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MoZnosti pouZitia vysokoudinnej kvapalinovej chromatografie pri
uréovani stupfia znehodnotenia tukov poéas smaZenia

NADA JELINKOVA — JURAJ KALAC — JAN UHNAK

Suhrn. PredloZzend préca sa zameriava na stanovenie stuptia znehodnotenia sma-
zenych tukov Vitolu a braveovej masti zahrievanych pri 180 °C podas 240 min. po-
mocou vysokou¢innej kvapalinovej chromatografie s UV VIS detektorom. Slecdo-
vala sa zdvislost dizky smazenia od adsorbancie u.f. #iarenia. Zistené hodnoty sa
porovnali s obsahom mastnych kyselin stanovenych plynovou chromatografiou
a nérastom polérnych produktov zistenych stipcovou chromatografiou. Z vysledkov
vyplyva, Ze pocas zahrievania dochddza k degraddcii niektorych zloziek tukov, ¢o
sa prejavuje v zmendch chromatografickych zéznamov. Toto $tiidium poukazuje na
nevyhnutnost sirsieho sledovania tejto metédy ako doplnkovej metédy na uréovanie
stupna znchodnotenia tukov pccas tepelného spracovania.

V poslednych rokoch sa velmi pozorne sleduji zmeny podas téinku teploty
na tuky, najma pri smazeni pokrmov. Smazenie je jednym z najviac pouZiva-
nych spésobov pripravy jedal na celom svete. Pouziva sa nielen v domécnostiach
a v zdvodoch spoleéného stravovania, ale neustéle vzrastd vyroba priemyselne
smazenych jeddl z mésa a zeleniny. Na to sa pouziva foraz vidsia Cast jedlych
tukov a olejov. Pocas smazenia sa olej kontinudlne alebo opakovane pouZiva
pri vysokych teplotich za pristupu vzduchu [1].

Pésobenie tepla je jednym z hlavnych vplyvov na kvalitu tukov a olejov.
V pricach, ktoré sledujii oxidatné a §tiepne reakcie, dochadza sa k nizoru,
zZe ich produkty mézu mat neziadlce az toxické uéinky, najmi na zaZivaci
trakt [2]. Niet pochybnosti o tom, Ze tuky, ktoré sa zahrievaji na vysoki teplo-
tu alebo po dlhy cas, obsahuji oxidované a polymerizované, zdraviu fkodlivé
zliceniny [3]. Prchavé degradainé produkty, ktoré vznikaji pri smazeni tu-
kov, obsahujt chemické zlticeniny, o ktorych je zndme, ze mézu byt toxické.
Z uvedenéhic vyplyva, Ze je velmi aktudlne, aby sa vyvinuli metédy, ktoré by
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uré¢ili, do akého stupna sa moéze dany tuk alebo olej pouZivat bez toho, aby
vzniknuté oxidac¢né a polymerizacné rozkladné produkty nemali nepriaznivy
uéinok na Iudské zdravie.

Vysokomolekularne zliceniny st hodnovernejsie indikatory na stanovenie
znehodnotenia smazenych tukov ako prchavé zlideniny, vzhladom na ich rov-
nomernu akumuldciu a stalost [4]. Podiel tychto zlidenin mozno dnes urdit
chromatografickymi metédami. Perkins a kol. [5] a Patizkova a kol. [6] po-
uzili gélov chromatografiu na sledovanie tvorby polymérov v oleji pri smaze-
ni zemiakov. Aitzemiiller [7] pouzil HPLC na izolovanie dimérov oxytriglyce-
ridov z nepolarnej frakcie pouzitych tukov a st¢asne Wood a Lee [8] pouzili
tuto metédu na stanovenie mastnych kyselin.

Material a metédy

V nasej praci sme sledovali zmeny v smazenom oleji a bravéovej masti po-
mocou vysokotéinnej kvapalinovej chromatografie (HPLC). Pozorovali sme
z4vislost medzi dizkou smaZenia a zmenami v absorpcii v u.f. oblasti. Ttto
zavislost sme sledovali v polarnej zlozke. Sledovali sme aj vzrast poldrnych pro-
duktov stipcovou chromatografiou a zmeny obsahu mastnych kyselin plynovou
chromatografiou.

Na sledovanie tychto zmien sme pouzili vzorku oleja Vitol (Palma, o. p.,
Bratislava) a Skvarend bravéovi mast (Bratislavsky mésovy priemysel, n. p.,
Méasokombinat Raca). Vzorky sme zakupili v obchodnej sieti. Poéas analyz
sa skladovali v Specidlne uzavretych nadobach v chladnicke.

Tepelne sa tuky spracivali v laboratérnych podmienkach. Do nerezovej
nadoby sme naliali 700 ml oleja a zahrievali na elektrickom variéi pri 180 °C
240 min. Podobne sa postupovalo aj pri vzorkach bravéovej masti. Na tepelnt
lpravu sa pouzilo 500 g masti.

Mastné kyseliny sme stanovovali plynovou chromatografiou na pristroji
Fractovap 2400 V (Carlo Erba) s plamenovoionizaénym detektorom [9]. Pri-
pravu metylesterov mastnych kyselin sme robili podla Christophersena a Glas-
sa [10].

Vzorku tuku pre HPLC sme rozdelili na stipei silikagélu [11]. Nepoldrnu
frakeiu sme oddelili a zvézili a stipec silikagélu sme dalej premyvali &istym
dietyléterom, ¢im sme z kolény ziskali polarnu frakeciu. Dietyléter sme odparili
a zvysok rozpustili v roztoku metanol—voda (70 : 30). Vzorku sme riedili
v pomere 1 : 100.
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Pracovali sme na kvapalinovom chromatografe Spectra-Physics 8000 B
s UV VIS detektorom SP 8400.

Podmienky HPLC:

nastrek vzorky 10 pl

kol6na LiChrosorb 10 RP-8
dizka kolény 25 cm
priemer 4,6 mm
zakotvend faza  C-8 hydrokarbén
mobilné faza metanol—voda (70 : 30)
prietok 2 ml/min
detekcia 232 nm
posuv papiera 1 em/min
citlivost 0,01
Vysledky a diskusia

Obsah mastnych kyselin v oleji Vitol zisteny plynovou chromatografiou
uvadza tabulka 1.
Z tabulky 1 vyplyva, ze v zlozeni mastnych kyselin nedochadza ani po 240

Tabulka 1. Pomerné zasttipenie mastnych kyselin v oleji Vitol (%)
Table 1. Proportion of fatty acids in Vitol oil (in %)

Silliluol Mastns kyselina® Cerstvy olej Ol;’iosz?ii?y
1 laurova? —_— —
2 myristovat st.16 st.16
3 palmitova?® 4,6 4.9
4 palmitoolejova® st.16 st.16
5 stearova’ 2,6 3,0
6 olejovas® 49,7 50,0
7 linolova? 26,6 25,2
8 arachoval® st. 18 st.16
9 linolénoval* 10,1 8,8
10 behénova'? — —_
11 erukoval? 6,7 7,2

1Peak No.; Fatty acid; *Lauric acid; Myristic acid; *Palmitic acid ; *Palmitic-oleic acid ; “Stearie
acid; 80leic acid; ?Linoleic acid; 1°Arachic acid; *Linolenic acid; **Behenic acid; *Erucic acid ;

’ i - . 2 ? s’
140l before frying; 1°0il fried for 240 min ; *¥Traces.
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tepelnom zdsahu k podstatnejsim zmendm. D4 sa pozorovat iba mensi
pri kyseline linolovej (1,4 9,) a linolénovej (1,3 %,).
Nepriaznivy vplyv pésobenia tepla na kvalitu oleja sa prejavil vyrazne
v obszhu polarnej frakcie, ktorej obsah sa zvysil az na 45 9, oproti 12 9, v ne-
pouzitom oleji.

Podobne sa stanovili aj mastné kyseliny v bravéovej masti. Vysledky uvéa-
dza tabulka 2.

Tabulka 2. Pomerné zastuipenie mastnych kyselin v bravéovej masti (%)
Table 2. Proportion of fatty acids in fat (in 9,)

;11;1?1 Mastné kyselina? Cerstvé mastl? Mgi% Sl::ﬁ'fl?:‘ o
1 myristova® 2,1 2,5
2 palmitova?t 25,4 27,3
3 palmitoolejovas® 3.1 3,5
4 stearova’ 12,2 14,6
5 olejova’ 43,2 45,1
6 linolova?s 10,6 5,5
7 arachova?® 1,2 0,7
8 linolénoval® 0,6 0,1
9 behénovalt 0,6 0,2

1Peak No.; 2Fatty acid; 3Myristic acid: ‘Palmitic acid: *Palmitic-oleic acid; ®Stearic acid; "Oleic
acid; 8Linoleic acid; *Arachic acid; ’Linolenic acid; 'Behenic acid; *Fat before frying; *Fat
fried for 240 min.

Vplyvom tepelného pésobenia poklesol v bravcovej masti obsah kyseliny
linolovej (5,1 9%,) a kyseliny linolénovej (0,5 %;,). Vzhladom na nizky obsah
tychto nenasytenych mastnych kyselin sa dd predpokladat, Ze nemaji vyrazny
podiel na znehodnoteni masti, ale mézu prispiet k senzorickym vlastnostiam
smazenych pokrmov.

Obsah polarnej frakcie v bravtovej masti sa zvysil zo 7 9%, v Cerstvej masti
na 48 %, v zahrievanej masti po 240 min.

Vysledky kvapalinovej chromatografie st na obrdzkoch 1—4. Na obrazku 1
je chromatograficky zdznam polédrnych latok erstvého Vitolu. Na obrazku 2
je chromatograficky zdznam polarnych litok Vitolu po tepelnej tdprave. Tento
olej sa zmenil aj senzoricky, zvysila sa o¢ividne jeho viskozita a zapachal. Po-
rovnanim zdznamu nesmazeného a smazeného vitolu vidime niektoré zmeny.
Je to vzrast piku s retentnym ¢asom 44 a 105 a pokles piku s retenénym ¢asom
§3. Okrem toho je na zdzname smazeného oleja vicsie mnozstvo pikov ako na
zazname nesmazeného oleja, ¢o hovori o degradécii latok v tepelne spracovanom
olejiivzniku novych litok.

Na obrdzku 3 je chromatograficky zéznam polarnych litok cerstvej bravco-
vej masti.
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Na obréazku 4 je chromatograficky zaznam smazenej bravcovej masti. Vi-

dief, ze aj tu dochadza k zmendm, nie v8ak takym markantnym ako pri oleji.

Z uvedenych vysledkov vyplyva, Ze nase predbezné stidium sledovania zmien

smazenych tukov a olejov pomocou HPLC poukazuje na nevyhnutnost sirSieho
sledovania tejto metddy ako doplnkovej metdédy na uréovanie znehodnotenia
tukov pocas smazenia.
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B03MOKHOCTH MCHONB30BAHNA BBICOROIPQEKTHBHOI KNAKOCTHOI XpoMaTo-
rpadun B onpefesieHnu CTeneHn o0ecleHHBAaHUA KHPOB B MpoNecce KapeHws

PeszwowMe

B npemraraemoit pabore Hama IeJdb COCTOAIA B ONPENEJCHEH CTCMNEHH 00eCIeHMBAHEI

JRUPOB ,,BATOs’’ 1T CBUHOIO caJia, HarpeBaeMsix mpu remmeparype 180 °C B Tewenne 240 mMun
npi moMoTi  BLICOROAPPERTHBHOI KIIKOCTHOH XpoMartorpaduu ¢ merexropom UV VIS.
MBI H3yvaimi 3aBHCHMOCTH HPOJOIKATEIBHOCTH FKAPCHUA OT JIOJM TOMVICIEHHS YJIbTPa-
Gi101eToBOT0 u3mydenus. llomyuenHbie 3HAUERNA CPABHUBAMICH C COJCPKAHHEM KIPHBIX

10710T, OIIPE/ie/IEeHHBIM ITPH TOMONIIHN Tra30BOU .\'porvileorpaqnm, i ¢ BO3pacTagueM IOJIspPpHbIX

0VKTOB, BLIABIEHHLIX XpoMmarorpadueii ma wonmomkax. 13 pesysibratoB BbITeKaeT, 4TO
porecce HarpeBaHus DPOMCXOAUT PACHICIUICHIC HCKOTOPLIX KOMIOHEHTOB JKIPOB, UTO

TOABIAETCST B MBMEHEHUAX XpoMaTorpaguueckux samuceii. Haie udydyenne yKaspinacT na



HEe00X0AHMOCTE §0sIee MIPOKOT0 HCIOIL30BAHIIA HTOTO METO/d B KA9eCTBE JO0NOIHATEHHOTC
MeTOa IS onpejeleHusl crenenn 00eCIeHIBAHUSA KIPOB BO BPeMsA TeioBoil 06paboTku.

Application possibilities of high-performance liquid ehromatography in deter-
mining the degradation degree of fats when heated

Summary

The subject of this study was to determine the degradation degree of the frying oil
Vitol and of the fat (when heated for 240 min at 180 °C) by means of the high-performance
liquid chromatography using a UV VIS detector. The correlation was studied between
the time of frying and absorption of UV radiation. The received values were compared
with both the content of fatty acids obtained using the gas chromatography and the inc-
rease of polar products ascertained using the column chromatography. The results achie-
ved in this way suggest that there occurs a degradation of some constituents of fats when
heated, which consequently becomes evident through differences in chromatographical
recordings. It is indispensable in the authors’ opinion, to study and improve the above
method which can be applied as complementary means in ascertaining the degradation
degree of fats during heat processing.



