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A modern zsiranalitikdban a zsirsavak vizsgalata észtereik gazkromatog-
rafias elemzése segitségével torténik, amely mint ismeretes, a jelenlegi eljarasok
kozott a legérzékenyebb és a legtokéletesebb zsirsavelvalasztast teszi lehetdvé.

A gézkromatogréfias vizsgalatok az anyagnak meglehetésen hosszadalmas
és munkaigényes elOkészitését igénylik. Az irodalomban ismertetett eljarasok
egy részénél az extrahalt lipoidokat elszappanositjak, majd az elkilonitett
zsirsavakat metilezik (1, 4). Az elszappanositas altalaban meleg Gton torténik,
bar egyes szerzék (5) alacsony hémersékleten megfelel6 mértékben megemelt
lugkoncentracié mellett végzik a mlveletet. A metilezést leggyakrabban szaraz
sosavgazt tartalmazd abszolUtmetanollal végzik (1), masok kénsavas metanolt
(2, 3), vagy diazometant (6) alkalmaznak.

Mivel a metilésztereknek ily médon torténd elballitasa meglehetésen hosz-
szadalmas, tobb szerz6 foglalkozott az eljaras leegyszerdsitésével és az egy lép-
cs6ben véghemend Ugynevezett atészterezési folyamat megvaldsitasaval (7- 11).
A kozvetlen atészterezést részben ligos, részben savanyu kdzegben sésav, vagy
kénsav jelenlétében végzik. Smith (8) n/10 abszolUt-metanolos kaliliggal 50
°C-on 1 6ran at végzi az atészterezést. Dobiasova (9) 5%-0s sésavas abszolit
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metanollal leforrasztott ampulldban 70 °C-on 3 6ra alatt allitja él( az észtereket.
Nichaman és munkatarsai (10) kénsavas metanollal ugyancsak leforrasztott
cs6ben 76 °C-on 15-18 Odran at észtereznek Aat.

Az irodalomban ismertetett eljarasok kozll azokat, amelyek a lipoidok
elszappanositasa utan felszabadul6 zsirsavakat az oldathél valé elkiilonités utan
észterezik, hosszadalmassaguk miatt nem tartottuk alkalmasnak sorozatvizs-
galatok végzéséhez. A kozvetlen atészterezési modszerek kozil a kénsavas ko-
zegben torténd metilezés sem visszafolyos hit6vel, sem nyomas alatt zart csé-
ben végezve nem vezetett kielégité eredményhez. Rétegkromatogréfiaval tor-
tént ellen6rzés alapjan ugyanis megallapitottuk, hogy a trigliceridek hidrolizise
korantsem nevezhetd teljesnek néhany oras reakcioid6 alatt még akkor sem,
ha az irodalomban ajanlott 5%-os kénsav_koncentracit haromszorosara meg-
noveltiik. A ldgos kozegben torténé metilezésnél atmoszférikus, vagy annal
nagyobb nyomason a trigliceridek hidrolizise ugyan végbemegy, a zsirsavaknak
egy része azonban szabad formaban marad vissza.

El6vizsgalataink eredményei alapjan sziikségesnek lattuk sorozatvizsga-
latoknal is hasznalhat6 eljards kidolgozasat, amelynél a lipoidok hidrolizise és
a zsirsavak metilészterré val6 atalakuldsa kielégit6 mértékben végbemeg?/.
Célkitlizésunk emellett az volt, hogy ez az el6készit6 mUvelet a kénnyen boml6
anyagoknak minél kiméletesebb kezelésével, lehet6ség szerint rovid id6 alatt
és alacsony hémérsékleten menjen végbe.

A zsirsavaknak a gazkromatografalashoz valo elGkészitésekor, amennyi-
ben nem az dsszzsirsav képét kivanjuk vizsgalni, hanem az egyes lipoidfrakciok-
ban el6fordul6 zsirsavak elemzésérdl van szd, jelentés munkat ad és nagy oldo-
szerveszteséggel jar az egyes frakcidknak az adszorbealo rétegbdl valo kinyerése.
A szétvalasztott lipoidosztalyok a szilikagél rétegrél kloroformmal elualhatok,
tvegcsGben megfelel6 mennyiségl oldoszer atfolyatasaval. A mivelet meglehe-
tésen hosszadalmas, kilondsen, ha tekintetbe vesszik, hogy az elualé oldoszert
a tovabbi feldolgozas el6tt az anyagrol le kell desztillalni. Munkank masik célja
tehat az volt, hogy a lipoidfrakcioknak ezt a hosszadalmas elualasat elkerljik.

Az eljaras leirasa

Az atészterezést a szétvalasztott lipoidfrakciok elualasa nélkil a szilika-
gélen adszorbedlt anyaggal kozvetlenil vegezziik alkalmas oldoszer jelenlétében.
Vizsgalataink szerint a polaros természetl éter lehetGvé teszi az adszorbealt
lipoidok megfelel§ oldasat és ezaltal biztositja a metilészter képzGdését. Maga
az észterezés abszolit metanolos kaliluggal torténik zart rendszerben, nitrogén
atmoszféraban, igen rovid id6 alatt, a zsirsavak védelmét biztositd, alacsony
hémérsékleten. A reakciot a tdmeghatés térvénye alapjan koncentralt kénsav-
nak mint vizelvonoszernek alkalmazasaval tesszik teljesebbé. Az alkalmas lag-
koncentracié megvalasztasanal figyelembe vettiik a reakcidelegyben jelenlevd
szilikagél jelentds lGgfogyasztasat is. A vizelvonashoz szikséges kensav meny-
nyiséget gy allapitottuk meg, hogy névekvé kensav adagok mellett vékony-
Letiegkromatogréﬁéval ellendriztik a szabad zsirsavak metilészterré vald atala-

ulasat.

Osszzsirsav meghatarozashoz kb. 0,2 g megolvasztott zsiradékot mériink
be kb. 20 ml-es ampulldba, majd 6 ml peroxidmentes és vizmentes éterben fel-
oldjuk. Ezutan 6 ml 10%-os abszollt metanolos kalilig oldatot adunk hozza,
az ampulla folyadék feletti részét N2 gazzal toltjuk és jeges vizzel torténd h(ités
kozben leforiasztjuk. Az elegyet 15 percen keresztiil 40 °C-on tartjuk. Az ampulla
felbontasa utan a lugfelesleget fenolftalein jelenlétében koncentralt kénsavval
semlegesitjik, majd tovabbi 1,5 ml témény kénsav hozzdadasa utan 10 percig
allni hagyjuk szobah6mérsékleten. A reakcidelegyet ezutdn azonos térfogatu,
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hidegen telitett NaCl oldattal razétdlcsérbe atmossuk, majd haromszor 10-15
ml éter: heptan 1: 1aradnyl keverékével a zsirsavésztereket kirazzuk. NaXsS04
tal torténd viztelenités és az oldoszer eltavolitdsa utdn az anyag gazkromatog-
rafalasra alkalmas.

Lipoidfrakcidk zsirsav dsszetételének vizsgalatanal az anyagot 0,5 mm vas-
tag szilikagél rétegen heptan :éter :jégecet 80:20: 1 aranyl keverékével
kromatografaljuk. Foszformolibdénsavval el6hivott jelzd savok segitségével (4)
az egyes frakciok helye kijel6lhet6. Az el6 nem hivott lemezrészekrdl az egyes
frakciokat tartalmazd lekapart szilikagélt kozvetleniil ampulldkba visszik és
a tovabbiakban az Gsszzsir elemzesénél leirtak szerint jarunk el.

Az eljaras helyességének igazolasara kozoljik a tehentej Gsszzsirjabol nyert
zsirsav metilészterek vekonyretegkromatogrammjat. A zsirsavésztereket egy-
felél az elszappanositassal kapott zsirsavak észterezésével, masfel6l az altalunk
kidolgozott eljarassal allitottuk el6. Az abrakbdl lathatd, hogy a roviditett el-
jarassal mind a trigliceridek hidrolizise, mind a zsirsavak metilészterré valo
atalakulasa megfelel.

Erre utal a metilészterek gazkromatogréafias vizsgalata is. Az 1 sz. tabla-
zathan a napraforgoolaj zsirsavainak szazalékos megoszlasat adjuk meg klasz-
szikus eljarassal tortén0 észterezés utan és a szilikagélen adszorbedlt napraforgé-
olajnak egyszeriisitett eljarasunk szerinti észterezése utan végzett gazkromatog-
rafids elemzés alapjan. A kétféle modszerrel kapott eredmények egymas kozott
és az irodalmi adatokkal (12) jol egyeznek.

7. tablazat
Napraforgéolaj zsirsavainak szazalékos megoszlasa

Palmitin- ~ Sztearin-
]

sav ] sa Olajsav  Linolsav

Klasszikus eljarassal 73 !L 38 24. ,
Saﬂ(at elléarassa_l ...... 79 4,3 24,6 63,2
Jaky (12) szerint 96 36 25, 61,0

A_ tehéntej 0sszzsirjabdl nyert zsirsavmetilészter vékony rétegkromatogrammja
a) klasszikus eljarassal
sajat eljarasunkkal
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METOJ, AN BbICTPON, CEPUMAHOM 3STEPUGUKALIMA NINMONLOB
N ®PAKLNA MMOWAOB METWIOBBLIM CHVPTOM

Y. Ceke, M. Kpamep a K. JluHgHep

ABTOpbI paspaboTany NPoCTol METOA AN MPOM3BOACTBA METUOBLIX 3(h1POB
XWPHbIX KUCMOT HEOOXOAUMbIX ANl aHasM3a COCTaBa XXMPHbIX KUCIOT B (hpak-
LMAX NUNoMA0B Mpu ra3oBoil xpomatorpagun. PaspaboTaHHbIM METOAOM MOXHO
Npon3BOANTL 3Mpbl B 45 munyT 63 3MH0ALUM PPaKLMiA NMNOWAOB pPa3faeneHHbIX
CNoeBoli  XpomaTorpadgmeii.

FUR SERIENUNTERSUCHUNGEN GEEIGNETES VERFAHREN ZUR
RASCHEN METHYLESTERISIERUNG VON LIPOIDEN UND LIPOID-
FRAKTIONEN

K. Sz6ke, M. Kramer und K. Lindner

Verfasser arbeiteten eine vereinfachte Methode zur Darstellung der Fett-
saure-Methylester aus, welche zur gaschromatographischen Analyse der Fett-
sauren-Zusammensetzung verschiedener Lipoidfraktionen benotigt werden.
Mit Hilfe dieser Methode konnen die Ester ohne Eluierung der vermittels Schich-
tenchromatographie getrennten Lipoidfraktionen serienweise binnen ungefahr
45 Minuten dargestellt werden.

METHOD FOR THE QUICK METHYLATION OF LIPIDS AND
LIPID FRACTIONS, SUITABLE FOR ROUTINE SERIAL TESTS

K. Sz6ke, M. Kramer and KmLindner

A simplified method was evolved for the preparation of the methylates of
fatty acids required in the gas chromatographic analysis of the fatty acid com-
position of the various lipid fractions. On applying the described method, the
methylates can be Prep_ared in a serial operation in 45 minutes, without the elu-
tion of the lipid fractions separated by layer chromatography.

PROCEDE APPLICABLE 4 DES RECHERCHES EN SERIES POUR
L’ESTERIFICATION METHYLIQUE DES LIPOIDES ET DES FRAC-
TIONS DE LIPOIDES

K. Sz6ke, M. Kramer, K. Lindner

Les auteurs ont élaboré une méthode simplifiée pour la préparation des
éters méthyliques des acides gras qui sont nécessaires pour l’analyse chromatog-
raphique gazeuse des acides gras des diverses fractions lipoides. A Pacidé de
la méthode décrite les éters peuvent étre préparés en série en 45 minutes environ
sans eluation des fractions de lipoides séparées par le procédé chromatographique.
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