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Note _

Diinnschichtchromatographischer Nachweis von Calcium- und Natrium-
Stearoyliactylat neben anderen Emulgatoren in Lebensmitteln

E. REGULA
f_;bgrgtqrium der Firma Ulmer Spatz, Varer und Sohr Eiselen. Gartenstrasse 35, D-79F New-Ulm
R.D.}

(Eingegangen am 9. Julf 1975)

Die Calcium- und Natriumsalze der Stearoyl-Milchsdure werden als Emuiga-
toren bel Lebensmitteln, kosmetischen und pharmazeutischen Produkten verwendet.
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Stearoyl-Milchsiure
Die Handelsprodukte Calcium- und Natrium-Stearoyliactylat (bzw. CSL und
NSL) enthalten ausser Stearoyl- und Palmitoylactat wechselnde Anteile von Estern
der Lactyimilchsdure und hdherer Milchsiurepolymeren. Die Stearoyllactylate sind
nicht in zlien Lindern fiir L ebensmittel zugelassen, daher besteht Interesse an einem
spezifischen Nachweis neben anderen Emulgatoren und Lebensmittelbestandteilen.
Der Nachweis von CSL und NSL wird vor allem durch die Verwechslungs-
mdglichkeit mit Lactoglyceriden (Milchsdureester von Mono- und Diglyceriden) er-
schwert.
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Milchsiureester von Monostearat

Es gibt nur wenige Arbeiten, die sich mit der Analyﬁgc der St-earoyli.actyiate
eschiftigen. [m Food Chemicals Cadex wird fiir den Nachweis und die B‘estxmmung
der Bestandteile von Fettsiurelactylestern ein diinnschichtchromatographisches (DC)
und ein gaschromatographisches (GC) Verfahren angegef.xenl, die Bestimmt{ngsme-
thoden fiir Calcium-Stearoyliactylat beruhen auf der Ermittlung von Estergani, Cal-
cium- und Milchsiuregehalt?. Jurriens ef al.’ verwenden gaschromatographische und
titrimetrische Methodgn zur Analyse von Calciumstearovliactylat. Ifi} Food Adfm'ves
Analytical Manuaf wird ein sehr umstandliches siulenchromatographisches Verfahren
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fiir dic Auftrennung von Fettsiurelactvlestern beschrieben®. Kréller® weist dic Be-
standteile Stearinsiure und Milchsiure nach saurer Verseifung des Emulgators durch
Umkeb:pha%s-?apze:chrematographP nach. Alle genannten Methoden sind zum
Nachweis von Stearovilactviaten neben anderen Emulgatoren wenig geeignet.

Ziel der vorliegenden Arbeit war die Ausarbeitung einer DC-Methode fiir den

gualitativen Nachweis von Stearoyllactylaten neben anderen Emulgatoren.

METHODIK UND MATERIAL

Extrakrtion des Emulgators

Aus pulverfrmigen und pastenformigen Produkten, z.B. Backmitteln, kann
der Emulgator mit Dichlormethan extrahiert werden. Man extrahiert mehrmals und
dampft das Losungsmittel im Rotationsverdampfer ab. Wenn der Dichlormethanex-
trakt 109, oder mehr Stearoyliactylat enthilt, kann er direkt zum DC-Nachweis ver-
wendet werden. Wena wenig Emulgator neben viel Fett vorhanden ist, wird eine An-
reicherung ndtig, z.B. durch praparative Siulenchromatographie auf KieselgeiS.

BC-Arbeitshedingungen

Die DC-Arbeitsbedingungen waren wie folgt.

Schicht: Kieselgel G nach Stahi, Schichtdicke 0.25 mm auf Glaspiatten, 20 X
20 cm.

Flisssmittel: n-Hexan—Aceton—FEisessig (92:4:4); Kammersitfipnng: Zwei-
fachentwicklung mit ca. 5 min Zwischentrocknung bei Raumtemperatuar.

Sprithreagenz 1: 150 mg Dichlorfluorescein geldst in 106 m! Athanol (96 %).

Sprithreagenz 2: 40 mg BromKresolgrin gefdst in 100 ml Athanol (36 %) und
versetzt mit 0.1 N NaOH bis zur Biaufirbung.

Untersuchungsldsungen: 5%ig in Dichlormethan bei reinen Emulgatoren; 53—
16 4l werden bandfGrmig aufgetragen, bei Lebensmittel-Extrakten entsprechend
mehr, je nach Emulgatorgehalt.

ergleichsidsung: 5%ige LOsung von Calciumstearoyllactylat; 5pl werden
bandror:mg zufgetragen. -

Es ist zweckmissig, die Platte in zwei HElften einzuteilen und auf beide Seiten
die gleichen Probe- und Vergleichsl@sungen aufzutragen. WNach dem zweiten Lauf
wird so lange mit Warmluft (Fén} getrocknet, bis kein Essigs3uregeruch mehr wahr-
nehmbar ist. Man kann die Platten auch {iber Nacht in sfurefreier Atmosphére liegen
tassen. Eine Hélfte des Chromatogramms wird mit Dichlorfluorescein, die andere mit
Brombkresolgriin bespriiht. Mit Reagenz ! werden alle Lipide durch Fluoreszenz im
UV sichtbar, Reagenz 2 gibt gelbe Flecken miit allen sauren Substanzen.

Pntersuchte Emulgatoren

Die untersuchten Emulgatoren waren: Calciumstearovilactyiat (2 Muster,
CSL A und CSL C); Natriumstearoyllactylat (2 Muster, NSL B und NSL Cj; Lacto-
glyceride (3 Muster, LG C I, LG C 2 und LG D): acetylierte Mono-Diglyceride (AG);
Diacetylweinsdureester von Monao- und Diglyceriden {AWG); Zitronensiureester von
Mono- und Diglyceriden (ZG); Destilliertes 90 %iges Monoglycerid (MG); Handels-
lecithin aus Soja (HL); Dichlormethanextrakte aus Backmitteln {2 Muster, BM I und
BM 2}
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M@ AG CSLA AWG ZG HL
Fig. 1. DC verschiedener Emulgatoren, Sprihreagens Dichiorfiuorescein, MG = Monoglycerid;
A_G = Acetogiycerid; CSE. A = CazlciumstearoyHactylat; AWG = Diacetylweinsdureester; ZG =
Zitronenszureglyceride; HL = Handelslecithin.

ERGEBNISSE

Unter den oben beschriebenen DC-Arbeitsbedingungen (modifiziert nach Lit.
1} erhdlt man von allen untersuchten Emulgztoren charakteristische Chromatogramme.
Mit unspezifischen Lipid-Reagenzien wie Dichlorfluorescein (Fig. I, 2 uad 3b) ist es
nicht zweifelsfrei mdglich, Acetoglyceride und Stearoylactylate zu unterscheiden,
besonders wean daneben noch Fruchtsdureester von Mono- und Diglyceriden vorlie-
gen. Erst durch Verwendung von S&ure—Base-Indikatoren als Sprithreagenzien wird
es mdbglich, die Stearoyllactylate ganz eindeutig neben allen anderen Emulgatoren zu
erkennen. Bromkresolgriin ist dafiir nach unseren Erfahrungen am besten geeignet
(Fig. 3a, 4 und 5). Alle sauren Emulgatorbestandteile geben deutlich sichtbare gelbe
Flecken auf blauem Grund. Stearoyliactylate zeigen folgende Fleckenverteilung (von
oben nach unten): Der oberste Fleck entspricht den freien Fettsduren (Stearinsiure
und Palmitinsdure); Stearoylmilchsiure erscheint als starker Fleck in der Mitte des
Chromatogramms, darunter eine Reihe von Flecken mit gegen den Start zu abneh-
mender Grasse: Ester der Stearinsiure mit Polymeren der Milchsiure; knapp iiber dem
Start ist freie Milchsiure als gelber Fleck sichtbar, die Calcium- und Natriumionsn
bleiben als Acetate am Start (blauer Fleck). In einem Natriumstearoyllactylat-Muster
{NSL B) fehlen dic Stearinsfureester der Milchsiurepolymeren, in zwei Mustera
(NSL C und CSL C) ist keine freie Milchsdure nachweisbar (Fig. 3). Keiner der an-
deren untersuchten Emulgatoren zeigte mit Bromkreseolgriin saure Bestandieile in
Héhe des StearoyImilchsiurefiecks (Fig. 4). Nur bei einem‘Lasztogiygeridmuster (LG
D} trat ein schwacher gelber Fleck an dieser Steile auf (Fig. 5). Es ist zu vermauten,

dass dieses Produkt tatsichlich etwas Stearoylmilchsdure enthalt. )
Fig. 3 zeigt ein Beispiel fir die Anwendung der Methade bei der Analyse von
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Fig. 2. Stearoylactylate und Lacroglyceride; Sprithreagens, Dichlorfluorescein. NSE Bund NSL C =
2 Muster Natrivmstearoyilactyiat; CSL C = Calciumstearoyliactylat; LG CLEGC2und LG B =
3 Muster Lactoglyeeride.

Brit BM2 CSLA BM1 BMZ2 GSLA

Fig. 3. Untersuchung vor Dicklormethanextrakten aus Backmitteln (BM { und BM 2) mit Calcium-
stearoyllactylat (CSL A} als Vergleichssubstanz, Sprihreagenzien, (a), Bromkresolgran und (b},
Pichlorfiucrescsin.
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AG CSLA AWG zG
Fig. £, Anordnung und Menge der Emulgatoren wie bel Fig. I Sprithreagens, Bromkresoigriin.

Backmitteln. Aufgetragen wurden die Dichlormethanextrakte von zwei Backmitteln
{BM I und BM 2). Beide Produkte enthiclten Handelslecithin und vermutlich Mono-
und Diglvceride. In beiden Proben wurde nach Verscifung Milchsdure nachgewiesen,
allerdiags in BM 2 wesentlich mehr ais in BM 1. Das Chromatogramm zeigt deutlich,
dass nur BM 2 Stearcyvliactylar enthilt.

N
Fig. 5. Anordnung und Menge der Emulg

storen wic bei Fig. 2: Sprithreagens, Bromkresolgrin.
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