CH 12.24. Stanovenie triglyceridu kyseliny heptanovej v masle,
maslovom oleji a smotane plynovochromatografickou analyzou

triglyceridov

1. POUZITELENOST METODY

Tato metdda je ustanovena ako metdda na stanovenie obsahu triglyceridu kyseliny heptanovej v
masle , maslovom oleji a smotane.

2. PRINCIP METODY

Analyzovana ddvka mliecneho tuku je rozpustena v hexdne. Kvantitativne stanovenie obsahu
triglyceridu kyseliny heptanovej je stanovené kapilarnou plynovou chromatografiou. Vysledok ziskany
pre vzorku sa vypocita vo vztahu ku triglyceridu kyseliny kapronovej (hexanovej) ako interného
Standardu.

3. POMOCKY

3.1. PRISTROJE A ZARIADENIA

analytické vahy presnosti 1 mg

suSiaren

plynovy chromatograf, vybaveny on-column injektorom a plameriovo-ionizaénym detektorom
chromatografickd kolona kapilarna DB SHT

3.2. CHEMIKALIE A ROZTOKY

3.2.1.
3.2.2.
3.2.2.1.
3.2.2.2.

3.2.3.
3.2.3.1.

3.2.3.2.

3.24.

3.24.1.

3.2.5.

n- hexan pre chromatografiu

triglycerid kyseliny heptanovej, minimalne 95 %-nej Cistoty - Standard

zasobny roztok : navazi sa 100 mg triglyceridu kyseliny heptanovej a rozpusti v 10 ml n-
hexanu, pripravi sa ¢erstvy

1 ml zasobného roztoku 3.2.2.1. sa zriedi v 10 ml odmernej banke n-hexanom a doplni po
znacku.

triglycerid kyseliny hexanovej( kapronovej), minimalne 99 %-nej Cistoty — interny $tandard
zasobny roztok: navazi sa 100 mg triglyceridu kyseliny kapronovej a rozpusti sa v 10 ml n-
hexanu, pripravi sa Cerstvy

1 ml zasobného roztoku 3.2.3.1. sa zriedi v 10 ml odmernej banke n-hexanom a doplni po
znacku.

kalibracny zmesny Standard: napipetuje sa 1 ml zasobného roztoku 3.2.2.2. a 1 ml roztoku
3.2.3.2. do 10 ml odmernej banky a doplni sa n-hexanom po znacku

1 ml kalibra¢ného zmesného Standardu 3.2.4. sa napipetuje do 10 ml odmernej banky a doplni
sa po znacku n-hexdnom.
siran sodny bezvody, vysuseny 2 hod. pri 102 °C



4. BEZPECNOST PRI PRACI

NakoTl’ko pri praci sa pouzivaju horlaviny, je potrebné prisne dodrziavat’ Zasady pre bezpecnl pracu
V chemickych laboratéridch podl'a STN 01 8003.

5. PRACOVNY POSTUP

5.1. PRIPRAVA VZORKY

Maslo a maslovy olej

5.1.1. Do kadi¢ky sa vlozi lievik s filtrom as 0,5g az 1,0g siranu sodného bezvodého, na ktory sa
polozi vzorka masla. Kadicka s lievikom sa umiestni do susiarne vyhriatej na 50 °C a vzorka sa
necha kompletne rozpustit’ a prefiltrovat’.

5.1.2. Do odmernej banky na 10 ml sa navazi 1 g vzorky s presnostou na 1 mg

5.1.3. Pridé sa 1 ml roztoku interného Standardu (reagencia ¢.3.2.3.1.), doplni sa n-hexdnom po znacku
a premiesa

5.1.4. Roztok vzorky 5.1.3. s internym $tandardom sa zriedi v 10 ml odmernej banke n-hexanom 10
krat . Vzorka je pripravena ne meranie.

Smotana

1. Vzorka sa zahrieva na teplotu 20 °C + 2 °C.

2. pripravi sa cca 4 % hmotnostny roztok sktiSobnej vzorky v objeme 100 ml hexanu.

3. pri extrakcii tuku zo smotany sa postupuje ako u mlieka — pozri ISO 14156 (IDF 172:2001 §
8.3)

4. V 10 ml odmerke navazit' 1g extrahované¢ho tuku s presnostou na 1mg. Pridat’ 1 ml roztoku
interného Standardu 3.2.3.2 a doplnit’ do 10 ml hexanom. Zhomogenizovat'.

5. Do 10 ml odmerky odmerat’ 1 ml roztoku 4. a hexanom doplnit’ na objem 10 ml.

5.2. PRIPRAVA MERANIA

Na meranie sa pouziva metoda vnutorného (interného) Standardu.
Pred zaCatim merania sa skontroluje a kondicionuje plynovy chromatograf . Chromatograficka koléna
sa pre€isti nastrekom ¢istého rozpustadla .

5.3. MERANIE

Chromatografické podmienky

Koléna: kapilarna, DB - 5SHT
Nosny plyn: vodik

Tlak na kolone: 89 kPa

Teplota detektora: 350 °C
Mnozstvo nastreknutej vzorky: 1ul

- Nastrekne sa 1 pl kalibra¢ného zmesného Standardu 3.2.4.1. dvakrat.
- Nastrekne sa 1 ul kazdej vzorky (v postupe analyzy 5.1.4.).
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- Po 6 nastrekoch vzoriek sa opakuje nastrek kalibratného Standardu  (prakticky 3 vzorky

s paralelkami su vzdy ohrani¢ené dvoma Standardmi)
6. VYHODNOTENIE NAMERANYCH UDAJOV
Vysledky st zalozené na priemernych responznych faktoroch z chromatogramov Standardov.
V kazdom chromatograme sa zintegruju piky prislichajuce triglyceridom kyseliny heptanove;j
a kapronovej. Podl'a inStrukcii o merani vzoriek ohrani¢enych Standardmi sa oznaci Standard
nastreknuty dvakrat pred vzorkami ako STD1 a $tandard nastreknuty dvakrat hned’ po nich ako STD2.
6.1. SPRACOVANIE NAMERANYCH HODNOT
Kalibracia:
1. Vypocitaju sa responzné faktory pre kazdy duplicitny standard STD1 , Rfl(a) a Rf1(b)

Plocha piku triglyceridu kyseliny hexanove;j

Rf1(a) alebo (b) = x 100
Plocha piku triglyceridu kyseliny heptanovej

2. Vypocita sa priemerny responzny faktor Rfl:

Rfl(a) + Rf1(b)
Rfl =

2

3. Podobne sa vypocita priemerny responzny faktor pre STD2, Rf2
4. Vypocita sa priemerny responzny faktor , Rf:

Rfl + Rf2
Rf =

2
Vypocdet:
Pre kazdy chromatogram vzorky, ziskany meranim medzi STD1 a STD2 sa vypocita obsah triglyceridu

kyseliny heptanovej c, v kg/t, nasledovne:

Plocha piku triglyceridu kyseliny heptanovej x Rf x 100

3



Plocha piku triglyceridu kyseliny kapronovej x Wt x 1000

kde

Wt je mnoZzstvo navazenej vzorky v g

100 je zried'ovaci faktor pre vzorku

1000 je prepocitavaci faktor (z ug /g na kg/t)

U vzoriek masla treba zohl'adnit’ obsah tuku v masle a vypocitat’ spravnu hodnotu koncentracie Cpagsla
v kg/t masla

Cmasla = Ctuku X F
Pri¢om F je obsah tuku v masle.
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