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В настоящее время лактоза и ее производные широко применяются в пищевой промышленно-

сти,медицине, при разработке элитной косметики. Особый интерес, благодаря своим уникальным свойствам, 

вызывает лактобионовая кислота, являющаяся продуктом окисления лактозы. Следовательно, разработка быст-

рого и надежного способа оценки качества как оксикислоты, так и получаемых в ходе ее синтеза продуктов 

весьма актуальна. Одним из перспективных направлений современного анализа углеводов является хромато-

графия, однако метод ВЭЖХ для лактобионовой кислоты оказался трудоемким, а данных по ГЖХ не обнару-

жено. Показана возможность использования метода ГЖХ для анализа качества лактобионовой кислоты, описа-

на методика и подобраны оптимальные условия хроматографирования. Установлено, что наилучшее разреше-

ние пиков достигается в режиме программирования температуры от 175 до 260°С при скорости 6 град/мин и 

чувствительности пламенно-ионизационного детектора 2·10-9А.Определено время удерживания лактобионовой 

кислоты и показано, что на него не влияет присутствие лактозы.  

Лактоза, лактобионовая кислота, газо-жидкостная хроматография. 

 

Введение 
 

Проблема получения и использования лактозы 

(молочного сахара) и ее производных изучается на 

протяжении более века. В настоящее время учеными 

получено значительное количество разнообразных 

производных лактозы, системный перечень которых 

составляет более 50 наименований [7].  

Благодаря своим уникальным свойствам лакто-

бионовая кислота применяется в медицине и при про-

изводстве элитной косметики за рубежом [1, 4]. Воз-

можные направления применения лактобионовой ки-

слоты в пищевой промышленности исследуются и 

включают в себя сокращение времени сквашивания и 

созревания при изготовлении сыров и йогурта [14], 

поддержание стабильных гелевых структур, устране-

ние горечи, улучшение аромата и вкусовых характе-

ристик заквасок, а также защита от окисления частич-

но гидрогенизированных растительных жиров [11]. 

Лактобионовая кислота (4-O-β-D-галактопиранозил-

D-глюконовая кислота) является основным продуктом 

окисления лактозы и одним из наиболее перспектив-

ных ее производных (рис. 1).  
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Рис. 1. Реакция окисления лактозы 

 

Существуют различные способы получения лак-

тобионовой кислоты путем окисления лактозы гало-

генами,электрохимическим способом, гетерогенным 

каталитическим и ферментативнымокислением [10]. 

Содержание лактозы и ее производных в молочных 

продуктах можно определить йодометрически, мето-

дами Бертрана и феррицианидным или физико-

химическими. Основной недостаток данных методов 

определения – это большая трудоемкость и длитель-

ность проведения испытаний.Международный опыт 

определения углеводов и их производных в молоч-

ных и в молокосодержащих продуктах основан на 

использовании метода хроматографии. Применение 

современных методов хроматографии позволяет ко-

личественно и качественно выделять сахара и их 

производные с высоким разрешением и разделением 

в течение одного анализа [2, 5]. 

В настоящее время при анализе углеводов наи-

большее распространение получила высокоэффек-

тивная жидкостная хроматография (ВЭЖХ) [12]. Со-

гласно данным научной литературы [9, 13], в аппара-

турно-процессовом отношении ВЭЖХ для лактобио-

новой кислоты – довольно трудоемкий процесс. Аль-

тернативным методом является газо-жидкостная 

хроматография (ГЖХ). Известно, что метод газо-

жидкостной хроматографии широко используется для 

разделения и идентификации различных углеводов, в 

том числе и лактозы [3]. Однако данных о примене-

нии метода ГЖХ для определения лактобионовой ки-

слоты нами не найдено в литературе. 
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Для разделения углеводовметодом газо-жидкост-

ной хроматографии их переводят в различные произ-

водные, чаще всего в О-триметил-силиловые эфиры. 

Такие эфиры обладают высокой устойчивостью при 

температуре выше 200оС и высокой летучестью, а 

способ их получения прост и надежен. В работе [8] 

показана эффективность использования 25 м капил-

лярной колонки с неподвижной жидкой фазой OV-17 

для разделения триметилсилиловых эфиров лактозы 

и ее производных в изотермическом режиме при 

температуре 230оС, дающая хорошее разрешение по 

компонентам. 

Целью нашего исследования являлась разработка 

методики определения лактобионовой кислоты в 

присутствии лактозы методом ГЖХ, так как надеж-

ный контроль состава продуктов в ходе синтеза все-

гда актуален. 

 

Объекты и методы исследования 

Объектами исследования служили лактобионовая 

кислота (Fluka, США) и лактоза (Rokiškiosŭris, Лит-

ва). Работавыполнялась на газовом хроматографе 

«Цвет-100» с пламенно-ионизационным детектором. 

За основу методики идентификации лактобионовой 

кислоты был взят способ определения лактозы в мо-

локе и молочных продуктах [3]. Вместо капиллярной 

колонки, работа с которой представляет определен-

ную сложность, была использована насадочная стек-

лянная трехметровая колонка с внутренним диамет-

ром 2 мм. В качестве насадкиприменяли сорбент 

Хроматон N-супер (0,125–0,160 мм), пропитанный 

3%-мраствором OV-17. Предварительные экспери-

менты с лактозой в изотермическом режиме при 

температуре 260оС показали высокую эффективность 

работы такой колонки. 

Учитывая, что конечный продукт, кроме лакто-

бионовой кислоты, может содержать примесь лакто-

зы, была приготовлена модельная система смеси 

компонентов по нижеприведенной методике. В колбе 

на 10 мл взвесили 2 мг лактобионовой кислоты и 2 

мг лактозы. К анализируемым веществам добавили 

0,2 мл N-(триметилсилил)имидазола, плотно закрыли 

колбу стеклянной пробкой и выдержалиполученные 

растворы 30 минут при температуре 60–65оС. Во 

время нагревания смесь слегка встряхивали. Затем 

ееохладили до комнатной температуры, добавили0,1 

см3 гексана, осторожно встряхивали до полного рас-

творения и прилили 0,2 см3 воды.После расслоения 

системы отбиралиопределенную дозу верхней фазы 

для газохроматографического анализа. Растворы не-

обходимо проанализировать в течение первых двух 

часов с момента приготовления [6]. 

Для проведения анализа стеклянную хроматогра-

фическую колонку длиной 2,5 м с внутренним диа-

метром 2,5 мм заполнили готовой насад-

кой,присоединилиее к хроматографу и подавали газ-

носитель азот (30–40 мл/мин), проводя термоконди-

ционирование при следующих режимах: 2 часа при 

температуре 100оС, 2 часа при 150оС, 4 часа при 

200оС и 8 часов при температуре 250оС. Расходы 

вспомогательных газов устанавливали на уровне 30 

мл/мин для водорода и 300 мл/мин для возду-

ха.Дозирование растворов осуществлялось микро-

шприцем МШ-10, объем дозы 1–2 мкл. С целью 

идентификации пиков лактозы и лактобионовой ки-

слоты на хроматограммах испытуемых образцов бы-

ли приготовлены и проанализированы по той же ме-

тодике отдельно взятые растворы лактозы и лакто-

бионовой кислоты. 

Для оптимизации процесса анализа и получения 

качественной картины разделения смеси лактозы и 

лактобионовой кислоты было принято решение про-

граммировать температуру. Температура нагрева тер-

мостата колонок программировалась в диапазоне от 

160 до 260 оС при скорости 5–6 град/мин. Температу-

ра испарителя составляла 270 оС, а пламенно-

ионизационного детектора – 260 оС. Чувствительность 

пламенно-ионизационного детектора (ПИД) варьиро-

валась в пределах от 2∙10-9 до 5∙10-9 А. Скорость дви-

жения диаграммной ленты составляла2400 мм/ч. 

 

Результаты и их обсуждение 

В связи с тем, что для хроматографирования лак-

тобионовой кислоты и ее смеси с лактозой вместо 

капиллярной была использована насадочная трех-

метровая стеклянная колонка, возникла необходи-

мость определить параметры настройки чувстви-

тельности пламенно-ионизационного детектора. Экс-

периментально было установлено,что интенсивность 

сигнала детектора при переходе от чувствительности 

5∙10-9 к 2∙10-9А существенно возрастает, что позволя-

ет более надежно интерпретировать результаты ана-

лиза. Так как наилучшее разрешение пиков лакто-

бионовой кислоты и лактозы достигается в режиме 

программирования температуры от 175 до 260оС со 

скоростью 6 град/мин и чувствительностью ПИД 

2∙10-9 А, поэтому все измерения в дальнейшем про-

водились при этих условиях.  

Хроматографирование растворов лактозы и лак-

тобионовой кислоты показало,что время удержива-

ния ихсущественно отличается (рис. 2), следователь-

но, и на хроматограммахсмеси можно ожидать хо-

рошее разделениеданныхкомпонентов. 

Экспериментальное исследование модельной сме-

си лактозы и лактобионовой кислоты при тех же ус-

ловиях подтвердило, что пики всех компонентов: гек-

сана (1), лактобионовой кислоты (2) и лактозы (3) – 

хорошо разделены (рис. 3). Кроме того, установлено, 

что переход от чистых веществ к их смеси не приво-

дит к изменению времени удерживания компонентов.  
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Рис. 2. Хроматограммы лактобионовой кислоты (а) и 

лактозы (б) при программировании температуры от 175 до 

260оС со скоростью 6 град/мин и чувствительностью ПИД 

2∙10-9 А:1 – гексан; 2 – лактобионовая кислота; 3 – лактоза 

 

При сопоставлении хроматограмм (рис. 2 и 3) вид-

но, что переход от чистых веществ к их смеси не при-

водит к изменению времени удерживания компонен-

тов. Хроматографирование смесей с различным соот-

ношением лактобионовой кислоты и лактозы от 1:1 до 

1:2 моль показало эффективность использованияпред-

ложенной методики для идентификации лактобионо-

вой кислоты, в том числе и в присутствии лактозы. 

Таким образом, нами экспериментально установ-

лено, что метод газо-жидкостной хроматографии 

может   успешно   применяться   для  идентификации 

 
 

Рис. 3. Хроматограмма смеси лактозы и лактобионовой 

кислоты при программировании температуры от 175 до 

260оС со скоростью 6 град/мин и чувствительностью ПИД 

2∙10-9 А:1 – гексан; 2 – лактобионовая кислота; 3 – лактоза 

 

лактобионовой кислоты как в чистом виде, так и в ее 

смеси с лактозой. Были определеныоптимальные ус-

ловия программирования температуры и скорости 

нагреватермостата колонок, время удерживания лак-

тобионовой кислоты и доказано, что на него не влия-

ет присутствие примеси лактозы.  

Полученные результаты показали, что предложен-

ная методика анализа с использованием газо-

жидкостной хроматографии может быть использова-

надля определения состава продуктов при получении 

лактобионовой кислоты путем окисления лактозы. 
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SUMMARY 

 

M.V. Gritsaeva, A.V. Serov, О.A. Slepysheva, A.G. Khramtsov 

 

RESEARCH ON THE POSSIBILITY OF DETERMINING LACTOBIONIC ACID BY  

GAS-LIQUID CHROMATOGRAPHY 

 

At present lactose and its derivatives are widely used in medicine, food industry, luxury cosmetics. Due to its 

unique properties, the lactobionic acid, a product of lactose oxidation is of special interest. Therefore, the development 

of a quick and reliable method for assessing the quality of hydroxy acid, and the products obtained during its synthesis 

is highly topical. One of the perspective directions for modern analysis of carbohydrates is chromatography but the me-

thod of high-performance liquid chromatography (HPLC) for lactobionic acid appeared to be labor-consuming and 

there are no data on gas-liquid chromatography (GLC). The possibility of using the gas-liquid chromatography to ana-

lyze the quality of lactobionic acid is shown; the method and optimal conditions of chromatography are described. It has 

been found that the best resolution of the peaks is reached in the mode of temperature programming from 175 to 260 °C 

at a rate of 6 deg/min and the sensitivity of flame ionization detector – 2∙10
-9

A. The time of lactobionic acid retention 

has been defined. It has been shown that it is not affected by the presence of lactose. 

 

Lactose, lactobionic acid, gas-liquid chromatography. 

 

North Caucasus State Technical University, 

2, Kulakova, Stavropol, 355029,  Russia 

Phone/Fax: +7(8652)956808 

e-mail: info@stv.runnet.ru 

 

 
 

 
 


