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Yerifikrfleia lnikromet6ily na stanovenie j6ilov6ho iisla

S'rr:r'au scHMrDT - vAcLAv KoMAN

Suhrn. V pt'tici sa porovnala llanulor.a rnctrida na sta.uovcnic j6clov6ho i:isla
tukov a olejov s mikromet6dou podla Yasuclu. Pomocou regrcsncj analj.zy a ko-
leladndho koefi cientu sa zistila vehni dobrd, zhoda ol:och rnetdcl, s koreladnym
koeficientom r : 0,09. Verifil<ovaud, rriktornct6cla urnoZiujc .1'onef itl j6clovd iislo i
s obmedzen52m rnnoZstvom vzorky, n61'ySe pri znadne skrd,tenorn cclkovorn 6a,se

anal,fzy a pri irspole chemikri,lii.

Napriek novym met'6darn inltrument6,lnej anal;fzy nachrtdzajri chemick6
rnetddy pre svoju spolalilivost) & rn&[i n:i,roky na pristrojov6 vybl,vcnie stiile
uplatnenie pri bcZncj koutrole r.yrob;', ba nadhlej sa vysiil'ljir i v oblasti zii-
kladn6ho a aplihovau6ho vysli nmtt.

Met6da stanor.cnia j6dov6lio i,isla, je rlespomt: jechron z uajd6leZitej$ich hla-
sickl1?ch chcmickych net6cl pouZivanych pri anal;ize lipiclor a, z/r,roveir najloz-
$irenejSim meradlom stupia nenas5itenosti mastnych kyselin a ich deriv6tor'.

Stanovenie obsahu nenasli'tenych r.tizieb v lipidoch a pribuznjch organick;?ch
zlirdeniniLch sa u ntls i v zahranidi poklad6, za najznhme;Bi v;fsledok dinnosti
deskoslor,-cnsk6ho <'hernikl, a,kacletnika Ha,trrriir,. lloci mct6d.u publikoval uZ

precl oserndesiatimi lolimi, zu,istc i uaclalc'j butle pntrit, h najbeZnej$irn postu-
pom analyzy lipidov, di uZ v oblasti teoretick6ho vyskumu trlebo pri kontrolc
jednotlivl;?ch technologicklich stupriov vyroby jedl;ich a tcchnicklich tukov.

Podrobny a yelmi informativny prehlad postupov stanor,'enia j6dov6ho
disla poskytol vo svojej prrirci Pokorny tll. Okrem zdkladn;ich postupov podla
Htibla, l,Vijsa a Htr,nuBa uviedol met6dy zalotren6 na adicii halog6nanov,
bromadn6 met6dy, net6dy stanovenia vo vodnon prostredi, metddy s pri-
davkom ortutnatych soli ako katalyzhlora, mikromet6cl;r a analyzu Bpecid,lnych

typov lipidov, ked beZn6 met6dy stanovenia jddov6iro disla zlyh6vajri.
UZ dlhii das rnoZno pozolovat rozvoj analyticklich met6d v mihromeradle,

do sirvisi predovBetklim so zayedenim novych pristrojov, htor6 zodpovedajri
sridasn;im vedecko-technickym poznatkom. Tieto umoZiujir posudzovat i tie
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pripady, ked je k dispozicii iba obmedzen6 mnoZstvo vzorky. Najrnii, vleobecn6
rozBfrenie chromatografie a jej aplikri,cia v bioch6mii sa nevyhnutne opiera
o spolahlivri analyzu frakcii v mikrohladinov;ich rnnoZstvti,ch.

llakmcr r.Set'ky rnodifikdcie st'anovenia jddov6ho disla boli rrptavern6 aj ako
ruikromet6dy, di uZ itrit'I'utnerrtilre alebo chcrnick6. Z rnnoh)ich napr. moZno
urdit mnoZstvo nespotr:ebovan6ho br6mu polarograficky [2], vehni citliv6 sfr

rir,diometrick6 mct6d1' -- na acliciu sa pouliva, izotop 13rI [3, 4]. I(ornan urdil
j6clov6 iislo z pl.ynovochrornatogra{ick6ho z6,znamu metylestelov mastnjch
liysclin ltomocou liourl-rinovluych tiourogriulro\: 15, (il alcbo vypodtor'dho frog-
lauru [7], v pliprr,de ktor'6ho ohrcur j6clor'6ho iisla, mol,tto v.yjach'i0 a,j viotliv
teoreticky ar priernyselue vyznarrurd fyzik6,lnochcrnick6 hodnoty triacylglycero-
lov. Rosenmunclol.a-Kuhnennova [8] met6da patli k brornadnjm rnet6dam.
einidlom je v tomt'o pripade dibr6mpylidinsulfS,t, ktor;f sa pripravi jednoducho
zmieianim br6mu, pyriclinu a kyseliny silovej v prostredi kyseliny octovei.
I'Iet6du uvedenrich autorov rnodifikoval na mikroverziu Yasuda [9] a p6vodnri
Yasuclovu milirometddu neskdr tnierue trpt'avil l(ates [10].

(,lie,lom prispevku je informovatl o rnoZnosti nahlarlit lita,sickfr rtrct'/;du
stanorrcnia j<iclov6ho disla podla IJtLnuSil Ya,srtdovou rnilironret<ldotr na,jrnii'

r,. tj'ch priparloch, ked popli rnalonr rnuoist'vr-r rrzorkv stt'ctk-rl-rodom zitrtjtntt
je celkovy das anal}izy, jednocluchost, plipaclne i frsltora chemikdr,lii.

Experirnentilna iast

V crperimentrihrrj r-i;rsti snre porriili vzolh.v rastiituri,-ch l, i.ir-r-ri'iitrr',:h tulior.,
rrrloblnn.i.ch z n. lt. I'rllrua, f3r'atisla,r.a alclro extrairova,tr.i'r'lr v l,r,trot:irtdrulch
prrrlmicrrkach. Jciclovd t'islo (clalcj,l(-') ttrkov a, olejor suto stitttot'ili poclLl
platnej eSX 1tt1 a porovnali s v;isledkami ziskanyrni mikrornet<iclon uveclenort

v literatrire [l 0]. Stanovenie je vhocln6 pre lipicly alebo mastn6 k.yselin5,.

Postup: v 50 ml k6nickej bankc so ztibrus<-rm sa k 5 nrl lipiclick6ho loztokrt
v chloroforme obsahujfrcom 2-5 mg lipidov (pripadne pliirmo ttar'6,Zenych na

rniklov6,he) pritlil 5 rnl loztoku clibr'6nrpyridinsulftitrr. I?o zrrt'uieiani sn, zmos

lcchzl pri labolat6rnej teplote l5 min v tmc. Pototn sa plicli 0,5 rnl l0-percent-
n6ho loztoku joclidu draseln6ho, 0,5 nrl destilo'i.anej vod"v n nicl<olJ<o kvl,pielc
iednopercentn6ho Slirobor'6ho roztoku l' 13-percentnorn roztohu 1iCl. Ur-ol\renf
j6cl sa titruje Stanclardizovanjm 0,02 n[ NazSgOa. Za rovntrkych podmienok
sa lobi slepy pokus.

Priprava dibr6mpyridinsulfdtu: t'zv. Damsovo dinidlo sa pt'ipravi zmie5anim
loztoku pyridinu (2 g) v ladovej kyseline octovej (5 ml) so zmesou konc.
kvselina sirovi (2,5 g) a ladovii kyselina octovd (5 ml). Po vychladnuti sa
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k roztoku pridajri 2 g br6mu a roztok sa doplni na 500 ml ladovou kyselinou
octoYou.

V;ipodet:

t, :1_;| !,:1

kde a jc spotreba v ml na, sleply' pokus, b jc spotrebtr v ml na vzor,kn a c je hnrot-
nost lipidov v g. Vietkv pouZit6 chemikrilie boli distoty p. a.

Statistick6 hoclnotenie: pri itrr,tistickom hoclnoteni oboch rnet6d sme pouZili
regresnfi analfzu a kolela,dn)i koelicient [l2]. I(oe{icieuty oboch regresnych
rovnic t,t : dt *- 0,r;uB, 'd lJy - an, -F bs,v,t sa urdili podfa vz6ahov:

(Sro) .(Srn)-ftSrers
(Srr)2 - kS3"

(Sza) . (Srn) - &Sr,r:,-r-1.'"1' - iSE; --'
lide ft je podet r-zoliek, Sa,1, S"i,r sridet hocln6t st'rbolrv (.r1, .rrr) , S3a, Sin sriiet
Itvorcoy hodrr6t dlenov sfibolor' (16, ;us) il S?r1, Sr.rD livadr.itl, sfidtov hodn6t
dlenov siborov (r^, ns).

Na vypodet koreladn6ho koeficicntu sme pouZili r.zfuh ?' : li (b;bB), pridorn
vo vBetk;ich pripadoch A oznaduje Hanu$ov postup a B Yasudovu mikro-
met5du. Katzcl'! druh oleja alebo tuku sme analS'zovali obich'oma met6dami
6-kr6t. Zhodnosd 1')i'sledkov obiclvoch metdd sa posfrdila grafickou Youdenovou
met6dou, ktord, sa ztr,kladi na vynrl5ani r.ysledkov,.rn a, proti:rB v pra,\'ouhlJich
sfradnicia,ch. Interval spolahlivosti srne vypoditali z rozpd,tia -E poclla Deana
a, Dixona,: Lt,r .-,r' f- 1f1rt, liclc hoclnot.y liocficientu 1r ,, Ple clan6 ra a zvolenfr
hladinrt 't,r?zrtatttttosti 0,05 sfi tabelor-an6. i:imeroclajnfi odchlilliu s a relativnu
smerodajmi odchylku s1 snlo vyjadrili podla zniimych vzdahov [12].

Yysleilky a diskusia

Podla podrnienok uveden;lch v experirnentd,lnej riasti srne Je stanovili
Hanu5ovou met6dou (A) a Yasudovou rnikrornodifikd,ciou (B) Rosenmun-
dovho-I(uhnennovho postupu. V;isledky anal'lz i zdkladn6 Statistick6 vyhod-
rrotenitr, uv6,dzar, tabulka l Priemelnir hodnotir, rozpatia pre postup A (HanuX)
je 0,93 a pre postup B (Yasurla) 2,43, relativna smerodajntl odchl;ilka 0,4ti
versus 1,36 %. To poukazuje na t'o, Ze v pr:ipade Yasudovej mikromet6dy sa
pre opakovan6 stanovenia d5, logicky odakri,vat vridSi rozptyl vysledkov okolo
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Tabulka 1. Slatistichd zhoclncrtcnio stanovcnia JO FlanuSor-ou mct,6dou a Yasuciovou
rnikrornet6dou

'Ialrlc l.'l'hc reglession iirrc of ioclinc l'tlluos obtainccl bv tlre HanuB an<l Yasuc-ln rnethods

!

j

Vzorliir(1)

I

lSl rrei'r ricovf ol. j(rt
] 
lir'1.rli,rvy nl,'jt'l t

liicirrovr;,rlej(5t
( )t','r'l rrlvr'',rlt'.j (ti I

]larullor \ r,lr'i(;r
)lali,'r'i olo.jlrt
Italrror-y I Illi iur.{:})
l)irlnrr'r-r' 1 

',1a 
r,rf.iltt)

I"ril-ioi:ri llrirst{ 1 I )

l{oi iirlzi lr>.jtt:t

] l,iaur'6 i'islo(r)
I

l.rrr
n : -l_-*- 

|r ri \ -l^ _:l 
:

1i
J:]1.7+ -t ().5ll1J!),1 t
I r{i.go r* ()..1(i 1xi.ii6
r s7,5 I ! 0,t 1) 87,08
,l 1 i.11(i I o.:]9 l,l.6.fi:i

1).1 ^,ti.i i o.I8l rlii.l;l
l;i;i,l; r t).:i{ l:il,!}J
5;i.+{) | r}. tr{t ,r4. tr'}
.,8.78 0.i-l .tlr.ll I

1i1.7(i -r, ()..1J (;::|,()l
-t:.+z I o.:lt .1o,4rr

l

r_! t.'lJ t.:7
i 1.7;r t.t+
r o ().1.7

I 0.();i o.97
I t) o.t5' I.77 0.s{i
I :.5,,r I .0I. o.firi l.:i,r

-r 0.l ll I .{).1
r 11.571 11.7;3

5.60
.i.39
0
0.{llj
o
,1,1 :l
{i..1 4
I,6t)
(1.32

1.42

(t..+7
()-;l{)

:.26
-).).)
1)

o.oJ
()
.) t.)

2,r1
0.86
(). i (i
0,71

0.35
{t,10
0.19
tl')')
o.l 7
o.2"{,
0,87
t.04
0.66
0,70

I,75
J.3l
0
0.02
o
t.8.1
:i.9:l
1.7i
().4 i
1.7 5

().1 7
o.3:l
0.t0
().3:
(),47
().5 I
( ). "t(l
o.:10

-\ -- l-lautriovrl rnot6cla.(13) l] -- \lasrrc.Lrr-tr rncttltla,(la) 1J - rozlr;itie,(15) u - srncroclaj-
rr:i crclchlll<4,.(16) st- -- r'ol:rtf vn*l srnc,r'orla,jnri oclchri]ka. (oL).(t?)

il)Siunplt': (:)[odirrr'\-irhr('; (l])Snnflorr c'r'oil; ('i)Iiapc ()ii' i;)(lastol oil' (6)Nut oil: (;)r\hlottr'
gil; (s)|>,-,rU oil: (t))Iil1w palrl fat,. (r0)P"efi1ctl p1[n firt; (11).L1r'tl; (l?)Tallorv (b6r-inc):
(13)A -- Hirrrri rnellrocl; (14)B 

- Yasur'la rnethocl; (15)-li span; (16)s sta,oclartl devil,t,ion;
(17L(r -- tcl.rtivc' starrrlllcl r-lcvitltiorr ((]o).

sttlrlrrrri hodrrot.r-. 5,1111r.;21'trjrrrc, pli poirlitI rLiill'onrcttirl.r' tt clra nral Ltr'{:itri prax
1ril (losia,hi)Lrtio us1rolio,j ivej rclrrocltrliolrrtcrlttosti.

Ollr:irzoJ< I iltrsl.'r'rrjc zhorlrrostl r-i'sJc,tlkov oJtiil voclr irrot6(l l)(Jlr)()(:ott ulilii(.,]i(',i

\lorrclenovej meti,dy. Ziska,la sa, mlloi,itla J:oclor- ro\'norlellle a veLni teslle

l'ozloZclrlr oliolo pliarnl<.r- ploclrirrlzrr.jfrcci zilii?rti(orl) ir. i.jo slllci'lli(ott , .,, l.
Zi;itoviurie spolahlit'osti rnjklonri.L{r[.i. llololr]rrlril]] s kiasil:koLL ri]ct,(idor.l

r'.t'chir,dzalo z J'('gllsnoj zli,r-istrrsiiol)ir'lvrrr,lr urolriil.Iice'Lr:s'rr'r t'ot.ttir-'l'ltir(l(,lrlt{lIi
tvirt :

,i'.r - *- 0.i}0-i 9 -l i .{l{}, 5 .r'r;,

,i'L; =: 0.;J0:l - (),9rjllij ;t',r.

Pr.rlor,nrrnic ri'r; s a.r iniblmrrjc, rlc nret6r.Lr i3 jc plr-rti l)tttri'.lc.\ zatazctrir,

ltcl)i.itrnoir klitdnou briiita\-rrou c;hvbott, rtic .,'ia.lr v zrttl-ijle itir.tistir-k1' r'jzttatu-
rr/-.irtr lozclirrlrr. l'orliel b11lb1 I I 1r;'ctlpoliltrclri proporr-rionlrinu i'ir;tir,r'tlii cltvjttr,
ir\';irli z hoclnot.v koreladn6ho ]i<-rc{icieritu i' : [),!.]9 r'.1 plyr a za.Ile(ll)atolli
r-c'lliosd l ri hotln i,ch r:lti'i r.

Z poch'obn6ho ltrr,tistick6ho zh<-rdrrotcnia obiclloch ructri<l nioiltr-) konJtntor-al
r'hocinosd llouijti:r, Ya"-quclovej riretdd.\', trrtorrl vysleclhuri-li tesnc rrlcriuje lf,l,ntr-{ov

i)o:rtup. Jeri vvhccli't polo\rllani s klasic'l'tcu met6tlou s:jr t,icto:
- zhlulrir rlvojnisobne kratii das ct'lkovcj analr;z,rr,

poLrZitic r eluri nttr,lrl'ch nuioZsticv vzolrick (2-5 ntg-),

- znizeui). spotrcbir iiniclicl, ntr,jmii, ltlclovej k1'seliny o0tovcj.
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Dosiahnlrtic leprodukovatelnych vyslcdkov vyZaclujc cloclrZanic podmienok
met6cly a celkoye nnlnl.yticky ,,distejii" pristup ako pri klasicl<ei Hanulovej
rnet6(le .

XB

1s0

50 100 150 xA

Obr. l. Regrcsnrl priarnha j6dovych disiel stanovenjch porlla HrnnSovcj n Yrrsrrdovej
met6dy.

Fig. I. The regression linc of iodine values obtained by the Ha.mrl ancl Yasuda methocls.

Za technickir pomoc pri vypracovrr,ni prfspovllr autori rltrkujir 1\{. Rvstrickej a V. Gr-
manovej,
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Bepu$uraqufi MIrKpoMeroAa Anff orrpeAenenuff r,roAuoro qucna

Pe3rcI\re

B pa6ore cpaBH[Baercr MeroA ,qn{ ollpeAeneHur ,roAHoro qncJla xl4poB I4 Macen fa-
Hylxa c MrrKpoMeroAoM no Yasuda. npr4 noMou{r4 perpeccr4oHHoro aHaJrr43a lr roo@@lt-
r{rler{Ta KoppeJrrr{r{r4 6rrno o6uapyt(eno oqenb xopouee coBrlpaAeur4e o6or4x MeroAoB,

Kog6orr{r4eHr Koppenrr{r4n f : o,99. Bepr4or4llrpoBannrul muxpoMeroA no3Borlter orlpe-

,rlcntrb ,roArroe \mcilo u no orpaul4qennoMy Konr4qecrny o6pasqa, npr4lreM 3Harrr4Tenbuo

coKpaudaercr o6u{ee BpeMrI alraJltl3a r4 gKouoMtrc.fl xI{MI,IqecKrde peaKTI4BbI.

A veritication of the mimomcthoil for ioiline value iletermination

Summary

The l{anuX method for iodine valuc determination of fats and oils was compared
*'ith the Yasutla micromothocl. By means of regression analysis and correlation coefficient
a very good agreement betweeu the above methods was found, correlation coefficient
value r : 0,99. The vorified micromethod enables to state the iodine value even in a re-
duced quantum of sample and at considerably shortened total time of analysis. It saves
chemicals, too.
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