Chutnost mlieéneho tuku. IL
Stadium charakteru arémy maslového tuku a jeho frakeii

M. CUPAKOVA —— V. PALO - M. COPLAKOVA

Ako vyplyva z [1], charakteristickti chutnost mliecneho tuku ovplyviuje pri-
tomnost viacerych prchavych zlicenin s rozdielnym bodom varu. Z tychto
latok prevlddaji najmé volné mastné kyseliny, karbonylové zliceniny (alde-
hydy a ketény) a laktény. Nositelom charakteristickej chuti a vone je lipidicka
Cast masla. 1 napriek bohatym poznatkom o zdkladnej Struktire chutnosti
masla treba konstatovat, Ze sa u nas doteraz tomuto problému prakticky
nevenovala nijakd pozornost. Sdim charakter vyroby masla zo sladkej smotany,
ktory je u nds rozsireny, ako aj usilie rozsirit netradi¢né spracovanie mlie¢neho
tuku si vynttil, aby sa nase vyskumné pracoviskd zaoberali Stidiom chutnosti
(arémy) masla Vvlobeneho zo sladkej smotany. V predlozenej praci st zhrnuté
vysledky ziskané Stidiom charakteru arémy zo vzoriek masla, a to najmi
pouzitim spektrofotometrickych metdd.

Experimentalna ¢ast

Pouzity materidal a metody

Na §tudium sa pouzilo komeréné maslo vyrobené zo sladkej smotany. bez

pouzitia smotanového zikvasu v mliekdrenskom zdvode Milex, n. p. Bratisla-
va. Odfiltrovanim bielkovinovej casti sa ziskal maslovy tuk, ktory bol zdaklad-

nym materidlom pre experimenty a pripravu tychto fr akeil :

Sy5 — pevnd frakcia pri teplote 25 °C,

Ly; — kvapalnd frakeia pri 25 °C,

g 5 °C

15 . . . e

L,; — kvapalna frakcia pri 15 °C.
Tieto frakcie sa pripravili frakcionaciou roztopeného maslového tuku pri
teplotach 25 a 15 °C [2].
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Izolacia a senzorické hodnotenie aromatickych latok

Destilat sa ziskal z maslového tuku vikuovou destiliciou s vodnou parou
pri teplote 36—40 °C a tlaku 15—20. 105> N m~2, pricom sa lahko prchavé
latky vymr azovali. Z destilatu sa robili maskovacie reakcie a senzorické hodno-
teme vone [3]. Ako maskovacie ¢inidld sa pouzili tieto roztoky:

9, vodny roztok Na,(O, — na maskovanie silnych a slabych kyselin,
5 00 vodny roztok NaHC () — na maskovanie silnych kyselin,
0,5 9, roztok 2,4-DNPH v 1 N-H,SO, — na maskovanie karbonylovych
zlu(emn
3% roztok KMnO, v (15 9% H,;PO, -+ 5 % kyseliny stavelovej) sa zmiesa

v pomere 1 : 1 — na maskovanie alkoholov

Pri senzorickom hodnoteni vone sa vzorky zoradili podla klesajicej intenzi-
ty. Vyhodnotenie testu sa urobilo bodovym systémom tak, ze za kazdé prvé
miesto dostala vzorka pat bodov, za druhé styri atd.

Stanovenie ¢isla arémy

Cislo arémy jednotlivych vzoriek maslového tuku a jeho frakeii sa stanovilo
titracne vo Widmarkovej banke [4]. Do kénickej nddobky sa napipetovalo
2ml 1 9% roztoku K,Cr,0, a do zdvesnej 0,5 ml skimanej vzorky. Po 2-hodi-
novom temperovani pri 60 °C a vychladnuti pri laboratérnej teplote sa dno
zavesnej nadobky oplachlo 25 ml destilovanej vody. Po ochladeni v chladnicke
sa do banky pridal 1 ml 1 9, roztoku KI. Uvolneny jod sa stitreval 0,1 N
roztokom Na,S,0, na skrobovy maz ako indikator.

Spektrofotometrické stanovenie karbonylovych zlic¢enin

Na stanovenie sa pouzili vzorky maslového tuku a jeho frakecii. K 1 ml
vzorky sa pridalo 9 ml metanolu bez karbonylovych zlic¢enin, 1 ml roztoku
2 4-dinitrofenylhydrazinu a kvapka koncentrovanej HCIL. Skimavky sa
zahriali 30 min na vodnom kupeli pri 50 °C. Po ochladeni sa pridalo 5 mlrozto-
ku KOH. Stcasne sa robil slepy pokus. Na zhotovenie kalibra¢nej krivky sa ako
Standard pouzili roztoky acetyldehydu 1-—10-% 9. Meralo sa v kyvetdch hrib-
ky 1 ecm pri vlnovej dizke 480 nm, na pristroji SPECOL (Zeiss, Jena, DDR) [5].

Delenie karbonylovych zldic¢enin chromatografiou
na tenkych vrstvéach

Karbonylové zluceniny sa izolovali destildciou s vodnou parou pri teplote
31--38°C a tlaku 10—15.10° N m~2 vo forme derivatov 2.4-dinitrofenyl-
hydrazénov [6], ktoré sa pripravili zachytdavanim destilatu do roztoku 2,4-
-dinitrofenylhydrazinu v 2 N-HCI (g . I-1) [7]. Tieto zlozky sa potom extraho-
vali do chloroformu a chloroformovy extrakt 2,4-dinitrofenylhydrazénov,
aldehydov a keténov sa nandSal na platne Silufol R** v mnozstve 30 pl.
Platne sa vyvijali v stistave benzén : hexan (60 : 40) opakovane 4-krat po 40
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minttach, pricom vyska cela od Startu bola asi 17 em [8]. Po postriekani platni
4 9, KOH v etanole vznikli farebné Skvrny, pre ktoré sa vypocitali hodnoty Ry.
Stcasne so vzorkami sa nandsali aj standardy.

Vysledky a diskusia

Senzorickym hodnotenim destildtu maslového tuku, aplikdciou maskova-
cich reakcii (tab. 1) sa zistilo, Ze skupinou, ktora ovplyviuje v maximélnej
miere vonu maslového tuku, st karbonylové zliéeniny. Dalej sa pozornost
venovala predovsetkym tymto zlozkam arémy.

Z hodndt ¢isla arémy (tab. 2) vidiet, Ze najvyssie ¢islo mal maslovy tuk, kym
v jednotlivych frakcidch boli ¢isla arémy nizsie a navzajom rozdielne. Kvapalna

Tabulka 1. Aplikdcia maskovacich reakeii, vysledky senzorického hodnotenia véne maslového
tuku a bodové vyhodnotenie intenzity véne testovanych vzoriek maslového tuku

) Vakuova destilacia
Hodnotiaci -
Zoradenie vzoriek podla klesajucej intenzity véne

1 Vs, Vv, Vv, Vv, Vs

2 Vg V. Vv, V, Vs

3 Vs, v, V. Vv, Vs

4 V, V, V, Vi Vs

5 v, Vi Vv, V, Vs,

6 Vv, V. 5 vV, V,

7 Vv, A Vv, V, Vv,

8 Vv, Vv, Vv, Vi V,

9 v, Vv, Vv, Vs V,

10 Vs Vv, V, V, Vs

Vzorka \'A Vv, Vv, V, Vs
Pocet bodov 36 31 10 30 43

V, — maskované silné a slabé kyseliny, V, — maskované silné kyseliny, V; — maskované
karbonylové zltu¢eniny, V, — maskované alkoholy, V; — kontrola.

Tabulka 2. Cisla arémy maslového tuku a jeho frakeii

Vzorka Cislo arémy
MT 39,6
Ses 11,5
Lys 13,5
Sis 2,1
Ly 14,6
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frakcia, ktora bola senzorickym hodnotenim oznafend za najvoriavejsiu, ma
tiez najvyssie ¢islo arémy zo vSetkych frakeii.

Tabulka 3 uvadza vysledky stanovenia karbonylovych zli¢enin maslového
tuku a jeho frakcii spektrofotometrickou metédou. Podla tychto hodnét je
distribiicia mnozstva karbonylovych zlicenin v maslovom tuku a jeho frak-
cidch pomerne rovnomerna.

V tabulke 4 st zaznamenané priemerné hodnoty R, pre jednotlivé Skvrny
maslového tuku, ale aj jeho frakcii. Z vysledkov vidiet, Ze po kvalitativnom
zastipeni jednotlivych zloziek arémy neboli medzi vzorkami rozdiely. Niektoré
zliceniny, ako napriklad formaldehyd, acetaldehyd a acetén, mali velmi blizke
hodnoty Ry, ¢o stazovalo ich identifikdciu. Velmi jednoznatné bolo urcenie
priskvrne ¢. 3, kde iSlo o diacetyl, a ¢. 9, ktorou bol metylamylketén. Z tabulky
vidiet, ze niektoré Skvrny oznacené y s indexom 1—5 neboli identifikované.

Tabulka 3. Spektrofotometrické stanovenie karbonylovych zlt¢enin v maslovom tuku a jeho

frakeiach
Vzorka Absorbancia Obsah karbonylovych zlicenin
Xy T (g.1"h)
MT 3;‘; 0,345 6,9.101
2
Sas Ly 0.425 8.5.10°1
Q5
Ly e 0,360 . 7.4..10-1
S b 0,395 7.9. 101
5 T
0,40 ) i ;
L,s 0.40 0,400 8.0. 10

Tabulka 4. Vyhodnotenie TLC analyzy 2,4-dinitrofenylhydrazonov karbonylovych zladenin
maslového tuku a jeho frakeii

a By

= Skvrna Farba po detekeii Zlticenina
N c. vzorka | Standard s KOH ‘ b
=

@ 1 0,03 —_ fialova i,

2 2 0,08 — fialova Yo

= 3 0,15 0,15 cervend diacetyl

= 4 0,25 — Gervenohnedd Yy

2 5 0,35 — tervenohnedd Ys

-2 6 0,39 —— ¢ervenohneda s

< 0,45 ¢ervenohneda formaldehyd

= 7 0,45 0.45 Gervenohneda acetaldehyd

+ 0,44 ¢ervenohneda aceton

e 0,65 tervenohnedd n-butylaldehyd
= 8 0,67 0,67 ¢ervenohnedd izo-valeraldehyd
j 0,67 c¢ervenohnedd n-hexylaldehyd
= 9 0,72 0,72 hneda metylamylketon
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Skvrny y, a y, davali po detekeii s roztokom KOH fialovi farbu. Podla [8]
ide pravdepodobne o alifatické alebo aromatické dikarbonylové zliceniny.
Skvrna diacetylu sa prejavila intenzivne Cervenym zafarbenim, kym ostatné
monokarbonylové zliceniny mali kvrny cervenohnedej farby. Rozdiel bol iba
v intenzite zafarbenia $kvin, ¢o sved¢i o rozdielnom percentudlnom zastiipeni
jednotlivych zlicenin vo vzorkach.

Vysledky ukdzali, ze aromatické latky sa koncentruji vo vécSej miere do
kvapalne]j frakeie pri 15 °C, ¢o potvrdilo aj senzorické hodnotenie, ktorym bola
tato frakcia oznacend za najvonavejsiu. V tejto frakeil sa zistilo vysSie ¢islo
arémy a zvySené mnozstvo karbonylovych zlicenin pri spektrofotometrickom
stanoveni. Pri ostatnych vzorkdach sa zistila pomerne rovnomerna distribiicia
karbonylovych zltcenin.

Sthrn

V prici sa sledovala distribtcia aromatickych latok, najma karbonylovych
zlttenin v maslovom tuku a jeho frakcidch. Tieto latky sa stanovili spektro-
fotometricky a ich delenie chromatografiou na tenkych vrst rach.
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BrycnoeTs voagounoro skupa L1
Hecaegosanne XaparTepa apoMaTa MaCJOBOrO ;KHpa 1 ero (paxiii
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The flavour of milk fat. II
The study of flavour character of butter fat and its fractions

Summary
The aim of this work was the distribution of aromatic substances, mostly carbonyl

components in butter fat and its fractions. These substances were determinoed spectro-
photometrically and their division with thin-layer chromatography.
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