Erdekes,
hogy e sok kdrilmény ko-
z0tt a kiséré alkatrészek
szintén befolyéasoljak en-
nek értékliségét. Az 5.
abra szemléltetéen mu-
tatja a sztearin, palmi-
tin, olaj és linolsav R/
értékeinek alakulasat a
kulénb6z6 természetes
zsirsavkeverékekben.
Legszembetin6bb a
.palmitin és olajsav R/
értékeinek  alakulésa.
Latjuk, hogy azoknéal az
olajoknéal, melyeknél a
palmitinsav az olajsavtol
nem kulénult el, vagy
tokéletlentil  szelektalo-
dott, az olajsav gdrbe a
palmitinsav gorbéhez koé-
zel simul.
Ugyancsak leolvashato, 4. abra
hogy azokb6l a természe-
tes zsirsavkeverékekbdl adddott a legjobb szelekcid, ahol az egyes zsir-
sav R- értékpontjai, ill. a gorbe legtavolabb fut egymaéstél.

Mind a négy zsirsavban jo szétvéalasztds csak a napraforgéndl és len-
nél tapasztalhatd. A sztearin, palmitin -f- olaj és linolsav nagysagrendben
viszont a tobbi olaj is szétvalasztast mutat.

A legtobb természetes olajzsirsavkeverék — mint a mar ismertetett
kromatogrammokbd6l is megallapithaté — jellegzetes kromatogrammot
ad. Ebbdl 6nként kdvetkezik, hogy ha a természetes zsiradékokat egymas-
sal 0Osszekeverjik, az eredeti kromatogrammok torzulast szenvednek,
illetve Uj zsirsavfoltok jelenhetnek meg. Egyel6re két zsiradékbdl készitett
keverék kromatogrammjait vizsgaltuk oly médon, hogy napraforgéolajhoz
10%-ban kilénb6z6 olajokat kevertiink.

Jellegzetes kilonbséget latunk a 6. dbran, ahol killéndsen a len, kdkusz
és repceolajok jelenléte Gjabb zsirsav-foltok megjelenésével (lin6ién, laurin,
eruka) aruljak el a napraforgo6olajban levé jelenlétiiket.

Az olivandl az olaj és linolsav foltok eltolédasdban latszik a kilonbség.
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J6l tudjuk, hogy a
zsiradék-elemzések
legnehezebb feladata
kozé tartozik keverék-
zsiradékok esetén az
idegen olajok mingségi
kimutatasa kilondsen
akkor, ha az idegen
zsiradékokra nem is-
merink specialis kém -
szert, vagy értékjel-
lemz6t. Leginkabb a
refrakcio, jédszam és
telitett zsirsavak
mennyisége az a ha-
rom értékmérd, melv-
lyel idegen zsiradékok
nagyobb mennyiségi
jelenléte  megallapit-
hat6. A jelenlevé ide-
gen zsiradék minemd-
ségét azonban a leg-
tobb esetben még igy
sem tudjuk elddnteni.

Az ismertetett kro-
matografiai maddszer-
rel mint latjuk, arany-
lag mar kis idegen
olajmennyiség és mi-
néség jelenléte is egy-
szerli eszkozokkel
megallapithaté. Abro-
matogrammokbol l4at-
hato6, hogy sok esetben
a torzulasok és foltel-
tolédasok olyan mér-
téklek, hogy még
kisebb mennyiségi
szennyezés esetét s
meg lehet allapitani és
az idegen olaj mi-
nem(iségét elddnteni.
A tovabbiakban
megprobaltuk a kro-
matogrammok kvan-
titativ ~ kiértékelését.
Természetesen itt csak
azok a zsiradékok jo-
hetnek tekintetbe, me-
lyeknél a kromatogra-
fiai * futtatdsokndl a
f6komponensi( zsir-



savak éles szelekciot mutatnak. Az el6z6ek alapjan erre tobbek kozott
a napraforgéolaj alkalmas.

A mennyiségi értékelésnek tobb Gtja lehetséges: 1. A zsirsavfoltok
szeparalasa és mikro-titralasa, fémszappanképzés és a fém kvantitativ
meghatarozasa, retencios analizis, a foltok fotometrikus sziner§sség mérése
sth.

Mi el6szor ezektdl eltéré utat valasztottunk. Fischer és munkatarsai
aminosavaknal megallapitottdk, hogy lineéaris 6sszefuggés all fenn a kroma-
togramm foltok terllete és a kiindulasi amindsavkoncentraciok logaritmusa
kozott.

Megallapitottuk, hogy a zsirsavakra is alkalmazhat6 ez a torvény-
szerliség (9).

Pontosabb és megbizhatobb kvantitativ. modszernek bizonyult a
papirkromatografiai elvalasztassal kombinalt mikrotitrimetrikus modszer
(10). A modszer azon alapszik, hogy a jol kifejlesztett kromatogrammok-
bol kivagjuk a zsirsavfoltoknak megfelel6 darabokat és a zsirsavakat oldé-
szerrel kivonva, titralassal hatdrozzuk meg a mennyiségét.

A modszer részleteiben a kovetkezd :

20 cm széles 35 cm hosszUt 2043/b papirra egymastél 2,5 cm tadvolsagra
tébb startpontot jelélink meg a papir alsé végét6l 3 cm-re létesitett start-
vonalra. Ezekre a startpontokra 0,06 ml térfogati mikropipettaval fel-
vissziilk az 1%-os benzolos zsirsavoldatot. Startpontonként tehat 0,6 mg
zsirsavat vittink fel, mely 6 startpontra &tszamitva 3,6 mg 0Osszes zsir-
savnak felel meg, azaz még a legkisebb mennyiségben levé sztearinsavra
is kb. 0,1 mg mennyiséget jelent.

A kromatogramm Kkifejlesztését 48— 72 6ra kozotti id6tartamig végez-
zilk 20—21 C° hémérsékleten 80— 85%-0s ecetsavban forditott fazisban.
A mi esetiinkben 85%-0s ecetsav hasznélata mellett 56 o6rai futtatds volt
szlikséges. Kromatografalas utan a papirrol levagjuk a legszélsé start-
pontnak megfelel6 csikot, desztillalt vizzel savmentesre mossuk, majd a
szok&sos modon rézacetattal, illetve kdliumferrocianiddal a zsirsavfoltokat
eléhivjuk. Az eredeti papirt ezalatt
visszahelyezzilk a kromatografalé szek-
rénybe anélkil, hogy a futtaté ecetsavba
meritenénk be. Erre az el6vigyazatossag-
ra azért van szikség, mert ha az el6-
hivott csikon a zsirsavfoltok még nem
mutatnak kielégit6 szétvalast, maodunk
legyen az eredeti paphon a futtatast
tovabb folytatni. Amennyiben a préba
kielégitd, végérvényesen Kkivesszik a
szekrényb6l az eredeti papirt, vakuum
exszikkatorban kiszéritjuk (kb. % 6ra).
A szaraz, de még ecetsavszagl papir

mellé fektetjuk az elS6hivott probacsikot 0
és pontosan megjeléljik a 7. abran fel- P
tintetett médon az egyes zsirsavfajtak

helyzetét.

A keresztcsikokat megjeldlve szétvag-
juk, majd apr6 négyzetekre vagjuk és
kiulon-kilén megjeldlt 100 ml-es lombik-
ba helyezve desztillalt vizzel ecetsav-
mentesre mossuk ; ez Otszori mossassal
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/1. tablazat

Zsirsav % titrimetikusan

Zsirsav fajta Fo%lott n/200 Szémitott zsirsav  Szamitott
aOH ml mg Osszes zsirsavra
(35141 mg)

Sztearinsav. 0,035 0,04970 14.
Palmitinsav. 0,134 . 0,17152 4.9
Olajsav.... 0,838 1,19568 34,0
Linolsav.. 1,498 2,09720 59,6

Osszesen............... 2,515 351410 99,90

(20—20 ml desztillalt vizzel) elérhetdé. Utols6 mosas utan a vizet jol Ki-

csepegtetjik, majd 10 ml absz. alkohollal, a tovdbbiakban 5—5 ml 1rész

benzol + 2 rész absz. alkoholkeverékkel négy izbhen 50—60 C°-on kiextra-

haljuk a papirdarabkdkbol a zsirsavakat és az extraktumokat kilén meg-
jeldlt tiszta szdraz 100 ml-es Erlenmayer lombikban gy(jtjuk 0Ossze.

Minden egyes zsirsavfajta mellé vak-

probat is beallitunk, melyet teljesen

azonos korilmények kozott készitiink el

8. 4bra 9. &bra

106



(azonos nagysagu ures papircsik, ill. darabkdk, ugyanolyan vizes mosas és
azonos oldészer mennyiségekkel el@allitott extrakt stb.).

Az extraktumokhoz 4 mikrocsepp 1%-6s bromfenolkék alkoholos
oldatat adva n/200 vizes NaOH-val mikrobirettdh6l a zsirsavakat meg-
titraljuk. El6szor mindig a vakprobat titraljuk hatarozott zoldes szin fel-
1épéséig, majd ugyanilyen szinig titraljuk a zsirsavat tartalmazé extraktot.
A két érték kilonbsége adja a kérdéses zsirsav semlegesitéséhez sziikséges
n/200 NaOH ml-einek szamat.

Egy hazai napraforgéolajjal végzett vizsgalati eredményeket a II.
tablazat mutatja.

A modszer kidolgozéasaval kapcsolatban sorozatvizsgalatokat végez-
tink és kontrolképen Kaufmann-féle jédszam-rodédnszam alapjan térténd
szamitasos eljarassal hasonlitottuk 0Ossze az eredményeket. Vizsgalandé
természetes zsirsavkeverék az el6bbiekben emlitett napraforgé volt.

Megallapitottuk, hogy amennyiben a kromatografiai fejlesztésekkel
a zsirsav komponensek jol szétvalaszthatok, a vizsgalati eredmények
teljesen fiiggetlenek attél, hogy a kromatografalast milyen kériilmények
kozott végeztik. A maddszer arra is alkalmas, hogy semleges zsiradékokban
a szabad zsirsavak mennyiségét meghatarozzuk.

A zsiradék kisér6 anyagok papirkromatografiai vizsgalatai

Atfogé egységes maodszert eddig nem ismertet az irodalom. Varrnak
eljardsok, melyek kilon a szterinek szétvalasztdsara, méasok a karotionidok
tovabba E-vitamin szeparadldsara és identifikalasara vonatkoznak.

Sajat vizsgalati maddszeriinket ismertetem (11), mely alkalmas arra,
hogy a zsiradékok el nem szappanosithaté részéb6l a szterineket és az
E-vitamint elktlonitsik és min6ségileg meghatarozzuk.

Vizsgalatra néhany ismertebb olaj el nem szappanosithatd részeit
kilonitettik el az ismert analitikai mdédszer alapjan. Az anyagot 1%-nyi
mennyiségben kénsavval tisztitott 70—80 C°-on forré petroléterben oldottuk.

Papir : petroleumfrakcidval impregnéalt Macherey—Nagel 62 és 2043
B-s Sch et Sch, a kifejleszt6 olddszer altalunk kikisérletezett keverék volt,
mely 80% etilalkohol 8% izopropilalkohol és 12% viz keverékébdl allt.
Az olddszert hasznéalat el6tt szintén petréleumfrakcidval telitettik. A folto-
kat Rodamin-B-vel hivtuk el6.

A 8. dbra a tokoferol (bazis), ergoszterin, sztigmaszterin és blzacsira
készitmény foltjait mutatja. Az egyes modellek k6z6tt az R/ értékek lénye-
gesen eltérnek egymaéstal.

A tokoferol készitmény nem latszik egységesnek, harom kilén folt-
ban jelent meg, valdészinl, hogy a, 8 és 6 tokoferolbdl &llt, mely komponen-
sek kozil a startponthoz kozelallo az a, a felette levék a y és Oforméacio.

Az ergoszterin magas R/ értékkel egy foltban futott ki, ugyancsak
a sztigmaszterin is. A buzacsira el nem szappanosithatd részében legalul
a tokoferollal azonos lij értéki folt latszik, e felett a sztigmaszterin helyén
van nagy éles folt.

A 9. kromatogramm kulénféle olajok el nem szappanosithatd részeinek
sztearin és tokoferol kromatogrammjait szemlélteti. Ezek szerint mind az
0t olajféleség tokoferoltartalmu éspedig az a formaciébél a legnagyobb
mennyiséget a tengericsira, gyapotmagolaj, repce tartalmazza. A lenben
és napraforgéban az a formacié mellett 8 és y formacio is feltételezhetd.
A szterinfoltok kozil a repce és gyapot foltjai azonos helyeken vannak.
Ugylatszik a gyapotmagolaj szterinjei is f6képpen a brassikaszterinhez
hasonléak, vagy ezzel azonosak. A len, tengericsira és napraforg6 szterinjei
egymashoz kozelallo6 R/ értékekkel jelentkeznek. Folytatjuk.
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