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Sistema de LC-GC para Analisis
de Esteroles

Pagina 1



P

. ’ I ll |11 _’/_s Axel Semrau®
UGELABOR, S.A.
Informacion de Producto Marzo 2020

Analisis de esteroles

Se requiere la determinacion de esteroles, por ejemplo,
durante el control de calidad de los aceites. Un
parametro esencial para la pureza y calidad de los
aceites es la composicion de los esteroles incorporados.
El procedimiento analitico comun para determinar el
contenido total de esteroles y el porcentaje de
distribucion de diferentes esteroles en grasas y aceites
requiere mucho tiempo y requiere numerosos pasos de
preparacion manual de muestras.

De acuerdo con el procedimiento ISO 12228, la
muestra se saponifica y luego se purifica usando extraccion en fase solida. Después de la
neutralizacion y concentracion, los analitos restantes se purifican adicionalmente mediante el uso
de una cromatografia preparativa de capa fina. Posteriormente, se requiere una extraccion
manual de la fraccion de la placa de TLC. La fraccion obtenida se derivatiza y finalmente se
analiza cromatograficamente usando GC-FID. En consecuencia, el gasto de tiempo y la tasa de
error son bastante altos debido a los pasos manuales.

El método para la determinacion de esteroles en aceites descrito aqui se basa en la tecnologia
LC-GC de Axel Semrau®, que ya se aplicd con éxito para el analisis de MOSH / MOAH en
alimentos y envases. Se aplica de forma rutinaria en numerosos laboratorios. La saponificacién y
otros pasos de preparacion se realizan de forma totalmente automatica mediante el uso de un
muestreador automatico RTC PAL con jeringas independientes. En el proceso, una jeringa de
dosificacion distribuye los reactivos necesarios para la saponificacion y otra jeringa mas pequefia
realiza la inyeccion en el dispositivo de HPLC. Solo el concepto del muestreador PAL que
utiliza numerosas jeringas diferentes permite una automatizacion completa.

La purificacion posterior se realiza por HPLC.

Una fraccion de HPLC de 700 puL que contiene los esteroles se transfiere con precision al sistema
de cromatografia de gases y se detecta a través de FID. Todos los componentes perturbadores
que generalmente estan separados por TLC estan elegantemente separados por LC aqui y, por lo
tanto, se mantienen alejados del GC.

No son necesarias intervenciones manuales como, por ejemplo, la concentracion, lo que evita la
posible contaminacion. El Gnico paso manual es pesar la muestra y colocarla en el muestreador
automatico. Después de aproximadamente dos horas, los resultados finales estan disponibles.
Extensas pruebas en los laboratorios del cliente utilizando varias muestras y comparandolas con
aquellas con una composicion de esteroles conocida verifican que el método aqui descrito es
exacto y proporciona resultados reproducibles. Todos los parametros analiticos del
procedimiento son igualmente precisos que el metodo 1SO o incluso lo superan.

Todo el control lo realiza el software facil de usar CHRONOS. Por lo tanto, incluso los métodos
complejos son faciles de manejar. Las soluciones LC-GC de Axel Semrau® estan preinstaladas
en laboratorios de aplicacién, probadas y entregadas al cliente listas para usar. Por lo tanto, se
asegura la continuacion mas rapida posible de la medicion de rutina.
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Ventajas del sistema LC-GC Esteroles

Alto rendimiento de muestra

Alto grado de automatizacion

Sin riesgo de contaminacion

Excelente reproducibilidad

La mejor sensibilidad posible

Ampliable a otras aplicaciones, p. Ej.

determinacion de aceites minerales,

determinacion de ésteres alquilicos o

estudios de estigma

e Seguridad de la inversion

e Corto periodo de capacitacion debido a la
instalacion del método listo para usar y la
introduccion al sistema

e Soporte calificado

Componentes del sistema
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e Bomba HPLC Agilent 1260 con detector UV y desgasificador (alternativamente, sistema

HPLC Knauer Azura o Shi-madzu LC 20)

e Muestreador automéatico RTC PAL para saponificacion y purificacion automatizadas

e Agilent 7890B con FID

e Interfaz CHRONECT LC-GC para acoplar el HPLC con el GC
e Sistema de datos que incluye software de control y evaluacién

e Accesorios y consumibles

Las siguientes figuras presentan algunos ejemplos de cromatogramas de la aplicacién

El acoplamiento LC-GC suministra dos
cromatogramas al mismo tiempo:

e Senal del detector UV de la HPLC

e Seiial FID de los esteroles
Es evidente que este método de
separacion permite una distincion entre
esteroles A5 y A7 que dificilmente puede
lograrse mediante el método manual.
Después del andlisis, la columna de
HPLC se enjuaga y reacondiciona. Esto
se realiza en paralelo a la ejecucion del
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GC vy, por lo tanto, garantiza el mayor
rendimiento de la muestra y condiciones
iniciales estables.

Esta contaminacion se puede ver
facilmente dentro de la distribucion de
esteroles. Las cantidades de brasicasterol
y campesterol en el aceite mezclado
(rojo) son significativamente mayores
que en el aceite de oliva puro (azul)
(véase la Fig. 4).
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Figura 1: HPLC cromatograma
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Figura 2: GC cromatograma de aceite de girasol.
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Figura 3: GC cromatograma de aceite de colza.
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Figure 4: Cromatograma de aceite de oliva mezclado con aceite de colza.

Esta solucion de LC-GC esta desarrollada por completo, por Axel Semrau®
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C/ Sicilia, 36
Teléfono 91 501 39 36
Fax 91 501 39 38
28038 MADRID
Email: info@sugelabor.com
Web: www.sugelabor.com

Reservado el derecho a realizar modificaciones técnicas sin previo aviso
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