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STANOVENI PODILU MYRCENU A f-FARNESENU
V CHMELOVE SILICI METODOU KAPILARNI PLYNOVE
CHROMATOGRAFIE

1 Ucel a rozsah

Uvedenym postupem se stanovi podil myrcenu a B-farnesenu v chmelovych silicich a jejich
slozeni v suSeném hlavkovém chmelu a dalSich chmelovych produktech ve formé& pelet
a granuli.

2 Princip

Silice vytekaji v pribéhu destilace vzorku chmele vodni parou. Z destilacni aparatury se ziskaji
pomoci smési diethyléther-hexan a zakoncentruji pod proudem dusiku na pfislusny objem.
V takto pfipraveném vzorku se hledané latky stanovi metodou kapilarni plynové
chromatografie s vyuzitim plamenové-ioniza¢niho detektoru.

3 Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.
1 Voda (deionizovana, demineralizovana nebo destilovana).

2 Hexan, CsHia.

3 Diethylether, C4H10O.

4 Smés diethylether — hexan (1 : 1).

Ptiprava: V 1000ml odmérném valci se odméti 500 ml hexanu (2) a do 1000 ml se doplni
diethyletherem (3). Pfipravend smés se pieleje do litrové tmavé lahve a skladuje se
v temnu.

5 Siran sodny bezvody, Na>SO4 anhydrous.
6 Myrcen, analyticky standard, CioHje.

7 Farnesen, trans-beta, analyticky standard, CisHza.
4  Pristroje a pomiicky

1 Aparatura na destilaci silic.

2 Topné hnizdo.

3 Plynovy chromatograf s detektorem FID.
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4 Nepolarni kapilarni kolona s 5 % phenyl polydimethylsiloxanu ve stacionarni fazi (napf.
ZB-5), 30 m x 0,25 mm, tloustka filmu 0,25 pm.

Varné banky, 2000 ml
Injekéni stiikacka, 10 pl.

5

6

7 Vialky se Sroubovacim uzavérem, tmavé, 2 ml.

8 Laboratorni odstiedivy mlynek s délkou oka sita 1 mm.
9

Laboratorni vahy s presnosti 1 g.
10 Odmérny valec, 1000 ml.

5 Postup
Chmel se upravi mletim tak, aby proSel sitem s velikosti ok 1 mm.

Do 2000ml varné banky se zabrusem se navazi ptiblizné 50 g Cerstvé pomletého vzorku chmele.
Odmémym vélcem se piida 1000 ml vody (1). Banka se umisti do topného hnizda, ptipoji
k aparatufe na destilaci silice a za¢ne se zahtivat. Od poc¢atku varu se pokracuje v destilaci 15 az
30 min. Po ukonceni destilace se vypne topné hnizdo a varna banka se neché zchladnout. Voda
z aparatury se odpusti a vydestilované silice se zachyti do 50ml kadinky. Aparatura
se vyplachne smési diethyléther-hexan (4) do téze kadinky. Silice v kddince se zakoncentruji
odpatenim pod proudem dusiku na objem piiblizné 2 ml. Zakoncentrovany vzorek silic
se prelije do vialky a uzavie se vickem s teflonovym septem. Takto pfipraveny vzorek
se pouziva ptimo k nésttiku do plynového chromatografu.

6  Méreni

Vlastni analyza se provadi na plynovém chromatografu s plamenové-ionizacnim detektorem.
Pro separaci jednotlivych slozek chmelové silice se pouzije kapilarni kolona s nepolarni
stacionarni fazi na bazi dimethylpolysiloxanu s 5 % fenylu. Pfiklad nastaveni
chromatografickych podminek je uveden v tabulce ¢. 1. Uvedené podminky jsou doporucené,
mohou byt pouzity i jiné podminky za pfedpokladu, ze poskytuji rovnocenné vysledky.
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Tabulka €. 1. Chromatografické podminky — priklad.

Plynovy chromatograf GC Agilent 6890N

Kapilarni kolona ZB-5 (30 m x 0,25 mm, film 0,25 pm)
Nosny plyn Dusik

Pritok nosného plynu 1 ml/min

Teplota injektoru 220 °C

Teplota detektoru 220 °C

60 °C, 5 min (izotermie)

2 °C/min na 150 °C (gradient)
Teplotni program 5 °C/min na 220 °C (gradient)
220°C, 15 min (izotermie)

Objem nastriku, davkovani | 1 ul, split 1 : 50

Tabulka 2. Reten¢ni ¢asy hlavnich sloZek chmelové silice Zateckého poloraného ¢ervenaku
za chromatografickych podminek uvedenych v tabulce 1.

Analyt tr (min)
myrcen 13,5
karyofylen 40,9
B-farnesen 43,0
o-humulen 43,3
o-selinen 45,0
[-selinen 45,5

7 Kvalitativni a kvantitativni analyza

Piky myrcenu, B-farnesenu, ptipadné dalSich latek obsazenych v chmelové silici (a-humulen,
a + B selinen, B-karyofylen atd.), se identifikuji na zdkladé jejich reten¢nich casti porovnanim
s retencnimi Casy pika standardnich latek.

Pro kvantitativni vyhodnoceni se pouzivd metoda vnitini normalizace, tj. za predpokladu, ze
vSechny slozky vzorku jsou zaznamendny na chromatogramu, predstavuje celkova plocha pika
100 % (celkova eluce). Podil myrcenu a B-farnesenu podle obsahu jejich pikl vypocita fidici
chromatograficky software.

Priklad chromatogramu ziskaného pfi analyze vzorku chmelové silice je na obrazku €. 1.
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Obrazek €. 1. Chromatogram realného vzorku chmelové silice Zateckého
poloraného ¢ervenaku.
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