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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
identyfikacja olejow roslinnych i kwaséw ttusz-
czowych metodg chromatografii cienkowarstwo-
wej.

1.2. Zakres stosowania metody. Metode stosuje
sie do okreslania skladu jakos$ciowego podstawo-
wych olejow roslinnych i kwaséw tluszczowych,
stosowanych jako surowce w przemysle farb i la-
kieréw.

1.3. Okreslenia

1.3.1. Chromatografia cienkowarstwowa — me-
toda chromatograficznego rozdzialu substancji
z zastosowaniem adsorbentéw prostych lub mie-
szanych w postaci cienkich warstw uformowanych
na plytkach ze szkla lub innego materialu.

1.3.2. Wartos¢ R, — stosunek odleglosci srod-
ka plamy od startu substancji do odleglosci czota
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1.3.3. Droga rozwijania chromatogramu — odle-
glos¢ od linii startu do czola rozpuszczalnika.

(rysu-

1.3.4. Faza rozwijajaca — uklad rozpuszczalni-
kow, stosowany do rozwijania chromatogramu.

1.3.5. Para krytyczna — substancje charakte-
ryzujgce sie identycznymi wartosciami R,

Para taka sklada sie najczesciej z kwasu nasy-
conego i nienasyconego. Wsrod kwasoéw tluszczo-
wych, wystepujgcych w olejach roslinnych, istnie-
ja nastepujgce pary krytyczne:

kwas laurynowy — kwas linolenowy,

kwas laurynowy — kwas oleostearynowy,

kwas mirystynowy — kwas linolowy,

kwas palmitynowy — kwas oleinowy,

kwas stearynowy — kwas eikozenowy,

kwas arachidowy — kwas erukowy.

Jakkolwiek kwas laurynowy tworzy pary kry-
tyczne z kwasem linolenowym 1i oleostearyno-
wym, to w znanych olejach roslinnych, stosowa-
nych w przemysle lakierniczym, nie wystepuja
one razem.

1.3.6. Wywolywanie chromatogramu — uwida-
cznianie rozdzielanych substancji za pomocg od-
czynnikéw, dajacych z substancjami rozdzielany-
mi zwigzek barwny.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania polega na chromato-
graficznym rozdzieleniu mieszanin kwasow ttu-
szczowych 1 identyfikacji rozfrakcjonowanych
skladnik6w metodg poréwnania z wzorcem na za-
sadzie tzw. par krytycznych za wyjatkiem kwasu
rycynolowego poréwnywanego bezposrednio z
jego wzorcowym odpowiednikiem. Kwas rycyno-
lowy wystepuje w oleju rycynowym.

2.2. Przyrzady

a) Mikropipeta pojemnosci 0,025 ml.

b) Komora do rozwijania chromatograméw, np.
akwarium szklane szczelnie zamknigte.

c¢) Kuweta szklana do
sorbentu.

d) Naczynie do wywolywania chromatogramow, np.
st6) szklany z doszlifowana pokrywa.

e) Statyw do suszenia cienkich warstw.

f) Mozdzierz porcelanowy o $rednicy okoto 110 mm.

g) Plytki szklane, np. 170X180 mm.

h) Kolby stozkowe pojemnos$ci 300 ml z doszlifowa-
nym korkiem.

i) Chtodnica zwrotna ze szlifem.

j) Rozdzielacz cylindryczny pojemnosci 500 ml.

‘impregnowania  warstw

2.3. Odczynniki i materialy

a) Roztwory wzorcowe kwaséw tluszczowych
cz., roztwory 0,5-procentowe w benzenie naste-
pujacych kwasow:
kwas laurynowy,
kwas mirystynowy,
kwas palmitynowy,
kwas stearynowy,
kwas arachidowy,
kwas rycynolowy.

b) Kwas octowy lodowaty cz.d.a.

¢) Olej parafinowy farmaceutyczny.
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d) Jod sublimowany cz.d.a.

e) Wodorotlenek potasowy cz.d.a., roztwor etanolo-
wy o ¢(KOH) = 0,5 mol/Il.

f) Kwas siarkowy, roztwor 20%(m/m).

g) Chlorek barowy, roztwor 10%(m/m).

h) Eter etylowy.

1) Siarczan sodowy bezwodny cz.d.a.

j) Benzen cz.d.a.

k) Mieszanina do impregnowania sorbentu: przyrza-
dzi¢ 8%(m/m) roztwor oleju parafinowego w benzenie.

1) Srodek sorbeyjny Kieselgur G (Merch-Darmstadt).

2.4. Przygotowanie warstw sorbentu do oznaczan.
10,0 g srodka sorbcyjnego Kieselgur G rozetrzeé¢ z 30 ml
wody destylowanej w mozdzierzu do uzyskania jedno-
litej masy, wolnej od grudek 1 pgcherzykoéw powietrza.
Nast¢pnie dodac¢ dalsze 20 ml wody, mieszajagc wolno.
Uzyskang zawiesing o plynnej konsystencji rozprowa-
dzi¢ rownomiernie po powierzchni ptytki szklanej. Po-
wyzsza porcja wystarcza na pokrycie 4 plytek szklanych.
Pokryte w ten sposOb plytki suszy¢ na powietrzu w cig-
gu 24 h, chronigc od zapylenia, po czym impregnowac
je przez krotkotrwale zanurzenie w roztworze oleju pa-
rafinowego.

2.5. Przygotowanie probek do oznaczania. Okoto 1,5 g
badanego oleju umieszczonego w kolbie stozkowej roz-
pusci¢ w 50 ml benzenu, doda¢ 50 ml roztworu wodo-
rotlenku potasowego 1 ogrzewa¢ na tazni wodnej pod
chtodnica zwrotnag w temperaturze 48 +£2°C w ciggu
45 min, a nastgpnie w temperaturze 70 +2°C w ciaggu
1.5 h. Roztwdr ozigbi¢ 1 zakwasi¢ roztworem kwasu
siarkowego do pH = 2. Kwasy tluszczowe oddzieli¢ od
pozostatosci przez 3-krotng ekstrakcj¢ okoto 20 ml por-
cjami eteru etylowego, po czym potaczone eterowe roz-
twory przemywac¢ woda destylowang do czasu stwier-

dzenia nieobecnos$ci siarczanéw za pomocg roztworu

chlorku barowego, osuszy¢ bezwodnym siarczanem so-
dowym 1 oddestylowac¢. Kolbe zawierajagcg kwasy ttusz-
czowe umie$ci¢ w suszarce prozniowej w temperaturze
60°C 1 suszy¢ do uzyskania state)] masy z dokladnoscig
do 0,001 g. Z otrzymanych w ten sposéb wolnych kwa-
sow tluszczowych przygotowaé l-procentowe roztwory
benzenowe.

2.6. Wykonanie oznaczania. Na
(rysunek) ptytki w odstgpach 2° cm nanie$¢ po
0,005 ml roztworé6w badanych 1 wzorcowych kwa-
sOw tluszczowych. Chromatogramy rozwijaé przez
zanurzenie w ukladzie rozpuszczal-
nikoOw: kwas octowy lodowaty-woda-olej parafino-
wy w stosunku objetosciowym 8 : 1 : 1, tak dlugo,
az droga rozwijania chromatogramu be¢dzie wynosila
okoto 13 cm. Poziom fazy rozwijajacej powinien znajdo-
wac si¢ ponizej linii startu plytki. Temperatura oto-
czenia 20 £2°C. Chromatogramy po wyjeciu z komory

lini¢ startowa

w komorze

rozwijajgcej nalezy suszy¢ na powietrzu do zaniku za-

- pachu kwasu octowego. Plytki z rozfrakcjonowanymi

kwasami tluszczcowymi w celu wywotlania ich umiescié
w naczyniu zamknietym z jodem. Cato$¢ ostroznie ogrzac
na tazni wodnej. W atmosferze par jodu na powie-
rzchni cienkich warstw zarysowujg si¢ plamy biate 1 bra-
zowe o zréznicowanej wielkosci sygnalizujgce obecnosé
kwasOw nasyconych 1 nienasyconych w roznych ilos-
ciach.

Identyfikacje rozdzielonych kwaséw wykonaé
metodg poréwnania wartosci R, wzorcow oraz
substancji oznaczanych.

Pokazany na rysunku chromatogram obrazuje
przykladowo skladniki elementarne wybranych
SUrowcow.

Czolo rozpuszczalnika
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Chromatogram. Skladniki elementarne nastepujgcych
surowcow:

A — kwaséw tluszczowych wzorcowych
1 — kwas laurynowy, 2 — kwas mirystynowy, 3 — kwas
palmitynowy, 4 — kwas stearynowy, 5 — kwas arachi-
dowy;
B — kwasow tluszczowych oleju lnianego
I — kwas linolenowy, 2 — kwas linolowy, 3 — kwas
oleinowy, 4 — kwas stearynowy;

C — kwaséw tluszczowych oleju sojowego
1 — kwas linolenowy, 2 — kwas linolowy, 3 — kwas
oleinowy, 4 — kwas stearynowy, 5 — kwas arachidowy;

D — kwaséw tluszczowych oleju talowego
1 — kwas linolenowy, 2 — kwas linolowy, 3 — kwas
oleinowy, 4 — kwas stearynowy;
E — kwasow tluszczowych saflorowych

2 — kwas linolowy, 3 — kwas oleinowy, 4
stearynowy

kwas
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