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A FOTOAKUSZTIKUS SPEKTROSZKOPIA (PAS) ALKALMAZASI
LEHETOSEGE AZ ELELMISZERIPARI NYERS- ES ADALEKANYAGOK
MINOSITESEBENO }

MOHOS FERENC*, KOCSANYI LASZLO**, VARADI MARIA*, BIACS PETER*

Kézponti Elelmiszeripari Kutaté Intézet, Budapest
~Budapesti MUszaki Egyetem Atomfizikai Tanszék, Budapest

Az Alexander Graham BELL altal 1880-ban felfedezett optoakusztikus vagy masik nevén
fotoakusztikus effektus e sz&zad harmincas éveit6l egyre tébb érdekl6dést valtott ki, val6jadban
azonban csak a hetvenes években alakult ki olyan méréstechnika, amely a korszer(i anyagvizs-
galati mddszerekkel egyenranginak tekinthet6. A téma irodalmat Rosencwaig , Ul. Tom
monografiai tekintik &. Magyar nyelven Miklés, Di6szeghy<3), Kéfalvy<) cikkei jelentek meg.

A BME Atomfizika Tanszék a Kézponti Elelmiszeripari Kutaté Intézettel kozésen kifejlesz-
tett egy fotoakusztikus spektroszkopot*5), jelen kdzleményben részint e berendezés tovabbfej-
lesztésérdl, részint a vele végzett mérésekrél szamolunk be.

Afotoakusztikus jel keletkezése és informéaciotartalma

A fotoakusztikus effektus:

hétranszport
1. dbra: A fotoakusztikus cella miikodési elve

A vizsgalandé anyagot egy olyan zart térbe helyezik, amely tartalmaz egy mikrofont és a
mintaval szemben levé falon egy ablakot, amelyen keresztil a vizsgalé fénysugar (célszerdien
monokromatikus fénysugar) a mintéra esik. A mintéat az ablakon keresztul megvilagitva a min-
ta a fénysugar bizonyos hanyadat abszorbedlja, masik hanyadat visszaveri. A fényabszorpci6
kovetkeztében a minta felmelegszik és vele egyltt melegszik a minta folotti légtér is.

Kovetkezésképp megnovekszik a légtér nyomasa, hiszen mindez zart térben jatszodik le.

Ha a mintara szaggatottfénysugar érkezik, a fénysugar szaggatasi frekvenciaja (f) és a lég-
térben keletkez6 nyoméasingadozas frekvencija azonos lesz. A nyoméasingadozasokat a zart tér-
ben elhelyezett mikrofon elektromos jellé alakitja, amely erdsithet6 és akiértékelés szempontjabol

"’Az EKB Elelmiszeranalitikai Munkabizottsag Spektroszképias Ankétjan 1989. november 9-én Szegeden elhangzott el<Sa-
das alapjan atdolgozott kézirat



célszer( transzformaciok is elvégezheték rajta. A fotoakusztikus jel négy alapvet fizikai fo-
lyamat eredménye.

— periodikus fényabszoropcio, amely a vizsgalt minta molekulait gerjeszti,

— az abszorpciét kdvetd hokibocsatas,

— az abszorpcid helyén a periodikus héemisszié héhullamokat gerjeszt a minta fol6tti 1ég-
térben,

— a minta folétti 1égtér nyomasa periodikusan valtozik (a gaztorvény értelmében).

Fontos fogalom a csillapodasi Uthossz (p*) vagy termikus Gthossz, amely az elnyel6dés/he-
lyekrdl kiindulé termikus hullam csillapodéasanak Uthosszat jelenti, szamszer(ien

ahol k: a minta hévezetdképessége
p : a minta s(ir(isége
c: a minta fajh6je
oo a szaggatasi korfrekvencia
a: a minta h6mérsékletvezetési egyutthatéja
A csillapodasi Uthossz nem tévesztend6 dssze afényabszorpcios Gthosszai (pa ), amelyen a
teljes fény a mintaban gyakorlatilag elnyelédik, szdmszer(ien

P« = a [em]

ahol :a minta fényabszorpcios koefficiense (l&sd Lambert—Beer-tdrvény)

A kétféle Uthossz és a minta vastagsaganak (L) viszonya hatarozza meg azokat a kortlmé-
nyeket, amelyek biztositasaval elérhet6, hogy a fotoakusztikus jel fényabszorpciéval aranyos
mennyiséget mérjen.

Konkrétan:

— ha a minta atlatsz6, azaz L"p« ,az o kérfekvencia valtoztatasaval a

relacié szerint valtozik a fotoakusztikus jellel aranyos ps értéke is

— ha viszont a minta nem atlatszo, azaz L> p« tovabba értelemszer(ien p<* <, az abszorbe-
alodott fényenergianak csak a ps-nyi mélységig abszorbealddott része jarul hozza a fotoakusz-
tikus jelhez.

Ez az eset azonban mindig el6allithat6, hiszen a korfrekvencia ndvelésével ps tetszéleges
értékre csokkenthetd.

Fentieket 6sszegezve:

Az elmondottakbdl kiderdl, hogy a fotoakusztikus jel, a szaggatési frekvencian keresztul min-
den anyagnal bedllithatd agy, hogy a fényabszorpciéval aranyos mennyiséget mérjen, azaz ab-
szorpcioés spektrum felvételére legyen alkalmas.

Ehhez a ps-et kisebbé kell tenni a p« -nal, amit az 0 megfelel§ bedllitasaval lehet elérni
— ilyenkor nem-telitési spektrumot kapunk.

A fotoakusztikus jel masik lényeges tulajdonsaga, hogy a szaggatasi frekvencia valtoztata-
saval kulénbdzé mélységekbdl kapunk informaciét. Ez mélységi profilok vizsgalatara nydjt le-
het6séget.
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A fotoakusztikus spektroszképia sajatsagos elényei:

— Nagy abszorpcié mellett is mindig elérhets, hogy ne telitési spektrumot nyerjiink — ezt
a szaggatas gyorsitasaval oldhatjuk meg.

— A modszer igen érzékeny: pl. kondenzator-mikrofonnal 10‘s Kelvin-foknyi hémérséklet-
kulonbségek is érzékelhetdk és ez ppb-nagysagrend(i gazkoncentraciok mérését teszi lehetévé.

— A szaggatasi frekvencia valtoztatasaval mélység szerintifelbontas val6sithaté meg a hul-
lamhossz szerinti felbontas mellett.

— Szortfényre érzéketlen, mivel a szért fény nem kelt jelet.

Anyagok és modszerek
A BME Atomfizikai Tanszék altal készitett fotoakusztikus spektroszkop szerkezeti felépitése

2. &bra: Az alkalmazott fotoakusztikus spektroszkop felépitése
1. Xenon ivldmpa és haza,
2. Xenon ivlampa tapegysége,
3. Kondenzorpér,

4. Racsos monokromator,
5. Sz(ir6készlet a magasabb récsdiffrakciés rendek kisz(irésére,
6. Fényszaggato6,

7. Referencia jeladd,

8. Mikroprocesszoros vezérld,

9. Gydijtblencse,

10. Piroelektromos detektor,

11. Fotoakusztikus cella,

12. Lock-in erésitok,

13. Analdg osztéaramkor,

14. X—Y ir6.



A nagyteljesitmény( xenon ivlampa (1) fényét a kondenzor lencsepar (3) dsszegydijti, a fény-
szaggat6 (6) pedig megszaggatva a racsos monokromatorra (4) bocsatja. A sz(irékészlet (5) a
magasabb diffrakcios rendeket kisz(ri, majd egy gy(jt6lencsén (9) athaladva a fénynyalab ré-
szint a piroelektromos detektorra (10), részint a mintat tartalmazo fotoakusztikus cella ablaka-
ra (11) esik.

E megosztas két egyidejd jelet eredményez, amelyek a lock-in ersitén (12) keresztll az X—
Y kiiréhoz (14) keriilnek.

A lock-in er6sitékhoz érkezik be a fényszaggato referencia-jele is. A piroelektromos detek-
torrol érkezé jel a normélast szolgélja, amelyhez a fotoakusztikus cellarél érkezé jelet hason-
litjuk. A jelfeldolgozés bonyolult miveleteit a mikroprocesszoros vezérlé (8) hangolja dssze.

A spektroszkép néhany jellegzetessége:

— A xenon-lampa teljesitménye 500 W — a szokasos teljsitmények a PAS-technikanal
350— 1200 X W. Meg kell jegyezni, hogy a xenon-lampék az 1000 nm-hez kézeli tartomany-
ban nagy intenzitast eredményeznek, viszont az intenzitds 2150 nm-nél nagyobb hullam-
hosszokon mar olyan kicsi, hogy a spektrumnak ezt a tartomanyéat a zaj nagy hanyada miatt
gyakorlatilag nem lehet hasznalni kiértékelésre.

— A szaggatast frekvencia (f) 10 és 1000 Hz kozétt valtoztathatd, 0,01 Hz elvi pontossag
mellett (a meghajtémotor 2,5 mV-ra stabil).

— Nem valddi kétutas rendszerrdl van sz6, mivel a fénysugar megosztasaval csékkenne a
fényintenzitas, marpedig ez igen hatranyos lenne. A normalast ezért piroelektromos detektor-
ral oldjak meg, és valamennyi spektrumot a szén spektruméhoz mint referencidhoz hasonlitunk.

— Erzékenység: 4,5 mV/5 mV fényteljesitmény fekete szénre vonatkoztatva 50 Hz szagga-
tasi frekvencia mellett. A koérnyezeti zajszint ugyanekkora. Ettdl a lock-in rendszer ,,tisztitja”
meg a hasznos jelet.

Vizsgéalatainkat néhany, az élelmiszeriparban hasznalt anyagra végeztik (tej kilénbozé vi-
zes higitasokban, tobbféle keményitd szaritas nélkil és szaritassal). A Rodamin—B szinezék
azért képezte érdeklddésuink targyat, mivel jol definidlt anyag, és ezért mintegy a mszer tesz-
telésére is alkalmasnak latszott.

A kisérleti eredmények ismertetése és értékelése

Rodamin—B PA-speklruma

A vizsgalathoz a Rodamin—B-t alkoholban oldottuk, majd az alkoholos oldatot szilikagél-
lel felitattuk, és a kapott preparatumat 105 °C-on sulyéllandéséagig szaritottuk.

A spektrumokbdl lathat6, hogy a szaggatési (,,chopping™) frekvencia véltozasaval a spekt-
rum is valtozik. A 8 Hz-es spektrum telitést mutat, a 64 Hz-es mar egyaltalan nem.

Kilénboz6 tej-mintak NIR- és PA-spektruma

A 4. dbra egy tejminta (3,8% zsirtartalommal) Infrapid 61-gyei készilt NIR-spektrumat,
ugyanakkor az 5. dbra ennek a mintanak PA-spektrumét mutatja.

A 6. &bra a 3,8% zsirtartalmu tej kiilonb6z6 koncentraci6ju vizes oldatainak PA-spektrumét
mutatja.

Burgonya- és blzakeményit6k vizsgalata

A kétféle keményit6t szaritas el6tt és szaritas (60 C-on 8 6ran keresztiil) utan vizsgaltuk.
A 7. &ra burgonyakeményité PA-spektruméat mutatja szaritas el6tt és utan.

A 8. dbra bluzakeményit§ PA-spektrumat mutatja szaritas el6tt és utan.

A 9. &bra buzakeményitd és burgonyakeményit6 PA-spektruméat mutatja szaritas el6tt

A 10. dbra blzakeményit6 és burgonyakeményitd PA-spektrumét mutatja szaritas utan.

197



hullamhossz

3. dbra: Rodamin—B PA-spektrum

A szérités hatasa a spektrumban Ggy mutatkozik meg, hogy a vizre jellemz&é 1440 nm-es ér-
tékben jelent6s kilobségek mutatkoznak meg, de a fizikai allapotok kilonbozGsége (szaritas
el6tt ill. utan) a spektrumokban egyéb Iényeges valtozast nem okoz.

Reprodukci6-vizsgalat burgonyakeményilore

Ez a vizsgalat a miiszer reprodukaloképességérdl ad informéaciot. A két PA-spektrum felvé-
tele kozott 2 ora telt el.

A vizsgalatok alapjan az alabbi észrevételek tehetdk:

— A NIR- és a PA-spektrumok kozétt bizonyos hasonlésagok figyelhet6k meg. Az egyezé-
sekre és az esetleges kiilonboz6ségekre vonatkozéan azonban csak behaté vizsgéalatok alapjan
lehet hatérozott &llaspontot kialakitani. (6)

— A szaggatasi frekvencia valtoztatasaval elérhet6 mélységi analizis el6nyeit az élelmi-
szeranalitikaban is célszer( részletesen megvizsgalni.

Egy ilyen analizisrdl szamolnak be Kocsanyi és munkatarsai (7).

Nagel és munkatérsai ndvényfiziol6giai vizsgalatokat, igy kiildnbozé érettségl fliszerpapri-
ka tanulméanyozasat végezték el (8).

— Sokkal nagyobb mintaszam és tobbféle anyag vizsgalata szilkséges ahhoz, hogy a PA-
technika élelmiszeripari alkalmazasi lehetségeirdl alapos képet nyerjink.

Jelen kozlemény egy Ujonnan kialakitott kutaté mdszerrel nyert elsé eredmények bemutata-
sét tlizte ki feladataul, ezért a fenti észrevételekre érdemi valaszt csak a tovabbi, modszeres
vizsgalatok adhatnak.
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4,

TEJMINTA REPRODUKALOKEPESSEGE AZ C-ON <101/87 SZ. INFRAPID)
7 SPEKTRUM KOZULj MAX. BURKOLO GORBE
MIN. BURKOLO GORBE

dbra: Tejminta reprodukéléképessége 40 °C-on (101/87 sz. INFRAPID)
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ogys.

[red.

PN-Jel

5. dbra: Tehéntej PA-spektruma (3,8% zsirtartalom)
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Cegl.

PA-Jgl

6. &bra: Tehéntej PA-spektruma
1tej (3,8% zsirtartalom)

2 75% tej—viz

3 50% tej—viz

4 25% tej—viz

5 viz
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1400 1500 1800 2000 2200
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7. é&bra: Burgonyakeményité PA-spektruma:

1 széritas el6tt
2 szérités utan
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PA-jel

Hulia/nhossz o

8. é&bra: Buzakeményit6 PA-spektruma
1 széritas el6tt
2. széritas utan



egys.

Crel.

PA-Jed

9.

dbra: Blza- (1) és burgonyakeményit (2) szaritas el6tt



Irel.egys.

Prtjel

10.

dbra: Buza- (1)és burgonyakeményit6 (2)szaritas utan



11. &bra: Reprodukcids vizsgalat burgonyakeményitére (2 6ra utan)
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A FOTOAKUSZTIKUS SPEKTROSZKOPIA (PAS) ALKALMAZASI
LEHETOSEGE AZ ELELMISZERIPARI NYERS- ES ADALEKANYAGOK
MINOSITESEBEN

Mohos F., Kocsanyi L., Varadi M., Biacs P.

A fotoakusztikus spektroszkopia a 70-es években fejlédott ki és kiilondsen olyan terileteken
terjedt el, ahol a minta feltletétdl tavolabbi rétegekbdl is sziikség van az anyagszerkezetre uta-
16 informécidra. llyen terilet pl. a névényi hisztologia, de kézenfekvd alkalmazasi teruletnek
latszik az élelmiszertudomany is. A BME Atomfizikai Tanszékén a KEKI-vel kézosen kifej-
lesztett fotoakusztikus spektroszképpal végzett mérésekrél, Rodamin—B, kiilonbdz6 vizes hi-
gitasu tejoldatok, burgonya- és blzakeményit§ PA-spektrumanak vizsgélatarél szamol be a
kozlemény.

POSSIBILITY OF APPLICATION OF PHOTOACOUSTIC
SPECTROSCOPY (PAS) IN QUALIFYING RAW MATERIALS AND
ADDITIVES IN FOOD INDUSTRY

Mohos, F., KocsanyiL., Varadi, M., Biacs, P.

Photoacoustic spectroscopy has been developed in the seventies and was spread in fields
which need information concerning material structure of layers further from sample surface,
too. Plant histology is one of them, and food science also seems to be a possible field. The ar-
ticle reports on measurements performed with a photoacoustic spectroscope developed in the
Department of Nuclear Physics of Technical University of Budapest in cooperation with Cent-
ral Food Research Institute. The PAS spectra of the following substances were investigated:
Rhodamin B, aqueous milk solutions in different dilutions, potato and wheat starch.

BO3MOXXHOCTU MPUMEHEHWA ®OTOAKYCTUYECKOWM
CMNEKTPOCKOMUW (PAS) A1 OLLEHKW
CbIPbS V1 JOBABOYHbLIX MATEPUAJIOB MULLLEBOW
MPOMBbILLUNEHHOCTU

®. Moxow, 1. KoyaHsl, N. Bapaan, M. bunauy

doToaKycTMyeckas CrMeKTPOCKOMNMA Havana passuBaTbcA B 70-e rogbl U nosyymna
ocoboe pacnpocTpaHeHWe B TakKux 0651acTAX, rge BO3HWKAA HEO6XOAMMOCTb A/ist
nonyyeHns MHGopmaLmm 0 CTPYKType Matepuana u3 60siee oTAaNeHHbIX OT MOBEPX-
HOCTW MNpo6bl cnoeB. Takoil o6nacTbio ABMNACL, Hanpumep, pacTuTeSlbHas FUCTO-
Norvsa, HO NOBUAMMOMY CMNOAPYUYHOWN 06/1acTbi0 MPUMEHEHNA OKaXKeTCs TakXe U 06-
NacTb HayKW NPoAYKTOB NUTaHUs. B cTaTbe ony6/MKOBaHbl M3MEPEHUS, NPOBOAMMbIE
Ha COBMECTHO pa3paboTaHHOM (haKy/bTeTOM aToMHON (husmkn BMU un LieHTpans-
HbIM Hay4Ho-uccnegoBaTenbCkKuM MNHCTUTYTOM NULLEBOM NPOMbILLIEHHOCTY POTO-
aKyCTUYeCKOM CMeKTPOCKOMe, a TakXe faeTcs 0TUeT 06 uccnefosaHnax PA-cnekTpa

NWeHNYHOro U KapToenbHOro KpaxmanoB, Pas/MUHOWA KOHLUEeHTpauuuM BOAHbIX
pacTBopoB Mo/0Ka, PofjamuHa-b.

207



ANWENDUNGSMOGLICHKEIT DER PHOTOAKUSTISCHEN
SPEKTROSKOPIE (PAS) BEI DER QUALITATSBEURTEILUNG VON
ROH- UND ZUSATZSTOFFEN FUR DIE LEBENSMITTELINDUSTRIE

Mohos, F. und Mitarb.

Die photoakustische Spektroskopie wurde in den 70 er Jahren entwickelt und wird insbeson-
dere auf solchen Gebieten angewandt, wo Informationen Uber die Materialstuktur nicht nur von
der Oberflache der Probe, sondern auch von tieferen Schichten benétigt werden. Ein solches
Gebiet ist z.B. die pflanzliche Hystologie, aber auch die Lebensmittelwissenschaft kann als ein
geegnetes Anwendungsgebiet angesehen werden. Im vorliegenden Artikel werden Uber die mit
dem am Lehrstuhl fur Atomphysik der Technischen Universitdt Budapest gemeinsam mit dem
Zentralinstitut fiir Lebensmittelforschung entwickelten photoakustischen Spektroskop durchge-
fuhrten Messungen und Uber die Untersuchungen des PA-Spektrums von Rodamin—B, vers-
chiedener walriger Verdinnungen von Milchlésungen sowie Kartoffeln und Weizenstérke
berichtet.

KULFOLDI LAPSZEMLE
SZERKESZTI: MOLNAR PAL

KALINOSKI H. T., SMITH R. D.: Programozott nyomasi microbore oszloppal m{kddé
szuperkritikus folyadék kromatografias-tomegspektrometrias eljaras szerves foszfortartalma ro-
varolészerek meghatarozasara (Pressure Programmed Microbore Column Supercritical Fluid
Chromatography- Mass Spectrometry for the Determination of Organophosphoms Insecticides).

Anal. Chem. 60 (1988) 6, 529—535

Nagy aramlési sebesség (HFR) alkalmazdsa — a kifejlesztett interface egységen keresztul
— a szuperkritikus folyadékkromatogréafia (SFC) — tomegspektrometria (MS) soran olyan fel-
tételeket biztosit, melyekkel igen hatékony — prgramozott nyomasi — elvalasztas érhetd el,
megfelelé microbore HPLC oszlop szilard fazisa altal biztositott j6 szelektivitas és a szuperk-
ritikus folyadék valtoztathatd szolvatalé képessége egytittesen teszi ezt lehetévé. A toltott osz-
lopok hasznalata nagyobb terhelést (az injektalt olddszerben nagyobb koncentrécitt) és
alacsonyabb kimutathat6sagi hatért tesz lehet6vé (a kereskedelemben kaphat6 kapillarkolon-
nakhoz képest). A poléris folyadék modifikalok kis koncentraciéi — melyek a toltétt kolonnas
SFC alkalmazésahoz sziikségesek — Ggy miikddnek, mint a gyenge kémiai ionizacios reagen-
sek. Szdmos termikuséan instabil, nagyobb molekulastlyl, kozepesen polaros névényvéddszer
azonosithaté FSC—MS madszerrel, amely érzékeny, szelektiv és széles teruleten alkalmazha-
t6 a ndvényvédGbszerek azonositasara és PPB szint(i kimutatasara.

A microbore kolonnék (pl. HPLC tipust) alkalmazésa az SFC—MS-ben azért el6nyds, mert
a fazis arany (az all6 fazis mozgé fazishoz viszonyitott aranya) lényegesen jobb, mint az 50
pm bels6é atméréji <0,25 pm filmvastagsagu olvasztott szilika kapillar kolonnaké, ill. az allé
fazisnal nagyobb 6ssztérfogatot lehet valasztani. A nagyobb arany lehet6vé teszi az injektalt
minta mennyiségének novelését, fokozza a detektor érzékenységét ill. a szelektivitas javithatd
azzal, hogy sokféle &ll6 fazis alkalmazhato.

A cikkben leirt médszer j6 alap lehet pl. annak a tanulmanyozésara, hogy hogyan lehet mas
ionizéciés technikat vagy MS/MS technikat az érzékenység fokozasa érdekében alkalmazni,
vagy a szuperkritikus fluid extrakci6t a ndvényvéddszerek hatékonyabb kinyerésére felhasznal-
ni.

Visi Gy.
(Kaposvar)
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ANIR/NIT SPEKTROSZKOPIA ALKALMAZASA
AZ ELELMISZERMINOSITESBENO

VARADI MARIA—TOTH ARPAD

Kézponti Elelmiszeripari Kutaté Intézet, Budapest

Elelmiszeriparunk export termelésének fokozasa, valamint az egészséges taplalkozas iranti
igény sziikségessé teszi élelmiszereink mindségének rendszeres ellen6rzését. A minéség érté-
kelésén tul a minéségmeghatarozas egyre ndvekvd fontossagot kap az automatikus folyamat-
és gyartasiranyitas megvalésitasanal is. Atechnoldgiai folyamatok soran anyersanyagok, félkész-
és késztermékek dsszetételének ellendrzése lehet6vé teszi a gazdasagos termelést és ugyanak-
kor biztositja élelmiszereink min6ségét.

Mindezek alapjan nyilvanvald, hogy az élelmiszer- és agroanalitikdban az utébbi években
el6térbe keriltek a fizikai mddszerek. Ezek koziil kiemelt jelent6ségre tett szert a kozeli inf-
ravords diffuz reflexios és transzmissziés technika, amelynek angol megnevezése (Near Infra-
red Diffuse Reflectance/Transmittance Spectroscopy) alapjan a NIR/NIT rovidités hasznalata
terjedt el a gyakorlatban.

A NIR/NIT spektroszképai lehet6séget ad az élelmiszeripari és mez6gazdasagi termékek op-
tikai tulajdonségainak mérése alapjan a kémiai, esetleg biolégiai mindségi jellemz6k 1—2 perc
alatt torténé meghatérozasara. A technika legfontosabb jellemz6i az aldbbiak:

— roncsolasmentes médszer, nem igényel kémiai feltarassal, roncsolassal jaré mintael6ké-
szitést,

— gyors; 1—2 perc alatt egyidejlileg tobb 6sszetevé (pl. fehérje, nedvesség, olaj/zsir, ke-
ményit6, rost sth.) meghatarozhatd alkalmazasaval,

— gazdasagos és kornyezetkimél6,

— reprodukalhatésaga jobb, mint a hagyomanyos kémiai mddszereké,

— pontossaga a kalibralé kémiai modszerektdl fiigg.

Jelen kozleményben a NIR/NIT spektroszképia legfontosabb méréstechnikai alapjait kivan-
juk bemutatni, 6sszehasonlitjuk més analitikai modszerekkel és végul attekintést adunk a Koz-
ponti Elelmiszeripari Kutatd Intézetben az elmult években folytatott NIR/NIT kutatasokrol.

A NIR/NIT technika mérési elve

Mivel az élelmiszerdsszetevék jelentds részének abszorpciés csicsa a 850—2500 nm kozot-
ti kozeli infravords spektralis tartomanyban van, igy ez a tartomany kilénosképpen alkalmas-
nak bizonyul élelmiszertemiékek dsszetételének meghatarozasara. A vizsgalandé anyagot kozeli
infravorés fénnyel megvilagitva a reflektalt/transzmittalt fény intenzitas valtozésa és a minta
beltartalmi értékei kozoétt megallapithato korrelécio az dsszetételi adatok gyors meghatarozasa-
ra ad lehet6séget.

A kétféle technika mérési elrendezésének elvi blokksémajat Norris nyoman (1) az 1 és 2.
abra mutatja.

A reflexios technika esetében a monokromatikus fénnyel megvilagitott etalon (kozel ideali-
san reflektalé anyag), illetve minta feltlletérél diffuzan reflektalt fényt a gdmbszimmetrikusan
elhelyezett detektorok érzékelik. A mérésekhez a mintat megfeleld szemcseméretiire sziikséges
6rolni, ezaltal biztositva a difflz reflexidhoz sziikséges fellletet.

Az analitikailag hasznosithatd informéci6t tehat a minta felliletérél, minddssze néhany tized
milliméter fellleti rétegrdl kapjuk.1

1Az EKB Elelmiszeranalitikai Munkabizottségnak Spektroszkopiai Ankétjan 1989. november 9-én Szegeden elhangzott
el6adas alapjan atdQlgozott kézirat
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A transzmissziés méréstechnika alkalméaval nagyobb energiaju fénysugar alkalmazasaval az
etalonon (pl. levegd), illetve a mintan &tes6 fényt mérik. Az analitikai jelképzésben igy a min-
ta kb. 1—2 cm rétegvastagsaga vesz részt, a mérés a minta éroletlen allapotaban (pl. gabonak
esetén) egész szembdl torténik.

Az élelmiszerek legnagyobb részének transzmisszids vagy reflexios spektruma komplex az
abszorpcids savok atfedése és az abszorpci6s csicsok elmosodottsdga kovetkeztében. igy a
komponensek szazalékos aranyanak meghatarozasahoz kilonféle matematikai modszereket kell
alkalmazni, az eredeti spektrumok transzformaltjait képezve. A leggyakrabban alkalmazott li-
nearis egyenlet a kovetkezd:

%=Ko+KiT[0 i]+...+KnT[0 n]

ahol

% — a mérendé komponens koncentréciéja

Ko, Ki...Kn — regressziés koefficiensek

T — az alkalmazott matematikai transzforméacio

0 — az adott hulldmhosszon mért optikai jel

I...n — karakterisztikus hullamhosszak

A konstansok meghatarozasa regresszidanalizissel torténik, amelyhez 50—80 mintabdl all6
halmazt célszer( felhasznalni. A megfelelé mindségli és mennyiségi kalibralé minta dsszegy(ij-
tése sok esetben jelent nehézséget a médszer gyakorlati bevezetésénél.

A kilénféle matematikai transzformaciok kozul célszerl kiemelni az optikai jel negativ lo-
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2. dbra

garitmusat, mint alaptranszformaciot, valamint az els6, illetve masodik derivalt képzését, mintt
a legtdbbszor alkalmazott transzformaciokat.

A NIR/NIT technika 6sszehasonlitasa mas analitikai modszerekkel

Az USDA (Amerikai Mez6égazdasagi Minisztérium) Beltsville-i Kutaté Intézetében Norris
és munkatérsai (2) altal a 70-es években kidolgozott NIR/NIT technika alkalmazéasa egyre szé-
lesebb kdrben terjedt el az élelmiszeripari és mez6gazdasagi laboratériumokban az utdbbi évek-
ben. Akulonféle alkalmazasi lehet8ségekrél szamos dsszefoglal6 kozlemény (3,4,5), konferencia
kiadvany (6) jelent meg. Williams és Norris 1987-ben kiadott dsszefoglalé miive (1) az elmé-
leti alapok ismertetése mellett foglalkozik a kulonféle berendezésekkel, alkalmazasi tertletek-
kel és mintegy 312 anyag NIR spektrumét tartalmazza.

A szerz6k (1) a NIR technikat reprodukélhatésag vonatkozasaban dsszehasonlitottdk mas
analitikai moédszerekkel buza fehérjetartalmanak mérése soran. Az eredményeket az 1. tablazat
mutatja. A tablazat adatai alapjan megallapithat6, hogy minddssze a neutron aktivaciés mod-
szer biztosit a NIR spektroszkoépidnal jobb reprodukci6s értékeket. A mintamennyiség hatasa
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| . tdblazat: Buza fehérjetartalmanak meghatarozasara alkalmazhaté modszerek 6sszehason-
litasa

Moédszer Reprodujcié Mintamennyiség
(% fehérje) (9)

Proton aktivacio 0,189 1

Termikus analizis 0,185 1

Kjeldahl nitrogén 0,154 Itf

NIR reflexi6 0,141 1d5

Neutron aktivacio 0,074 100

a 1 g-0s minta 16-szor ismételve
b4 g-os minta 4-szer ismételve

2. tablazat: 30 takarmanyminta 5 mindségi paraméterének standard hibaja (%), 6 laboraté-
rium mérése alapjan

Modszer Paraméterek
CP  NDF ADF  ADL NDMD

Nedves kémiai
laboratériumok

kozott 0,75 1,82 2,24 1,01 2,80
Hiba 0,43 1,70 1,40 0,90 3,67
NIR reflexié

Laboratériumok
kozott 0,83 2,45 181 1,07 1,33
Hiba 0,56 1,12 0,60 0,63 0,83

CP — nyers fehérje, NDF — neutralis detergens rost, ADF — sav detergens rost,
ADL — sav detergens lignin, NDMD — in-vitro emészthet6ség

is lathat6 a tablazatbol. A reprezentativ mintavétel szempontjabél a nagyobb mintamennyiség
kedvez6bb, s ez a mérések reprodukcidjanak javulasaban is megmutatkozik.

Templeton és munkatarsai (7) takarmanymintak mindéségi paramétereinek 6 laboratorium al-
tal meghatarozott adatait hasonlitottak 0ssze, eredményeiket a 2. tablazat foglalja dssze. Az
adatok azt mutatjak, hogy az eredmények 6sszevethetdk, sét az emészthetd szarazanyag eseté-
ben a NIR technikéval lényegesen kisebb hiba érhet6 el, mint a nedves kémiai eljarasokkal.

BERENDEZESEK

A Kézponti Elelmiszeripari Kutat6 Intézetben a kutatasok a NEOTEC 6450 tipust kutato
mdszerrel folynak. A késziilék a 250—2500 nm kozétti hullamhossz tartomanyban m(ikadik.
Ez a tartoméany két monokromator kozétt oszlik meg, amelyek mindegyike két tartomanyban
bizonyos atfedéssel dolgozik. A mdiszer felvehet és tarolhat 700 vagy 1400 hatjegyd transz-
misszids vagy reflexiés adatot tartalmazé spektrumot minden 400 msec-ban, amelybdl kilén-
féle programcsomagok segitségével az dsszetételi adatok szamolhatok.

22



Az eredmények gyakorlati bevezetése céljabol eredményeinket adaptaltuk a hazai gyartasu
(Labor Mszergyar RT) Infrapid 31 és 61 készulékekre. A billenészlr6s Infrapid 31 els6sor-
ban gabonafélék elemzésére késziilt célkésziilék, mig a racsos monokromatorral késziilt Infra-
pid 61 analizator, 10-féle lehetséges matematikai transzformacié alkalmazésaval 6sszetettebb
mintak (pl. takarmanyok, husipari termékek stb.) elemzésére is alkalmas.

A tramszmisszios technika gyors, rutincélra torténé alkalmazéasara az amerikai Trebor 90 ké-
szilék nyujtott lehet6séget, amely a 850— 1050 nm tartoméanyban dolgozik és 12 optikai és 2
hémérséklet adatot haszndl fel a linearis regresszi6s egyenletben a szazalékos dsszetétel meg-
hatarozasara. A modszer szélesebbkoril hazai alkalmazasi lehet6ségét biztositja, hogy jelenleg
fejlesztés alatt &ll a KEKI szolgalati talalmanya alapjan egy transzmissziés célkésziilék, amely
elsésorban a gabona atvételhez sziikséges objektiv mindsitést kivanja elémozditani. Varhatdan
a mintatart6 kiivetta modositasaval a készilék alkalmassa tehetd egyéb élelmiszeripari nyers-
anyag vagy késztermék mindsitésére.

EREDMENYEINK

A Kozponti Elelmiszeripari Kutatd Intézetben az elmult 10 évben szamos élelmiszeripari
nyersanyag, félkész- és késztermék NIR spektrumanak vizsgalatat végezték el, és ennek alap-
jan metodikakat dolgoztak ki ezek gyors elemzésére. A vizsgalt anyagokat és komponenseket
a 3. tablazatban foglaltuk dssze, ahol az irodalmi hivatkozasokat is felt(intettik.

3. tablazat: A KEKI-ben végzett NIR/NIT kutatésok

Termék Osszetevd Készulék Irodalom
Blza fehérje, nedves- NEOTEC 6450
ség, nedves sikér Trebor 90 (8)
Buzakorpa étkezési rost NEOTEC 6450 9)
Napraforgd olaj, fehérje, NEOTEC 6450
mag viz, rost (10)
Tészta- tojastart., zsir, NEOTEC 6450 ()
termékek fehérie, viz (12)
Nyershisok fehérje, viz, NEOTEC 6450
zsir Infrapid 61 (13, 14)
Vorosaru- fehérje, viz NEOTEC 6450
Pép zsir Infrapid 61 (15)
Csonthéjas érettség NEOTEC 6450 (16, 17)
gyumélcsok
Csilingfiirt aminosavak NEOTEC 6450 (18)
Kakadpor zsir, fehérje, NEOTEC 6450 (29)
szénhidrat
Husliszt fehérje, zsir NEOTEC 6450 (20)
Infrapid 61
Vaj, viz NEOTEC 6450
margarin
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Termék Osszetevd Készulék Irodalom

Kavé (6rolt) viz NEOTEC 6450 —
Infrapid
Bors, fiiszer- viz NEOTEC 6450 _
paprika
Dohéany viz, alkaloid, NEOTEC 6450
redukalé cukor,
fehérje
Bor alkohol, extrakt, NEOTEC 6450 (21, 22)
cukor, titralha-
tésav
Tej fehérje, zsir NEOTEC 6450 -

A tablazatban felsorolt médszerek kozil elsdsorban a gabonafélék, olajosmagvak, nyershi-
sok és husipari termékek mérése terjedt el a gyakorlatban.
Példaként a 4. tablazatban bemutatjuk legijabb mérési eredményeinket, vordsaru gyartasa

4. tablazat: Haspép mérésének statisztikai jellemzGi

Ossze- Meéréstart. Matemat. Kalibracio Ellendrzés

tevé (%) transzf. R SEC (%) R SEP (%)

Zsir 8,86—194 oD 0,968 0,575 0,977 0,503
D20D 0,974 0,524 0,978 0,483

Viz 67,4—77,8 oD 0,976 0,467 0,989 0,452
D20D 0,986 0,356 0,987 0,396

Fehérje 8,8—12,8 oD 0,803 0,500 0,752 0,641
D20D 0,903 0,359 0,902 0,450

R — Kkorreléciés egyttthatd
SEC (%) — Kalibrécié hibaja
SEP (%) — Ellenérzés hibgja
OD — Optikai denzitas
D20D — Maésodik derivalt

soran a kutterozas utan haspép beltartalmi értékeire NIR technikéaval nyert statisztikai jellem-
z0ket. A tablazat alapjan megallapithatd, hogy a NIR technika lehetdséget ad nemcsak a nyers-
anyag osztalybasorolasara, hanem a gyartaskozi gyors mindségellendrzésre is. A tablazatban
felt(intettik a matematikai transzformécié hatasat, ennek szemléltetésére a 3. dbra az alap-
spektrumot és els6, valamint méasodik derivaltjat mutatja be. Lathatd, hogy a burkol6gérbe jel-
legli alapspektrumhoz képest az elsd és masodik derivalt esetén sokkal élesebb csticsok adédtak
a karakterisztikus hulldmhossz értékeknél.
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KOVETKEZTETES ES TRENDEK

Osszefoglalva megallapithatjuk, hogy a NIR/NIT mddszerekben rejl6 lehetdségek kutatésa,
fejlesztése és alkalmazasa rendkivili jelent6ségi élelmiszeriparunk fejlesztése szempontjabol.
E technika ma mar nélkuldzhetetlen az élelmiszeranalitika szinte minden teriletén. Alkalma-
zasa egyre nagyobb jelentéségivé valik a minéségellendrzé laboratériumok mellett az ipari fo-
lyamatok iranyitasanal, mivel az on-line alkalmazasokra a legkézenfekvébb lehetdséget kinalja,
tovabba az irodalomban megjelennek a médszer alkalmazasénak Uj teriletei is. Az eddig els6-
sorban f6 komponensek meghatérozasara bevezetett moédszert kis koncentraciéban jelenlevd
komponensek kimutatasara is sikerrel kisérelték meg alkalmazni, valamint alakfelismerési prog-
ramcsomagok segitségével hamisitasok kimutatasat (23, 24), szenzorikus tulajdonsagok vizs-
galatat végezték el NIR technikaval (25, 26).

A szamitastechnika és a modem optikai és elektronikai elemek fejlédése varhatéan tovabbi
Uj lehetdségeket nyit meg a NIR/NIT technika szamara az élelmiszeranalitikaban.
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ANIR/NIT SPEKTROSZKOPIA ALKALMAZASA
AZ ELELMISZERMINOSITESBEN

VARADI MARIA—TOTH ARPAD

A kozlemény bemutatja a NIR/NIT technika méréstechnikai alapjait, attekintést ad analiti-
kai alkalmazési lehet6ségeirdl, 6sszehasonlitja pontossag és reprodukalhatésag szempontjabol
més analitikai modszerekkel. A szerz6k ismertetik husipari gyartési folyamat sordn a gyartas-
kozi fehéije-, zsir-, viztartalom meghatérozasara kidolgozott NIR médszer statisztikai jellem-
z6 adatait.

APPLICATION OF NIR/NIT SPECTOSCOPY IN FOOD QUALIFYING
VARADI, M., TOTH, A.

This paper presents the methodolgical basis of NIT/NIR technics, gives a survey of their
analytical applications. NIT/NIR is compared to other analytical methods with a Wiev to ac-
curacy and reproducibility. Authors report the statistical characteristics of NIR method deve-
loped for the determination of protein, fat and water content in intermediate products of a
technological process in meat industry.
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MPUMEHEHME NIT/NIR CMEKTPOCKOMNWA ANA OLLEEHKN
MPOAYKTOB MMWEBOW NMPOMbILLUIEHHOCTIN

M. Bapaan, A ToT

B cTaTbe nsnaraTcA 0CHOBbI TexXHUKM n3mepeHus NIT/NIR gaHo 0603peHuMe 0 BO3-
MOXHOCTAX aHA/IMTUYECKOr0 NPMMeHEHUA U NPUBELEHO CPaBHEHMWE C ApYTMMY aHanm-
TUYECKUMW MEeTOAaMU C TOYKW 3PEHUS TOYHOCTWU M BOCMPOU3BOANMOCTMU.

ABTOpbI AalOT CO06LLLEHNE O XapaKTepPHbIX CTaTUCTUYHECKUX AaHHbIX pa3paboTaHHOro
NIR meToga Ans onpefeneHns CofepXaHunin 6enka, xupa u Bogbl B NPoAyKTax, nony-
YeHHbIX B MEXMNPOM3BOACTBEHHOM MpOLEecce B MACHOW NPOMbILLIEHHOCTH.

ANWENDUNG DER NIR/NIT SPEKTROSKOPIE FUR DIE
QUALITATSBEWERTUNG VON LEBENSMITTELN

VARADI, M. UND TOTH, A.

Im vorliegenden Artikel werden die meRtechnischen Grundlagen der NIR/NIT Technik dar-
gestellt und die analityschen Anwendungsméglichkeiten erlautert. Die entsprechenden Metho-
den werden hinsichtlich Richtigkeit und Reproduzierbarkeit mit anderen analytischen Verfahren
verglichen. Die Verfasser geben die statistischen Kenndaten der fiir die Bestimmung des Ei-
weil-, Fett- und Wassergehaltes von Fleischprodukten ausgearbeiteten NIR-Methode wahrend
des Produktionsprozesses in der Fleischindustrie an.

KULFOLDI LAPSZEMLE
SZERKESZTI: MOLNAR PAL

MAIER, H. G.: Szabvéanyos eljarasok kavé viztartalmanak meghatarozasara (Standardmet-
hoden zur Bestimmung von Wasser im Kaffee)

Deutsche Lebensmittel—Rundschau 85 (1989) 3, 69—72.

A nyers-, a porkolt- és az oldhat6 kavé viztartalméanak megbizhaté meghatarozasa a ming-
ségmeg0rzés feltételei ill. az értékes dsszetevék sz&razanyagra torténd atszdmitasa szempont-
jabol jelentds. A meghatarozas nehézségei mar a nyers ill. a porkolt kavé 6rlésekor
jelentkezhetnek, amit el6szaritassal célszer( kikiiszobdlni, vagy Iényegesen csokkenteni (az Uj
szabvany ennek el6irdsara nem tér ki!). Az egyértelm(i meghatarozast korlatozza.

— szaritas esetén az egyéb ill6 dsszetevd tavozasa ill. a vizet termelé kémiai folyamatok
bekovetkezése;

— titrélaskor a kornyezetbdl torténd vizfelvétel ill. a nem kivanatos kémiai folyamatok az
extrakci6 soran.

Szamos szaritasos és extrakcios eljaras korvizsgalata és biralata alapjan ismerteti a porkolt
kavé viztartalmanak meghatarozasara kidolgozott DIN 10772 el6irasat, amely 9 laboratérium
korvizsgalata alapjan bizonyult megbizhaténak.

Az eljaras az Uivegeszkdzok és az oldoszer gondos elékészitése, vakproba és a Kari— Fischer
reagens ismétléses meghatarozasa utan, az 6rolt kavé visszafolyasos h(itésii extrakciojat kove-
téen coulometrias végpontjelzést alkalmaz.

Szarvas T.
(Budapest)
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HUS- ES HUSKESZITMENYEK SZENHIDRAT-, NITRAT-
ES FEHERJETARTALMANAK MEGHATAROZASA
SPEKTROSZKOPIAS ELJARASOKKAL"

CZEGLEDI -JANKO GEZANE—ELIAS L A -NAGY EDIT
Orszagos Husipari Kutatdintézet, Budapest

A spektroszkdpias vizsgalatok a husipari minéségellen6rzésben igen elterjedtek, szdmos his-
ipari vizsgalati szabvany fija elé donté modszerként a histermékek valamely komponensének
szinreakcion alapulé spektrofotométeres meghatarozasat. Beszamolénkban harom olyan foto-
méteres eljarast ismertetiink, amelyet laboratériumunkban fejlesztettlink ki, illetve adaptaltunk
histermékek kémiai vizsgalatahoz. E harom eljaras mindegyike dnallé kozleményként is meg-
jelenik a kozeljovében, jelen munkankban csak a lényeg vazlatos ismertetésére szoritkozunk.

/. Hustermékek szénhidréattartalmanak meghatarozésa

A husipari készitményekben olyan kevés természetes eredet(i szénhidrét van, hogy azok vizs-
gélatara, vagy éppen mennyiségi meghatarozésukra a gyakorlatban eddig nem volt szilkség. A
legutébbi években azonban a hastermékek valasztéka olyan termékekkel béviilt, amelyek mar
figyelemre mélté mennyiség(i mono- és diszacharidot tartalmaznak, mégpedig els6sorban gli-
kozt, laktdzt és szachardzt. Sziikségessé valt tehat a kémiai vizsgalatok Kiterjesztése ezekre a
komponensekre is, ugyanis a szénhidratoknak élelmezés-egészségligyi jelent6sége is lehet (lak-
toz-intolerancia, cukorbetegség).

Glukozt altaldban a féliacsomagolasu, pacolt sertéshis-termékekhez adagolnak (félias son-
ka, lapocka sth.) a lékivalas csokkentése céljabol. Glukdzt, laktdzt, szachardzt egyedil, vagy
kombinaciéban a szarazarukhoz is alkalmaznak; egyrészt a hagyomanyos termékeknél az érle-
1ési folyamatok javitasa céljabdl, illetve Gjabban a starterkulttraval késziilt kolbaszféléknél fer-
mentéciot  el6segitd anyagként. Megemlithet6k  szénhidratforrasként a  toltelékes
készitményekhez, sonkafélékhez adagolhatd, Un. szinjavito, szintartéssagpt fokozé adalék anya-
gok is (pl. TARI-készitmények), mert ezek mindig tartalmaznak szénhidratot.

Ezeknek az egyszer(i szénhidratoknak a meghatarozésa nem okoz killéndsebb nehézséget,
mindenesetre tisztazni kellett a vizsgalati korulményeket, mert a szakirodalomban nem volt uta-
las e harom szénhidréat husipari készitmények mili6jében torténd analitikéjara.

Hosszabb miltra tekint vissza a keményit6 adalékként valé alkalmazasa (hurkakészitmények,
Luncheon Meat) és ennek kémiai vizsgalata. A hagyomanyos maédszerek mellett vannak Ujsze-
r(i megoldasok is. A Budapesti Mszaki Egyetem Biokémiai és Elelmiszertechnologiai Tan-
székén, ORSI és munkatarsai (1) a keményit6 meghatarozasara a poliszacharid-jodkomplex
kolorimetrias mérését CONTIFLO automata elemz6késziilékre adaptaltak, amely eljarés jol al-
kalmazhat6 a hustermékek minéségellenérzésében.

Laboratériumunkban a szénhidréattartalom meghatarozéasara az altalanosan hasznalt titrimet-
rids és vékonyrétegkromatografias eljarasokon kivil kétféle spektrofometrias modszert alkal-
maztunk. A redukalé cukrok meghatarozasara a trifeniltetrazélium-kloridos kolorimetrias
modszert adaptaltuk, amelynek Iényege, hogy a 2,3,5-trifeniltetrazéliumsé a redukalé cukrok
hatésara 1,3,5-trifenil-formazanna alakul, amely alkoholban oldva mélyvérés szinez6dést mu-
tat. A formazan e mély szine folytan kitinéen alkalmas kvantitativ fotométeres meghatarozas-
ra. A mérést 488 nm hullamhosszon végezzik. A trifenil-tetrazélium-kloridos (TTC-s) eljarassal

Az EKB Elelmiszeranalitikai Munkabizottsagnak Spektroszképias Ankétjan 1989. november 9én Szegeden elhangzott
el6adas alapjan atdolgozott kézirat
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és a régebben mar alkaimazhaténak bizonyult Schoorl-Regenbogen-féle titrimetrids mddszer-
rel 6sszehasonlitd vizsgalatokat végeztiink és az eredményeket az 1. 4bran tintettik fel. Re-
ferencia-eljaras a Schoorl-féle mddszer volt, a vizszintes tengelyen tehat, mint figgetlen valtoz6t
a Schoorl-modszerrel nyert értékeket tuintettiik fel, a fiigg6leges tengelyen pedig a TTC-s elja-
réssal meghatarozott eredményeket. A pontok egyenes korul csoportosulnak, a két valtoz6 ko-
z0tt az 6sszefliggés linearis. Az egyenes egyenlete: y=1,0196x—0,0308; 1°=0,9963. Annak el-
dontésére, hogy a két modszer egymassal egyenértékdi, azaz y=x hipotézist alkalmazva, kisza-
mitottuk egymasra vonatkoztatott megbizhatésagukat, az érzékenységi hanyadost (2). Ennek
értéke 0,3953, tehat at x-mddszer érzékenyebbnek mutatkozott. A két eljaras koézott azonban
az dsszefliggés szoros és az atlagértékek nem tértek el szignifikansan egymastdl, igy nagy a
valészin(isége annak, hogy a Schoorl-médszer helyett a TI'C-s eljaréast is alkalmazni lehet.

A nem redukal6é cukrok — szacharéz — meghatarozasara az on. tiobarbitursavas eljarast
adaptaltuk, melyet eredetileg TANAKA és munkatarsai dolgoztak ki 1975-ben hiivelyes mag-
vak szacharéz, raffindz és sztachiéztartalmanak meghatarozasara (3). Ennek lényege — a va-
konyrétegkromatogréfiasan elvélasztott szénhidratfoltokat lekparjuk a lemezrél, majd vizes
extrakcio utan az eluatumot koncentralt sésavval és tiobarbitursav-oldattal keverjik 6ssze. For-
ralas, majd h(tés utan a kialakult sarga szinezék fényelnyelését 432 nm-en mérjuk. A szacha-
roz-oldattal felvett kalibracios gorbe regresszios elemzése linearis fliggvénykapcsolatot mutatott
a koncentrécio és az abszorbancia-értékek kozott, r értéke: 0,9996.

Megallapithat6 volt tehat, hogy a histermékek vizsgalati méréstartomanyaban a redukald
cukrok meghatarozasahoz adaptalt trifenil-tetrazélium-kloridos mddszert a minéségellenérzél

Schoorl-médszer glikoéz gl/loo g

1. &bra A Schoorl-féle titralas és a trifenil-tetrazéliumkloridos (TTC-s) médszer dsszefiig-
gése
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laboratériumok jél alkalmazhatjak és a nem redukald cukrok (szachar6z) vizsgalatara az inver-
talas nélkil haszndlt tiobarbitursavas eljaras ugyancsak aggaly nélkil hasznalhatd.

11. Hiistermékek nitrattartalmanak meghatarozasa

A huskészitményekben levé nitrit és nitrat egymas mellett torténé meghatarozasanak legel-
terjedtebb mddja a nitrit szinreakci¢jan alapul6 spektrofotométeres vizsgalat. Ehhez azonban a
nitratot is nitritté kell redukalni. A redukalészerként legaltalanosabban hasznalt, nagy feliilet(i
fémes kadmium a nitratot csak nitritté redukalja és igy lehet6vé valik az eredeti és a reduka-
las uténi 6sszes nitrit kilénbsége alapjan torténd szamitas. Az eljarés eléggé kortlményes, idd-
igényes, szamos hibalehet8séggel terhelt, a kadmium ezen felil mérgez6 is. Indokolt volt tehat
egyéb redukalészerek keresése. Ezekkel viszont az a nehézség adddik, hogy a legtobb — mint
példaul a hidrazinszulfat is — a nitratbdl redukalt nitratét tovabbredukalja (4).

Munkéankban a hidrazinszulfatos redukciét tanulmanyoztuk. Szamos kozlemény foglalkozik
ezzel, az adatok azonban, kiléndsen a husipari termékekre vonatkozéak meglehetdsen ellent-
mondasosak.

Kezdetben, vizes nitratoldatokkal dolgozva, meghataroztuk a redukci6 és az ezt kdvet6 szin-

szulfat, rézszulfat-katalizator oldatokkal kilonb6z6 hémérsékleten és kilonboz6 reakcididék
mellett végeztik vizsgalatainkat. Az optimalis paraméterek: pH-érték: 12; hidrazinszulfat kon-
centrécié: 600 mg/cm (a hidrazinszulfat koncentréaciét nem szabad talzottan megndévelni, mert
ilyenkor fokozodik a nitrathol keletkez nitrit tovabbredukalédasa is); a rézszulfat-katalizator
optimalis koncentraci6ja 6 mg/dm3 (ennél nagyobb mennyiségii rézszulfat gyakorlatilag mar
nem gyorsitja a reakciot).

A reakci6idé novelésével a redukdlé hatas fokozodik, de a képz6dé nitrit mennyisége — a
nitrit tovabbredukalédasa miatt — 5 percen tal mar csokken. A hémérséklet emelése termé-
szetesen fokozza a redukciot, 70 °C-nal magasabbra azonban nem emeltik a hémérsékletet,
mert Kisérleti rendszeriinkben a feleslegben maradt hidrazinszulfat lekétésére acetont alkalmaz-
id6t illeti, a véarakozasnak megfelelen egyértelmilen azt igazoljak, hogy a vizes oldat
nitrattartalmanak hidrazinszulfatos redukcié alapjan torténd meghatarozésa, a kialakul6 nitrit
tovabbredukalddasa miatt, csak a reakciokorulmények legszigoribb betartasaval reprodukalha-
t6. Sorozatvizsgalatokat, azaz a standard-oldatokkal valé dsszehasonlitast tehét, csak a folya-
matosan azonos korulmények kozétt dolgozé automatikus elemzékészilékekkel, esetiinkben
CONTIFLO-val lehet végezni.

Ennek alapjan osszedllitottuk a 2. 4bran lathaté analitikai egységet (modult), amely kilén-
bozik a kereskedelemben kaphat6, talajvizsgalatokra kialakitott egységtél. Ezzel a modullal
0,8—5,6 mikrogramm NCb /cm3 koncentraciétartomanyban a nitrat redukcidja a keletkezg nit-
rit szinreakci6ja alapjan a koncentracioval linearis aranyossaggal jatszodik le (r= 0,9999 a reg-
resszi6-analizis szerint).

A tovébbiakban azt vizsgaltuk, hogy miképpen jatszodik le vizes oldatban az egyméas mel-
lett levd nitrét és nitrit egyUttes redukcidja. Egyik régebbi megfigyelésiink szerint, amit szak-
irodalmi adatok is alatdmasztottak, ekvivalens nitrit- és nitratoldatok azonos kortlmények kozott
redukélva, szinkifejlesztés utdn azonos abszorbanciat mutatnak. Eszerint a nitrat gyorsan redu-
kalédik és a tovabbi nitritredukcié mar egyltt halad. Feltételezésiink az volt, hogy amennyi-
ben az ekvivalens oldatok azonos médon viselkednek, akkor azoknak barmilyen aranyt keveréke
is ugyanazt az abszrorbanciat kell, hogy eredményezze. Méréseinket 0,1 mMol koncentracio-
ju oldatokkal végeztilk és az eredményeket altalanos formaban a 3. abran tuntettik fel. A viz-
szintes szaggatott vonal mutatja a nitrit-nitrat elegyek abszorbancidjat. Az ekvivalens nitratoldat
helyett vizet alkalmazva a nitritoldatok redukcié utani abszorbanciajat mutatja a szaggatottfer-
de vonal, mig a redukalas nélkil végzett szinkifejlesztés utani eredmények afolyamatos ferde
vonalon lathatok. Ilyenkor az abszorbancia természetesen nagyobb lesz, hiszen a nitrit
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mennyisége nem csokkent a redukalédas utan. Konnyd belatni azt a mérésekkel is igazolt tényt,
hogy ugyanezen egyenes mentén helyezkednek el az ekvivalens nitrit-nitrat elegysorozat re-
dukci6 nélkul végrehajtott szinreakcidi utan is az abszorbancia-értékek, mert a nem redukalt
nitrat nem ad szinreakciét, a nitrit mennyiségét pedig nem csokkenti redukcié.

Az &brabdl egyszer(i geometriai szerkesztéssel ki lehet szamitani az oldatban levé nitrit és
nitrdt mennyiségét. A mérési tartomanyon bellil meghatarozzuk a redukalt és a nem redukalt
nitrit abszorbancia-értékeit. Ezek ardnya a mérési tartomanyon belll allandé. Nevezzik nitrit-
faktomak (iN02). Tehat a redukalddott nitrat abszorbancia-értékét megkapjuk, ha a redukalt nit-
rit-nitratoldat elegyre kapott abszorbancia-értékbdl levonjuk a nitritfaktorral megszorzott, nem
redukdlt nitritre kapott abszorbancia-értéket:

ANO03red.=A(N03+N02)red.-AN02n r..XIN02

Ekvivalens oldatok vizsgalatabol kiindulva tehat ahhoz a megallapitashoz jutottunk, hogy is-
koncentrécidja kiszamithatd, redukalt és redukalatlan nitrit-standardsorozat segitségével. Nit-
rét-.standardsorozatra nincs sziikség, mert a nitritfaktor szigorGan azonos vizsgélati koérulmé-
nyek kozétt allandé.

Minthogy a nitrit és nitrat egymas melletti meghatarozasara hustermékeknél van sziikségunk,
igy nem vizzel, hanem a hus- és hustermék kivonattal is készitettlink ekvivalens nitrit- és nit-
ratoldatokat (vizes kivonat a szokasos modon: 10 g minta 250 cm3 desztillalt vizben). A kivo-
natok vakértékeit meghatarozva és szamitasba véve, az oldatok mérésénél azt a nem vart
eredményt kaptuk, hogy huskivonatban a hidrazinszulfatos redukalas utan a méasodik 1épés —
a nitrit redukcidja — nem jatszodik le. Az dsszefliggéseket a 4. dbra mutatja. Ezen az elSbbi
— 3. dbréan — lathat6 szaggatott ferde vonal és afolyamatos ferde vonal teljesen egyiitt ha-
lad, ami azt jelenti, hogy a huskivonatban a nitrit koncentraci6ja redukalas utan nem valtozik.
A nitratnak nitritté torténd redukcidja viszont maradék nélkul lejatszédik. Amennyiben tehéat
meg akarjuk hatarozni ilyen haskivonatban a nitrit és a nitrat koncentréci6jat, csak nem redu-
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nem redukalt, n.r.

———————————————————— redukalt, r.

3. &bra Nitrit és nitrat hidrazinszulfatos redukcidja vizes oldatban

kalt nitrit-standardsorozatot hasznalhatunk. A vizes nitrat-standardsorozat redukci6janal ugyan-
is a kialakul6 nitrit tovabbredukalddik és igy az abszorbanciaértékek nem szolgalhatnak
dsszehasonlitasi alapul. Ez a megfigyelés arra is valaszt adott, hogy miért vezettek ellentmon-
dasos adatokra azok a vizsgalatok, ahol a hustermékek kivonatéban a nitrattartalmat vizes nit-
rat-standardsorozat segitségével kivantak meghatérozni.

Osszegezve megallapitasainkat tehat, a hlstermékek nitrit- és nitrattartalmanak egymas mel-
letti meghatarozasara a hidrazinszulfatos redukci6 automata elemzé rendszerben (CONTIFLO)
alkalmasnak bizonyult. Az eljaras hasznalhat6sagat a szabvanyos, kadmiumoszlopos médszer-
rel val6 dsszehasonlitassal is igazoltuk. A Deming-féle regresszié szerint a két eljaras egyen-
rangunak tekinthet6 (y=0,9517x+0,0918; r=0,9967), az y=x egyenlet torzitasmentesen irja le
az dsszefliggést, vagyis a két eljaras varhato értéke azonos.

Vannak még tisztazand6 kérdések. Nem foglalkoztunk még azzal, hogy a haskivonat mely
komponensei fejtik ki a nitrit redukcidjanak gatlasat. llyen iranya vizsgalatainknal el6szor az
aminosavak szerepét kivanjuk tanulmanyozni. Az is kérdéses még, hogy meddig higithat6 egy
huskivonat, hogy a megallapitdsok még érvényben maradjanak és mikor fordul at a 4. dbran
lathat6 osszefliggés a vizes oldatok torvényszer(iségeibe. Vizsgalatainkkal annyit mar tisztaz-
tunk, hogy a mérés 6tszérds huskivonat-higitasban még elvégezhet6. A higithatosagot kiilén-
b6z6 huskészitmények kivonataira is meg kell allapitani. Az eljaras mindenesetre mar jelenlegi
forméajaban is alkalmazhatd, a szabvanyosnal 1ényegesen egyszer(ibb és gyorsabb.
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nem redukalt, n.r.

redukalt, r.

4. &bra Nitrit és nitrat hidrazinszulfatos redukci6ja huskivonatbanl

111. Hustermékek fehérjetartalmanak meghatéarozasa

A huskészitmények vizsgéalataban talan a legfontosabb a fehérjetartalom meghatarozasa. Ez
a fehérje nem egységes — izomfehérjébdl és kotdszoveti fehéijébdl all. A jelenleg érvényben
levé hazai szabvanyok az dsszfehérjetartalom also értékét irjak eld, a kot6szoveti fehérjetarta-
lom mennyiségének hatarértéke ma még nincs meghatarozva. A fejlett nyugat-eurépai orsza-
gok egy részében, igy a Német Szovetségi Koztarsasagban viszont el6iras a kdtdszovetmentes
fehérjetartalom (BEFFE) feltiintetése és als6 hatarértékét termékcsoportonként szabalyozzak.
Az ilyen orszagokba iranyul6 szarazaru-export is sziikségessé teszi a rutinszer(ien végrehajtha-
t6, megbizhato, pontos és viszonylag gyors médszerek kifejlesztését. A hidroxiprolintartalom
alapjan végzett kot6szovettartalom meghatarozasara mar kordbbi munkéankban kifejlesztettik a
kézi mddszer automata elemz& rendszerre adaptalt valtozatat (6). Jelen munkank célja egy olyan
kétcsatornas CONTIFLO-rendszer kialakitasa volt, amelyben ugyanabbél a minta-hidrolizatum-
bdl (az id6igényes roncsolas elhagyasaval) a kotdszoveti fehérjetartalom meghatarozasaval par-
huzamosan mérhet6 a kdt6szévetmentes fehérjetartalom is.
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A mddszer elve: a fehérjéket kénsawal aminosavakka hidrolizaljuk, az aminosavak primer
aminocsoportjai a 2,4,6-trinitro-benzol-szulfonsawal (TNBS) reakcioba lépnek és a keletkezett
sarga szind trifenilszarmazékot 420 nm-en fotometraljuk. Mivel a prolin és hidroxiprolin nem
tartalmaz primer aminocsoportot a TNBS-al nem adnak reakcidt, igy az eljarassal a prolinmen-
tes fehérjetartalom hatarozhat6é meg (7). Els6 Iépésként a husfehérjében leggyakrabban el6for-
dulé aminosavak trinitro-benzol-szulfonsavas reakciéjat tanulmanyoztuk. Sajnalatos médon, a
szakirodalomban leirt eljarast (7) alkalmazva, az egyes aminosavak reakciésebessége nagyon
eltért egymastdl. A reakciokorilményeket tehat olymodon kellett megvaltoztatnunk, hogy va-
lamennyi aminosavnal meghatarozott idén beltil végbemenjen a teljes reakci6, mivel csak en-
nek elérése utan alkalmazhaté a mddszer folyamatos aramlésé automata rendszerben.

Optimalis reakciokorulmények:

TNBS-koncentrécid: 0,5%; pH-érték: 9,0; hémérséklet: 40 °C; reakcid idétartama: 15 perc.

Az optimalis paraméterek figyelembe vételével kialakitottuk az automata elemz6rendszer
(CONTIFLO) analitikai egységét. A CONTIFLO-rendszer adottsagai miatt sziikség volt néhany
kompromisszumos megoldésra, amelyek az aldbbiak voltak:

— A TNBS-oldat szine sarga, ami a koncentracié novelésével egyre mélyiil. Amennyiben
az oldat koncentracitja 0,5%, az elemz6-rendszer fotométerében az alapszin olyan erés, hogy
a fényateresztés egészen sz(ik tartomanyra korlatozédik és az érzékenység csokken. Emiatt a
sra a reagens térfogatat tizenkétszeresre noveltik.

— Az el6kisérletek alapjan 15 perc sziikséges ahhoz, hogy minden aminosavnal végbemen-
jen a reakci6. Két termosztat sorbakapcsolasaval elvileg el lehet érni, hogy a reakciéelegy kb.
15 percig tartézkodjon a CONTIFLO-rendszerben, de ez annyira megzavarja az aramlasi vi-
szonyokat, hogy lehetetlenné valik a mérés. A reakci6idd kényszer( csokkentését Ggy hidaltuk

at, hogy a termosztalas hémérsékletét 75 °C-ra emeltik.

— A trinitro-fenil szarmazékok ltgokban narancsos szin kialakulasa mellett oldédnak és sa-
vanyités utan valtozatlanul visszanyerheték. Mivel a TNBS-reagens nagy feleslegben kertl a
renszerbe és az elegy pH-értéke 9,0, a feleslegben maradt reagens a ligban erés narancsos szin-
nel oldddik. Ezért a reakcio lejatszoddasa utan sésavval vissza kell savanyitani a rendszert, igy

A kialakitott analitikai egységet az 5. abra mutatja be. Az (j eljarassal végzett vizsgalatok

J—HN\EN‘VCRH nonynf [

5. &bra Prolinmentes fehérjetartalom meghatéarozasahoz kialakitott analitikai egység



eredményeit 6sszehasonlitottuk a hagyomanyos madszerekkel nyert adatokkal. Osszehasonlito
eljarasként a Kjeldahl-féle médszer fotométeres valtozatat (indofenol-maédszer (8)), valamint
a Szeredy—Csiba-féle hidroxiprolintartalom meghatarozast (9) alkalmaztuk. Az dsszes nitro-
géntartalombdl levontuk a hidroxiprolinra vonatkozé nitrogént és az igy kapott értékeket ha-
sonlitottuk  dssze a trinitro-benzol-szulfonsavas maodszerrel meghatarozott nitrogén
mennyiségével. 50 mintabol (10— 10 sovany marhahus, sovany sertéshus, parizsi, dobozolt son-
ka, szalami) végeztlink vizsgalatokat és az eredményeket Deming-féle regressziészamitassal ér-
tékeltilk. A regressziés egyenes a 6. abran lathaté. y=0,8312 x; r=0,9915; érzékenységi
hanyados: 0,1864. A regresszios egyenes az origébdl indul. Az érékenységi hanyados alapjan
a referenciamddszemek tekintett Kjeldahl-féle eljarads mintegy 6tszér érzékenyebb. Ennek el-
lenére a TNBS-mddszer relativ szérasa énmagaban nem tal nagy, még akkor sem, ha a refe-
rencia-modszerre vetitjik. A referencia-mddszer és az (jj eljarés kozotti kis kilénbség oka az,
hogy a két médszer nem pontosan ugyanazt az analitikai komponenst méri (TNBS-eljarés a
primer aminocsoportokat, Kjeldahl médszer az dsszes nitrogént). Az értékelésbdl kitlinik, hogy
a kis killonbség ellenére a trinitro-benzol-szulfonsavas eljaras javasolhaté a hastermékek mi-
ndségellendrzé vizsgalataban, elénye a munka- és id6igényes Kjeldahl-féle roncsolas elhagy-
hatésaga.
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HUS- ES HUSKESZITMENYEK SZENHIDRAT-, NITRAT-
ES FEHERJETARTALMANAK MEGHATAROZASA
SPEKTROSZKOPIAS ELJARASOKKAL

CZEGLEDI-JANKO G-NE—ELIAS L—NAGY E.

A szerz6k harom, a hisipari minéségellenérzé gyakorlatban jol alkalmazhatd spektrofoto-
méteres eljaras kidolgozasat ismertetik. A szénhidréattartalom meghatérozasara redukalé cuk-
roknal a trifenil-tetrazélium-kloridos, nem redukalé cukroknal a tiobarbitursavas eljarast
javasoljak. Hustermékek nitrattartalmanak meghatarozasara a hidrazinszulfatos redukci6 folya-
matos aramlasi automata rendszerben alkalmasnak bizonyult. A trinitro-benzol-szulfonsavas
reakci6val meghatarozhat6 a histermékek prolinmentes fehéijetartalma. Mivel a vizsgalat has-
termék hidrolizatumbdl torténik, amely hidrolizatumot a két6szovettartalom meghatarozasara
is fel lehet hasznalni, a kidolgozott automata elemzé rendszerrel mdd van az 6sszfehérje, pro-
linmentes fehérje és kotészoveti fehérje egyazon minta-hidrolizatumbdl térténd egyiittes meg-
hatérozéasara.

BESTIMMUNG DES KOHLENHYDRAT-, NITRAT- UND
EIWEISSGEHALTES VON FLEISCH UND FLEISCHPRODUKTEN MIT
SPEKTROSKOPISCHEN VERFAHREN

CZEGLEDI-JANKO, G-NE UND MITARB.

Verfasser geben die Beschreibung von drei, in der Qualitatskontrollpraxis der Heischindust-
rie gut einsetzbaren spektrophotometrischen Verfahren an. Fiir die Bestimmung des Kohlenhyd-
ratgehaltes werden bei nicht reduzierenden Zuckern das Thiobarbitursaure-Verfahren und bei
reduzierenden Zuckern das Triphenyl-Tetrazolium-Chlorid-Verfahren vorgeschlagen. Fir die
Bestimmung des Nitratgehaltes von Fleischprodukten erwies sich die Reduktion mit Hydrazin-
sulphat in einem AutoAnalyzer als geeignet. Der prolinfreie Eiwei3gehalt von Heischproduk-
ten kann mit einer Trinitrobenzolsulphonséure-Reaktion bestimmt werden. Da die Untersuchung
aus dem hydrolysierten Heischprodukt durchgefiihrt wird, das auch fir die Bestimmung des
Bindegewebegehalts angewandt werden kann, besteht die Mdglichkeit, mit dem entwickelten
automatischen Analysensystem den Gesamteiweil3-, den prolinfreien Eiweil3- und den Binde-
gewebeeiweilgehalt aus der gleichen hydrolysierten Produktprobe insgesamt zu bestimmen..
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CMEKTPOCKOMMYECKWE METO/bl OMNPEAENEHNA
COOEPXAHUNA YITNEBOJA, HUTPATA N BEJTKA
B MACE N MACHbIX MPOAYKTAX

I". Lernegu-Axko, V. Envaw, 2. Hagb

B cTaTbe aBTOPbl CO06WAI0T 0 pa3paboTKe TPex CNeKTPOPOTOMETPUUECKUX METO-
[0B YCMELHO NPUMEHSIEMbIX B NMPAKTUKE KOHTPO/IS KauecTBa B MSICHOM NPOMbILL/IEH-
HOCTW. 1Nl M3MepeHunsi codepXXaHns yrnesoja aBTopbl MpeanaraioT: B Clyyae onpeje-
NEHNs1 He PefyLMpPOBAHHOIO caxapa TMoap6UTYPHbIN KUCNOTHbLIV MeTof, a B ciyvae
onpejeneHns pegyLMpoBaHHOro caxapa TpUpeHN-TeTPa30INYM-XJI0PUAHbIV MeToS.
LN onpegeneHnsa codepXXaHus HATPaTa B MSICHbIX NPOAYKTax OKasanach MpUrogHoii
rugpasuHcynbgaTHas pegyKuus B cucTeMe aBToMaTa HempepbiBHOro notoka. C no-
MOLWbI0 TPUHUTPO-6EH30N-CYIbOHOKUCIOTHOW peakuMn MOXKHO MOopeaennTb B
MSCHBIX MPOAYKTax CofepXaHue Genka cBo60JHOro oT NponiuHa. BeneacTeue Toro,
YTO MCNbITaHWe MPOBOAUTCS M3 TMAPOAN3ATA MSCHBIX MPOAYKTOB, KOTOPbLIA MOXHO
TaKXe WCMo/b30BaTh A1s ONpee/HnNs CoAepXKaHWs MeXYTOUHOW TKaHu, paspa6o-
TaHHasl aBTOMaTMYecKas aHanM3upytoLas cucTema fenaet BO3MOXHbIM COBMECTHOE
onpegeneHvre U3 O4HOFO M TOTO Xe ruaponmsara npobbl obLiero 6enka, 6enka ceo-
6O4HOr0 OT MPONUHA U GenKa MeXyTOUHOW TKaHW.

DETERMINATION OF CARBOHYDRATE, NITRATE AND PROTEIN
CONTENT OF MEAT AND MEAT PRODUCTS BY SPECTROSCOPIC
METHODS

MRS. CZEGLEDI-JANKO, G, ELIAS, L, NAGY, E.

Authors report on the development of three spectrophotometric procedures useful for qua-
lity control practice in meat industry. For the determination of carbohydrate content triphenyl
tetrazolium chloride is proposed in the case of reducing sugars, while in case of non-reducing
sugars the thiobarbituric acid method is recommended. For the determination of nitrate con-
tent in meat products by continuous flow automatic instruments the reduction with hydrazine
sulphate proved to be useful. Proline-free protein content of meat products can be measured
with trinitrobenzenesulphonic acid. As the measurements are performed in the hydrolizate of
meat products, which can be further used for the determination of connective tissue content,
the developed automatic analyzer system permits to measure the total protein, proline free pro-
tein as well as connective tissue protein simultaneously, from one sample hydrolisate.
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IONSZELEKTIV ELEKTRODOK ALKALMAZASA AZ
ELELMISZERANALITIKABAN V. JODID- ES CIANID-ION
MEGHATAROZASA

Nguyen Hung*—Siska Elemér*—Adanyiné Kisbocskoi Néra**—Molnar
PAal**=*

* Veszprém megyei Allategészséguigyi és Elelmiszer Ellendrz6 Allomas, Veszprém
** Kozponti Elelmiszeripari Kutato Intézet, Budapest
*** Allategészségugyi és Elelmiszervizsgald Szolgalat, Elelmiszervizsgal6 Intézet, Budapest

Erkezett: 1988. augusztus 25.

A jod a természetben jodid, és jodat forméjaban fordul el6. Az élelmiszerekben a jéd nyom-
ni mennyiségben van jelen. A jédnak biofizikai jelentdsége nagy, ezért az élelmiszerek jodtar-
talmanak meghatéarozasa fontos feladat.

Pungor E. és Hollés R. E. (1) altal elkészitett els6 ionszelektiv elektrdd jodid elektréd volt.

Elméletileg a jodid-ion koncentracié pg/dm3 hatarkoncentracidig meghatarozé ionszelektiv
elektréddal. Gyakorlatban azonban csak tized mg/dm3 jodid-ion koncentracié mérhet6 bizton-
sagosan, mivel oldatban a jodid-ion kénnyen oxidalodik és az elektrdd feltiletén gyorsan ab-
szorbalédik (2). Hulanicki A. és munkatarsai (3) aszkorbinsavat is tartalmazé oldatban a jodidot
10 |i/dm3-nél kisebb koncentraciéban is mérték. Pungor E (4) kloridot, nitratot és karbonatot
tartalmazé vizmintaban mérte ajodid koncentraciot. A szerzg szerint ajodid-ion szelektiv elekt-
réd 10 10 6 mol/dm3 koncentracioju jodid oldatok, valamint a harom halogenidet egyiit-
tesen tartalmazo oldatok potenciometrias vizsgalatara is alkalmas. Csakvary B. és Mészaros K.
(5) jodid elektréddal 10—3moél/dm3 koncentraciéban a harom halogenid egymas melletti meg-
hatarozésat végezték el potenciometrias titralassal, az oldat kondicionéalaséhoz 0,5—0,05 mél/dm3
barium-nitrat oldatot hasznaltak. Ha a harom halogenid iont egyitt tartalmazé oldatot jodid
szelektiv elektréd mellett titrdljuk, és ha az oldat nem tartalmaz egyéb elektrolitot, akkor az
egyes halogenid-ionok mennyiségét jelz6 végpont-értékek nem pontosak. Az eltérést az okoz-
za, hogy a halogenid-ionok a csapadék fellletén abszorbealddnak. Ennek megakadalyozasara
Kittel D. és munkatarsai (6) 0,5 mél/dm3 natrium-nitrat vagy 0,05—0,005 mél/dm3 barium-
nitrat oldatot hasznaltak.

Weiss D. (7) atermészetes vizek jodid tartalmanak meghatarozasat 6—8 pH-ra allitott viz-
b6l kdzvetlendl végezte jodid ionszelektiv elektroddal. 0,13— 1,1 mg/dm3jodid koncentracié-
ju oldatok méréseinek szérasa 0,006—0,02 mg/dm3 volt.

Van Standen J. F. (8) jodozott s6 jodid tartalmat hatarozta meg jodid szelektiv elektréddal,
kondicional6 oldatként 0,1 mol/dm3 kaliumnitratot és 0,02 mol/dm3 acetat puffert hasznalva.
Pungor E. és munkatérsai (9) jodid-ion-szelektiv elektréd alkalmazasaval asvanyvizek jodid-
ion tartalmét hataroztak meg.

Fukuzuki N. (10) viz és rizs, Lecroix D. E. (11) tej, Havas J. és munkatarsai (12) gy6gyvi-
zek és gyogyszerkészitmények jodid tartalmanak meghatarozasara dolgoztak ki médszert jo-
did-ion-szelektiv elektréddal.

Néhany élelmiszer jodid tartalménak meghatarozasa ionszelektiv elektréddal szulfid, illetve
cianid tartalma miatt nehézségekbe (tkdzik. A nagy széndioxid-tartalom (pl. tdit6italok) szin-
tén zavarhatja a meghatarozést. Ezért a mérés el6tt ezen zavarokat el kell tavolitani a méren-
dé oldathdl.

A cianid-ion ezust-jodid alapi ionszelektiv elektroddal direkt potenciometrids modszerrel
10* " mél/dm hatérkoncentrécitig mérhetd.

Szamos szerz6 (12, 13) bizonyitotta, hogy cianid-ion-szelektiv elektréddal cianid-ion méré-



oldat pH-jatol és puffer kapacitasatdl is fiigg. A cianid-ion-szelektiv elektréd csak 10,5-nél na-
gyobb pH-ju oldatban alkalmazhaté (14, 15, 16)

Pungor E. (14) 3,6x10"* mdl/dm3 Britton-Robinson puffert javasolt. A szerz§ szerint az
6sszes ionerdsség bedllitdsara 10~2mol/dm3 kalium-nitrat oldat hasznélhatd. Gupta A. és mun-
katarsai (17) az ioner6sség beallitdsara 2 mol/dm3 kalium-nitratot javasoltak, a fémionokat (pl.:
Cu2+, Cd2+, Zv24) is tartalmazo minta esetén etilén-diamino-tetraecetsavat hasznaltak.

Frant M. S. és munkatérsai (18) a nagy cink-, kadmium-, és krém-ion tartalmd vizmintak
ként (" 2 mél/dma3 etilén-diamino-tetraecetsavat hasznéltak.

Havas J. és munkatarsai (12| szennyvizek cianid-ion tartalméanak meghatérozasakor az ione-
résség bedllitdasara 0,1 mél/drn kalium-nitratot, az oldat pH-janak bedllitasara telitett kalcium-
hidroxidot alkalmaztak. Gyorgy K. (19) névényi anyagok cianid-tartalmanak meghatarozasahoz
cianid-ion-szelektiv elektrodot hasznalt. A médszert amigdalin tartalma keser(imandula és 6szi-
baracklevél vizsgalatara dolgozta ki.

Anyagok és modszer

A jodid-ion méréshez indikator elektrédként hasznalt HOP-1-0711P tipusy Radelkis gyart-
manyu jodid-ion-szelektiv elektrod mérés el6tti el6készitése megegyezik a fluorid-ion-szelek-
tiv elektréd el6készitésével (20), azzal az eltéréssel, hogy elsé felhasznalas el6tt 10—3 mél/dm3
kalium-jodid oldatban, mérés el6tt 10~5 mél/dm3 kalium jodid oldatban — melynek kalium-
nitrat koncentrécidja 0,1 moél/dm3 — aztatjuk az elektrodot. Osszehasonlitd elektrodként ket-
tds séhidas ezist-ezustklorid — 0,1 mdl/dm3 kalium-klorid — Radelkis OP—O0820P tipusu
(kulsé oldat 0,1 mol/dm3 kalium-nitrat) elektrédot hasznaltunk.

Az Osszes ioner6sség bedllitasara a mérésekhez kalium-nitrat oldatot alkalmaztunk. Vizsga-
lataink soran azt tapasztaltuk, hogy az ioner6sség beallitasara 0,1— 1,0 mél/dm3 kalium-nitrat
koncentréacié a legmegfelel6bb.

0,1 m6l/dm3 kalium-nitrat oldatban felvett kalibréciés gorbe 5x10 7 mél/dm3 hatarkoncent-
récidig linearis (1. &bra).

A tovébbiakban a jodid-ion meghatarozéasat kdzleménysorozatunk harmadik részében publi-
kalt modszerleiras szerint végeztik (20).

A cianid-ion meghatarozasaink soran OP—CN—O7IIP tipusi Radelkis gyartmanyu cianid
ionszelektiv elektrédot, mint indukator elektrédot, és OP—O0820P tipust kettds séhidas ezuist-
ezustklorid 0,1 mol/dm3 kélium-klorid referencia elektrédot hasznaltunk.

Az indikator-elektod mérés el6tti el6készitése megegyezik ajodid-ion-szelektiv elektréd el6-
készitésével azzal az eltéréssel, hogy a mérés el6tti aztatdshoz hasznalt 10 3 m6l/dm3 kalium-
jodid oldat a meghatarozasokndl leirt aranyban 11,04 pH-ja Michaelis-féle bordt puffert
tartalmazott. A 10-nél kisebb pH-ji oldatokban a cianid-ion néhany fémionnal komplexet ké-
pez. Ha az oldat pH-ja kisebb, mint 9, a mérend§ oldat potencidlja nemcsak a cianid-ion
mennyiségétdl, hanem az oldat pH-jatol is fiigg. Tébb szerz6 egyhangl véleménye, hogy az
ezustjodid csapadékalapu cianid-ion-szelektiv elektrod csak 10,5-nél nagyobb pH-ju oldatok-
ban alkalmazhatd cianid-ion koncentracié meghatarozasara. Ezen megallapitast elfogadva cia-
nid-ion koncentracié6 meghatarozasaink soran 11,4 pH-ju Michaelis-féle borat puffert
alkalmaztunk a mérend6 oldatok pH-janak beéllitasara.

A puffer készitése:

2g natrium-hidroxidot 300 cm3 desztillalt vizben oldunk (A-oldat). 6,189 bérsavat 50 cm3 1
mol/dm3 natrium-hidroxid oldatban oldunk, majd lasst keverés mellett 200 cm3 desztillalt vi-
zet adunk hozza (B-oldat). Az A és B oldatot elegyitjik, és 1000 cm3 térfogatra toltjuk fel.

A mérend6 oldatok dsszes ionerdsségének bedllitdsara olyan Michaelis-féle borat puffer ol-
datot alkalmaztunk, amelynek kalium-nitrat koncentréciéja 0,5 in6l/dm3 volt.

A 0,5 mél/dm3 kalium-nitrat koncentréciéju borét puffer és vizsgalandé minta 1:4 aranyd
oldataban, mintegy 11 pH-ju oldatokban, felvettilk a cianid-ion kalibracios gorbéjét (2. abra)
mely 2X10-6 mol/dm3 koncentrécidig egyenes.
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1. &bra. Jodid-ion kalibréciés gorbéje

A cianid-ion tartalomra vizsgalandé palinka-mintak kulon el6készitést nem igényelnek.

A manitka héjaban 1év6 cianid-ion meghatarozasahoz 5 g 6rolt manidka héjat 100 cm -es
csiszolatos lombikba mériink, 30 cm3 desztillalt vizzel 6sszerazunk, magneses keverét helye-
zlink a lombikba, majd 0,5 cm3 1 mél/dm3 sésavat adunk a szuszpenzithoz, ezt kovetéen a
lombikot azonnal lezarjuk. Az oldatot flthet6 lapu magneses keverén 40—50°C-on 1 6ra
hosszan kevertetjik. Egy éjszakan &t alini hagyjuk. 1 cm 1 mél/dm nétrium-hidroxid oldat
hozzaadasa utan az oldatot 0sszerdzzuk, jelig toltjuk desztillalt vizzel majd Schleicher-Schuell
5892 sz(irépapiron sz(rjik. A sz(irlet alikvot részét'hasznaljuk a cianid-ion meghatarozasahoz.

A tovébbiakban a cianid-ion meghatarozasat kozleménysorozatunk harmadik részében pub-
likalt mddszerleiras szerint végezzik (20).
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Eredmények

Vizsgéltuk a jodid mérés reprodukalhatosagat és pontossagat 10~5—5x10"~8 mél/dm3 kon-
centréciétartomanyban. Mérési eredményeinket az 1. tablazatban foglaltuk 6ssze. A tablazat
alapjan megéllapithatd, hogy 5x10—7 mél/dm3 koncentraciétél a kalibracios és az addicios ér-
tékeléssel kapott atlagkoncentréacio értékek szignifikansan eltérnek az elméleti értéktdl, mig a
modositott Gran-szerinti értékeléssel 5x107°8 mdl/dm3 hatarkoncentracidig egyezés van a mért
atlagkoncentréacio és az elméleti érték kozott.
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1 tadblazat: Jodid meghatdrozas modelloldatban

Beallitott Megallapitott concentréci6 (c) és szorasa (s)
koncentréacié (mol/dm3)

(mol/dm3) Kalibréaciés Addicids Méddositott Gran-

modszer madszer madszer

10“5 c 1,00 105 101 10“5 1,00 105

S 0,88 0“7 1,77 107 1,50 107

10 6 c 1,00 106 0,99 10" 6 1,00 10“ 6

S i,6i 1048 2,05 108 154 10 8

5x 107 c 5,14 107 4,62 107 5,04 107

1,33 108 311 10”8 0,56 10“ 8

1047 c 1,14 107 117 107 1,10 107

S 0,98 108 1,07 10 8 0,57 10-8

5x 10“ 8 c 7,63 10 8 4,98 108

S 1,30 10" 8 1,07 10-8

A jodid-ion koncentréacié mérése soran a moédositott Gran-szerinti értékeléssel kapott jobb
reprodukélhatéséag és pontossag a fluorid-ion koncentrécié mérésnél elmondottakkal azonos mé-
don magyarazhaté (20).

A jodid-ion tartalomra vizsgalt folyékony élelmiszermintak el6készitése 1ényegében sziikség
szerinti szénsavmentesitésbdl allt. Minden mintabdl, a fluorid méréshez hasonléan, 9 mérést
végeztlink, a mérési eredményeket itt is kalibréciés, addiciés és modositott Gran-szerinti érté-
keléssel szamitottuk. A legjobb reprodukalhatésagot itt is a médositott Gran-szerinti médszer
szolgéltatta.

A vizsgélt élelmiszerek jodid-ion tartalma 40—800 pg/dm3 (3x10* 7—63x10* 7 mol/dm3
koz6tt valtozott (2. tablazat). A mérési eredmények regressziés analizisébdl hasonl6 kovetkez-
tetéseket vontunk le, mint a fluroid mérés esetén (20).

A cianid-ion koncentrécié mérési reprodukalhatésagat és pontossagat modelloldatokban vizs-
galva (3. tablazat) megallapitottuk, hogy 10“ 5 m6l/dm3 koncentraciéju oldatok mérése esetén
mind a 3 értékelési médszer pontos eredményeket szolgaltat. 10“ 6 mdl/dm3 koncentracidban
mar szignifikans eltérést mutat a kalibraciés és a modositott Gran szerinti értékelés. A mddo-
sitott Gran szerinti értékelés 5x10 7 mél/dm3 hatarkoncentracioig jo egyezést mutat az elmé-
leti értékekkel. A vizsgalt koncentréaciétartomanyban a mdédositott Gran-szerinti értékeléssel
kapott eredmények szérésa a legkisebb.

A vizsgalt palinka- és manidka-mintak mérési eredményeit a 4. tablazat tartalmazza.

Osszefoglalo kovetkeztetések

A publikécidsorozat els6 részében részletesen ismertettik az altalunk médositott Gran-elja-
rés matematikai alapjait (21). A modositott Gran-szerinti értékeld eljaras egyszer(ibb és gyor-
sabb Kivitelezhetdsége érdekében a Commodore—64 szamitogépre programot készitettiink.

A szamitogépes értékelés kovetkeztében a mérési eredmények reprodukélhatésaga és pon-
tossaga lényegesen meghaladja a Gran-szerinti grafikus mddszert.

A modositott Gran-mddszert fluorid, jodid, cianid és klorid mérésére alkalmaztuk, azonban
amodszer barmely potenciometrias mérésnél alkalmazhato, ha az indikator-elektréd viselkedé-
se a Nemst egyenlettel leirhato.
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2. tdbladzat Néhany élelmiszer jodid tartalma

Minta megnevezése Kalibréci6s Addiciés Moédositott Gran-
modszer maodszer modszer
/Ug/dm3 (xI) >Ug/dm3 (x2) .6g/dm3 (x3)
Rubin citrom 86,2 +0,4 83,5 +0,5 84,0 +0,6
Rubin narancs 70,3 +0,5 69,2 +0,3 68,0 +0,5
Rubin meggy 90,4 0,7 89,0 0,5 88,0 +1,2
Rubin maracuja 108,3 +1,2 105,8 +0,8 106,7 +1,30
Canada dry
Arany gyémbér 98,2 40,7 94,6 +1,2 95,8 +0,5
Canada dry tonic 442 +0,2 423 +0,3 42,0 +0,3
Deit Pepsi Cola 68,2 +0,4 65,8 +0,7 65,6 +0,4
ETUD narancs 72,1 +0,7 69,5 +0,6 70,8 +0,7
ETUD sz616 99,6 +0,6 96,6 +1,1 97,0 +0,8
Marka marcuja 60,3 +0,4 59,2 +1,0 57,2 +0,4
Marka meggy 64,2 +0,6 63,3 +0,4 62,3 +0,4
Maéatka narancs 51,4 +0,4 0,6 +0,8 50,0 +0,3
Marka sz616 84,2 +0,2 80,4 +0,3 82,0 +0,6
Marka gyombér 4.6 +0,6 71,8 +0,4 73,2 +0,6
Marka ionic 78,2 +0,2 4,8 +0,6 75,6 10,5
Marka meggy 58,4 +0,4 58,1 0,5 57,8 +0,73
Marka alma 68,2 +0,7 67,2 +0,6 66,5 +0,4
Narancs nektar 81,2 +1,3 80,4 +0,6 79,8 +0,8
Méz 12 +0,4 70,4 +0,2 70,0 +0,7
Soproni Aszoki 428,5 +3,2 426,2 46,2 425,0 +1,7
Soproni Aszok2 760,0 +5,8 760,3 +7,2 758,0 +43
Pilsener Holsten 427,6 +4,6 426,6 +4.8 426,2 +1,8
Bier Holsten 438,3 +5,2 435,2 16,4 435,0 +2,3
Balatoni vilagos 315,2 +4,3 3134 5,4 312,8 +1,6
Kinizsi vilagos 450,2 +6,6 338,4 +5,8 446,5 +2,3
Fehér bor 3904 +4,5 385,6 5,2 386,0 +1,2
Voros bor 642,0 4,7 640,8 +5,3 640.0 +1,7
Pezsg6 543,0 +4,2 542,3 13,6 542,0 +0,8
Fehér bori 184,2 +0,8 181,4 2,1 180,0 +0,5
Fehér bor2 184,6 +1,2 1815 +1,4 182,0 +1,2
Fehér bor3 182,4 +0,6 186,0 +0,8 180,0 +0,5
Fehér bor4 182,8 +0,5 180,6 10,6 181,0 0,5
xI f (x3) x2 f(x3) x|l f(x2)
C-d foku egyttthaté 5,807 0,055 2,005
els6fokl egyutthatd 0,994 1,002 0,999
korrelécios egyttthat6 0,99852 0,99998 0,99997

Osszehasonlitottuk a potenciometrias értékelési modszerek koziil a kalibracios, az addicids
és a mddositott Gran-szerinti értékelési modszereket azonos mérésbdl szarmazé mérési adatok
alapjan.

RJ madositott Gran-szerinti értékelésekkel a mérések hatarkoncentracidja egy nagysagrend-
del kisebb, mint a kalibraciés vagy egyszeres addiciés médszereké. Ennek eredményeként sza-
mos élelmiszer fluorid, jodid, cianid és klorid tartalma egyszer( el6készités utan meghatarozhat6
a javasolt modszerekkel.



3. tablazat: Cianid

Beallitott
koncentrécio
(moél/dm3)
105 c
S
10-6 c
5x 10-7 c

ighatdrozasa mcxielloldatban

Megallapitott koncentracié (c) és szoérésa (s)
(mol/dm3)

Kalibrécioés
maédszer

1,03 10-5
3,42 107
0,79 10-6
8,24 10-8
2,89 10~7
7,41 10-8

Addiciés
moédszer

1,02 105
3,63 107

4. tablazat Néhany élelmiszer cianid tartalma

Minta megnevezése

Szilva pélinka 1
Szilva pélinka 2.
Barack pélinka 1
Barack palinka 2.
Barack pélinka 3.
*Vietnami manidka 1
*Vietnami manidka 2.
*Vietnami manioka 3.

0-d foku egyutthato
elséfokd egyutthat6
korrelaciés egyutthaté

* mg/kg

Kalibréacios
modszer
pg/dm3 (xI)

285,4
303,5
308,3
331,4
328,3
16,6
17,2
17,1

+24
+3,2
+4.3
+4.6
+3,2
+0,2
+0,2
+0,5

Xl = (X3)

—0,006
1,043
0,99997

Addicios

modszer

pg/dm3 (x2)

281,5
305,4
306,4
329,3
326,4
15,8
16,6
16,5

+1,6
+2,6
+4,8
+4,5
+4.4
+0,3
10,5
+0,6

X2 - f(X3)

0,004
1,001
0,99999

Modositott Gran-

1,00

174 .

0,99
1,65

5,40
5,09

modszer
10-5
10-7

10~*
10-8

10~7
ions

Modositott Gran-

modszer

pg/dm3 (x3)

282,0
304,0
305,8
328,0
325,5
15,6
16,4
16,8

+4,2
+4,0
+1,6
+2,2
+2,4
+0,7
+0,6
+0,8

Xl = f (X2)

—0,098
1,041
0,99994

A modszereket egyszeriséguk, gyors kivitelezhet6ségiik, j6 reprodukalhatésaguk és pontos-
saguk miatt alkalmasnak tartjuk szabvanyositasra.
A mddositott Gran-szerinti értékelési méd megitélésiink szerint szamitégéppel vezérelt titra-
lérendszerek esetén is alkalmazhato.

Ezuton mondunk koszonetét a Veszprém megyei Allategészségiigyi és Elelmiszer Ellenérzé
Allomas Elelmiszervizsgalo Laboratoriuma munkatarsainak, elsésorban Horvath Katalinnak
azért a sokoldalu segitségért, amellyel jelent6s mértékben hozzajarultak Nguyen Hung — a
publikacidsorozat alapjat képez6 — kandidatusi disszertacitjanak elkészitésével és a vonatko-
z6 G—8 kutatéasi program témaval kapcsolatos feladatainak megoldasahoz.
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IONSZELEKTIV ELEKTRODOK ALKALMAZASA AZ
ELELMISZERANALITIKABAN V. JODID- ES CIANID-ION
MEGHATAROZASA

NGUYEN HUNG—SISKA ELEMER—ADANYINE KISBOCSKOI
NORA—MOLNAR PAL

Kozelménysorozatunk utolsé részében ismertetést adtunk a jodid- és cianid-ion meghataro-
zéasaval kapcsolatos médszertani kisérleteinkrél. Meghataroztuk néhany folyékony élelmiszer
(uditSitalok, méz, sor, bor és pezsg6) jodid-, valamint palinkafélék és vietnami manioka cia-
nid-tartalmat. Egyuttal vizsgaltuk a jodid- és cianid-mérés pontossagat és reprodukalhatésagat
a kalibracios, az addiciés és a mddositott Gran-értékeld eljarassal. Rovid dsszefoglald kdvet-
keztetésben az ionszelektiv elektrodokat alkalmasnak mindsitettik egy széles kord élelmi-
szeranalitikai hasznositasra és perspektivikusan a tovabbi szabvanyositasra.

USE OF IONSELECTIVE ELECTRODES IN FOOD ANALYTICS V.
DETERMINATION OF JODINE — AND CYANIDE — ION

NGUYEN, H., SISKA, E., ADANYI—KISBOCSKOI, N., MOLNAR, P.
The authors reported on methodological tests of determination of iodine — and cyanide —

ion in the last part of series. They determined the iodine content of certain liquid foodstuffs
(soft drinks, honey, beer, wine, cahmpagne) and the cyanide content of hard drinks and of Vi-
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et-Namese manioca. They examined the accuracy and reproducibility of determination of io-

dine — and cyanide ion by means of the calibrational, the additional and the modified Gran
— method.

They found, that use of ionselective electrodes is suitable for wide spread utilization in fo-
od analitics and in the futher standardization.

MPUMEHEHME MOH-CENEKTVBHbIX 3/IEKTPOOB
B AHANINTVKE MULLEBbIX MPOJYKTOB
V. OMPEJENIEHVE NOAUA-MOHOB U LLMAHNI-MOHOB

X. HryeH, 3. Wwnwka, H. AgaHnHa Kuwboukau, M. MonHap

B nocrieqHei YacT cepun cTaTeli aBTopbl COOBLLAIT O METOANYECKUX OMbITHBIX
uCCrefoBaHuNsIX, CBA3aHHbIX C ONpeaeieHeM 0Ana-MIOHOB LiviaHWA-VOHOB. ABTOPbI
OMpefensv- cofiepkaHvie oguaa B HECKOMBKUX YGKUX MALLEBLIX MPOAyKTax
(6e3an1bKOroMbHbIE HAMWTKY, Mef, MYBO, BUHO U LLAMMAHCKOE), a Takoke COepaHue
LMaH1IA B Na/IMHKOBbIX M3AEMNSX N BEETHAMCKOW MaHWoKe. Hapsy ¢ 3TuMm, aBTopbl
uCCe0Baiv TOHHOCTb W BOCTIPOM3BOAVIMOCTb METOAA M3MEPEHNst Aoavaa 1 LviaHUaa
C MOMOLLbI0 Ka/IMGpOBOYHOIO M afMTMBHOIO METOAOB Y MOAMKMLMPOBAHHOTO Me-
Toza oLeHKU Mo MpaHy. B 3aK/oYeHyie aBTOPbI YCTAHOBWM MPUFOAHOCTb LLMPOKOrO
MPUMEHEHNSI VOH-CENEKTUBHBIX 3/1EKTPOLOB B aHa/IATUKE MULLIEBbLIX MPOLYKTOB Y
MepPCreKTVBHOCTbL Aa/bHeNLLIE CTaHfapTU3aLMN.

ANWENDUNG DER IONSELEKTIVEN ELEKTRODEN IN DER
LEBENSMITTELANALYTIK V. BESTIMMUNG DES JODID- UND
CYANID-IONS

NGUYEN HUNG, E. SISKA, N. K. ADANYI, P. MOLNAR

Im letzeten Teil unserer Publikationsreihe wurden unsere methodischen Arbeiten zur Bes-
timmung des Jodid- und Cyanid-lons erlauter. Es wurden der Jodid- Gehalt ausgewahlter fliis-
siger Lebensmittel (alkoholfreie Erfrischungsgetranke, Honig, Bier, Wein und Sekt) sowie der
Cyanid-Gehalt von Spirituosen und Manioka aus Vietnam bestimmt. Gleichzeitig wurden die
Prézision und Reproduzierbarkeit der Jodid- und Cyanid- Messung mit dem Kalibrierungs-,
Additions- und modifizierten Auswertungsverfahren nach Gran untesucht.

In einer kurzen zusamenfassenden Schlussfolgerung wurden die ionselektiven Elektroden fiir
eine breite Anwendung in der Lebensmittelanalytik und perspektivisch auch fur die weitere
Standardisierung als geeignet beurteilt.
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SZAKMAI HIREK

Az Elelmiszertudomanyi Komplex Bizottség (EKB) Elelmiszeranalitikai Munkabizottsaga
1990. oktober 11-én a Kézponti Elelmiszeripari Kutatéintézetben kibdvitett Glést tartott. A Ki-
bévitett Glés napirendje a kdvetkez6 volt:

1 Megnyitd

2. Az elmult 5 év munkajanak ismertetése
3. Vélasztéas

4. Egyéb

1 Biacs Péter udvozolte a kibdvitett Ulés résztvevdit és kilon kdszontétte a megjelentek ko-
zlil Holld Janos akadémikust, az EKB elngkét és Takacsné Keszegh Martat, az MTA Kémiai
Tudomanyok Osztalyanak titkarat. Ismertette a kibvitett (ilés napirendjét és roviden értékelte
a Munkabizottsag munkajat az elmalt 5 évben.

2. A Munkabizottsag megalakulasanak kortlményeirél, melyben Hollé Janos akadémikus
kezdeményez6 szerepet vallalt, és az azéta végzett munkardl Molnar Pal szamolt be.

Az MTA—MEM Elelmiszertudomanyi Komplex Bizottsag azzal a céllal hozta létre 1986-
ban az Elelmiszeranalitikai Munkabizottsagot, hogy el6segitse a kémiai, fizikai-kémiai, biold-
giai, mikrobiol6giai és érzékszervi vizsgalati modszerek, valamint matematikai-statisztikai
értékelésuk fejlesztését és adaptalasat élelmiszerek vizsgalatara.

A Munkabizottsag 24 taggal alakult meg, melynek Iétszdma az allandé meghivottként meg-
jelent érdekléddkkel folyamatosan bévilt. Tudoményos mindsitésuk szerint a tagok kézul ket-
t6 a tudomanyok doktora és 17 kandidatus.

A Munkabizottsag 1986-ban a KEKI-ben tartotta alakul6 Glését, melyen Pungor Ernd, Var-
sényi Iv4, Biacs Péter és Molnar Pél eladasaihoz kapcsolédva megvitatasra kertltek a bizott-
ség célkitizései és programja. A Munkabizottsag masodik (lését az Allategészségiigyi és
Elelmiszer Ellenérzé Kézpontban Budapesten tartotta. A Kézpont tevékenységének megisme-
résén kivil az ,,Enzimanalitikai, eletroforetikus és immuntechnikék az élelmiszerek vizsgala-
taban” ankét eredményeit értékelte a Munkabizottsag.

A Munkabizottsdg 1987-ben Szegeden kibdvitett tudomanyos Ulést tartott. Az Ulésen — a
munkabizottsagi tagokon kivil — részt vett Burger Kalman, egyetemi tanar (JATE), aki ,,A
mszeres analitikai szerepe a bioaktiv vegyletek vizsgalataban™ cimmel el6adést tartott, va-
lamint Gasztonyi Kalman, az EKB alelnike és Takacsné Keszegh Marta, az MTA Kémiai Osz-
talyanak tudoményos titkara. Az Ulés résztvev6i megvitattdk a vendéglatd Kertészeti és
Elelmiszeripari Egyetem Elelmiszeripari Karanak az OKKFT G/8 kutatési-fejlesztési program
1. Alprogramjanak keretén belll végzett analitikai kutat6 tevékenységét, valamint megtekinted
ték a Kozponti Laboratériumot és egyes oktatasi egységeket. A Munkabizottsdg a Gabonater-
mesztési Kutatd Intézetben tajékozodott a gabonafélék nemesitésével kapcsolatos eredményekrdl
és feladatokrdl, valamint latogatast tett az Intézet Lisztlaboratériuméaban. A Csongrad megyei
Allategészségiigyi és Elelmiszer Ellenérz6 Allomason el6adast hallgattak meg az élelmi-
szeranalitikai jelleg(i fejlesztésekrdl és megtekintették az Allomas Elelmiszervizsgalé Labora-
toriumat.

A Munkabizottsag 1988-ban az éves munkatervének megfeleléen a BMIE Altalanos és Ana-
litikai Kémiai Tanszékén, valamint a Székesfehérvari HitSipari Vallalatnal két tudomanyos
Ulést tartott. Az els6 Ulésen megtargyalta és elfogadta a Munkabizottsag alapokmanyat, melyet
a MTA Kémiai Osztalyanak benyujtott. Ezen az tlésen kerilt sor a Munkabizottsag 7 tudo-
manyos munkacsoportjanak létrehozasara és koordinatorainak felkérésére is. Kilon Ulést tar-
tott Nguyen Hung vietnami aspirans ,,Szelektiv membranelektrédok ion meghatarozésahoz”
témaju kandidatusi disszertaciojanak munkahelyi védése lebonyolitasara.

A Munkabizottsag 1989 januarjaban a Bacs megyei Allategészségiigyi és Elelmiszer Ellen-
6rz6 Allomas tevékenységével ismerkedett meg és megtekintette a Kecskeméti Konzervgyar
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mindségellendrzd laboratoriumat. Az 1989. majus 31-én megtartott kihelyezett tlésen az Or-
szagos Elelmezés- és Taplalkozastudomanyi Intézet feladatait és munkajat ismertette Bird
Gybrgy, majd a Munkabizottsag meglatogatta az OETI laboratériumait. A novemberi kihelye-
zett Ulésen a KEE Elelmiszeripari Féiskolai Kar (Szeged) megtekintésén tul a spektroszképi-
as modszerek élelmiszeranalitikai alkalmazasarol ankétot tartottak. A hat el6adas a hagyomanyos
modszerek mellett felolelte a PAS, a NIR/NIT és a szinmérési technikak fejlédését is.

A Munkabizottsdg az elmult ciklusban a kovetkezé tudomanyos rendezvények rendezéje-
ként, illetve tarsrendezdjeként mikodott kozre:

— Az MTA Kromatogréafia Munkabizottsagaval és a METE-vel egyiittm(kodve 1987. no-
vember 19—20-a4n Budapesten ,,Nagy hatékonysagu folyadékkromatografids (HPLC-s) mdéd-
szerek fejlesztése és alkalmazésa az élelmiszeranalitikdban” c. tudomanyos Glés.

— Az Eurépai Mingségligyi Szervezet (EOQC) Elelmiszeripari Bizottsaganak 2. Konferen-
cidja ,,Current Trends in Quality Control in the Food Industry” Zirich, 1987. szeptember 16—
18.

— Az Elelmiszer-Min6ségellenérzés VII. Tudomanyos Konferencidja Eger, 1987. oktdber
30—3L

— Az OKKFT G—8/1. Alprogram poszterbemutatéja ,,A mindségmérés objektiv modsze-
rei” cimmel 1988. marcius 3—4-én Budapesten.

— Elelmiszeranalitikai Ankét, Székesfehérvar, 1988. majus 18.

— Az 1988. majus 26—21-én Budapesten megtartott VII. Elelmiszertudomanyi Konferen-
cia.

— Az Elelmiszer- és Agroanalitikai Szekcid Ulése az 1988. julius 13—16. kozott Pécsett
megtartott Vegyészkonferencia keretén beldl.

— ,,Reoldgiai élelmiszervizsgalati médszerek” téméaju tudomanyos ankét 1988. oktéber 13-
&n Martonvasaron.

— 5. Enzimoldgiai ankét 1988. november 17— 18-4n Budapesten.

— Az Elelmiszer-Mindségellenérzés VIII. Tudomanyos Konferenciaja Szombathely, 1989.
szeptember 21—23.

— Kromatogréfiads Vandorgydilés Balatonszéplak, 1989. szeptember 4—6.

— Spektroszkopiai Ankét, Szeged, 1989. november 9.

3. A Munkabizottsag elndkének és tagjanak megvalasztasara Marké Laszlonak, az MTA Ké-
miai Tudoméanyok Osztalya osztalyelndkének iranymutatasa és felkérése alapjan kertlt sor. Az
eredetileg jelentkezett 48 f6bdl a valasztas idépontjaig 42 f6 kildte meg, illetve adta le szava-
zatat az elndk személyére és jeldlte meg az el6irdsok szerinti 20 munkabizottségi tagot. A sza-
vazdlapok értékelése alapjan a Munkabizottsag elnokévé Biacs Pétert 22 szavazattal valasztottak
meg; rajta kivil szavazatot kapott még névsor szerint: Farkas Jézsef, Gasztonyi Kalman, Hor-
vath Gyogy, Kulcsar Ferenc, Molnar Pal, Petr Otténé, Salgé Andras és Soés Katalin.

A szavazatban résztvevék a Munkabizottsag tagjait a kdvetkezd haroméves ciklusra navsor-
ban az alabbiak szerint valasztottdk meg: Aczél Attila, Béndek Gyorgy, Boross Ferenc, Domo-
ki Janos, Dworschak Ern6, Gasztonyi Kalméan, Gabor Miklésné, Harkayné Vinkler Margit,
Kaffka Karoly, Kulcsar Ferenc, Mihalyi Gyorgyné, Molnar Pal, Modr Jdzsef, Petr6 Otténé,
Salg6 Andrés, Sarudi Imre, Seb6k Andras, Selmeci Gydrgy, So6s Ktalin, Varsanyi Ivan, Va-
radi Maria, Farkas Jozsef akadémikus automatikusan tagja a Munkabizottsagnak. A tobbiek al-
land6é megbizottként vehetnek részt a munkabizottsagi Uléseken, gyakorlatilag ugyanazokkal a
lehetdségekkel, mint a munkabizottsagi tagok.

Az Gjonnan alakult Munkabizottsag megvalasztott elnéke Molnar Palt kérte fel ismét a tit-
kéri teenddk ellatasara.

4. A kibdvitett ilésen a kovetkez6 kérdések megtargyalasa soran alakult ki llasfoglalas, il-
letve kaptak tajékoztatast a megjelentek:

— A javasolt Elelmiszermindségiigyi Munkabizottségot a feladatoktdl fliggen tovébbra is
ad hoc bizottsagként lenne célszer(i mikddtetni.
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— Az élelmiszerellenérzés nemzetkozi és hazai jelent6sége az élelmiszeranalitika vonatko-
zasaban tovabb fog névekedni, ezért az illetékeseknek torekedni kellene a szervezeti kérdések
miel6bbi megoldasara.

— A KEKI 1990. oktdber 15-én ,,Nyitott Nap” -ot tartott.

— Az ,Elelmezésiigyi Vilagnap” alkalmabol Dr. Mandy Endre, az FM kézigazgatasi &l-
lamtitkara a KEKI-ben 1990. oktdber 16-an rendezett (ilés keretében elGadast tartott az élelmi-
szeripari fejlesztési elképzeléseirdl.

— A Munkabizottsag tarsrendezéként 1990. november 15-én Gy6rben az élelmiszeripari

— A GC—MS vizsgalati rendszer megtekintésére a KKKI-ben egy kés6bbi munkabizottsa-
gi Ulés alkalmaval kerdl sor.

“HAZAI LAPSZEMLE
Osszeallitotta: Molnar Palt

Aubrecht E.: Immunanalitikai modszerek alkalmazasa az élelmiszervizsgalatokban. 1. Elel-
mezési Ipar 44 (1990) 1, 3—8.

Szab6 O-né és Perd O-né: Citruszlevelek mingsége és minéségellendrzése. Elelmezési Ipar 44
(1990) 1, 21—25.

Gonczy A A kolozsvari élelmiszerellendrzés rovid torténete (1889— 1944). Elelmezési Ipar
44 (1990) 1, 31—32.

Somogyi L.: Az élelmiszerek tarolaskozbeni mindségvaltozasanak egy lehetséges modellje. Elel-
mezési Ipar 44 (1990) 2, 61—63.

Wagner A.: A Gries-llosvay-féle nitratkimutatas reakciokinetikai méretezése. Tejipar40 (1990)
1, 19—21.

Kiss Gy. és Mtsai.: Maradvanyszerek a tejben. A tiszantdli tertlet tehéntej- és juhtej marad-
vanyszer tartalménak alakulasa. Tejipar 40 (1990) 1, 22—26.

Mohos F.: A mindség, mint a felzarkozas alapvetd kovetelménye. 2. rész. Edesipar 40 (1990)
2, 40—47.

Farkas J.: Az élelmiszerek j6 mikrobiolégiai minéségét szolgalé iranyitasi rendszer. Husipar
39 (1990) 1, 11—14.

Boros | né.: Vizaktivitas jelent6sége a huskészitmények mindségének megitélésében és becs-
lésének lehetéségei. Husipar 39 (1990) 1, 15— 19.

Szilli M.: Konzervalészert tartalmazé csomagolt kenyerek tarolhatésaga. Stt6ipar 36 (1989) 3,
206—210.

Adomat J Fejlesztés és termékmindség a sutdiparban. Siit6ipar 36 (1989) 3, 212—217.

Groska L. és Révész | né: Borotvakrémek mindségellendrzési lehet6ségeinek vizsgalata koze-
li infravoros reflexiés (NIR) technikéaval. Olaj, szappan, kozmetika 39 (1990) 1, 18—22.

Kiss R.: A kozmetikai és haztartasvegyipari termékek mlanyag csomagoldszereinek alkalmas-
ségi kérdései. Olaj, szappan, kozmetika 39 (1990) 1, 22—25.

Boros L. és Mtsai.: Gyartmanytervezési mddszer alacsony katranyhozamu cigarettak kialakité-
sahoz. Magyar Dohanyujsag 98 (1990) 1, 19—24.

Gonczy A.: A dohanygyartmanyok minGsége szamokban (1970— 1988) Magyar DohanyUjsag
98 (1990) 1, 25—27.

Lékd L-né.: Hazai és licencgyartmanyok mindéségellendrzése és mindsége az Egri Dohanygyar-
ban. Magyar DohanyUjsag 98 (1990) 1, 30.

Horvath G.: Gondolatok az élelmiszervizsgalatok tovabbfejlesztésére 1992 tukrében. Elelme-
zési lIpar 44 (1990) 3, 85—88.
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Varsanyi I.: A mianyag alapt csomagol6anyagok hatésa az élelmiszerek mindségmeg6rzési
idejére. Elelmezési lpar 44 (1990) 3, 93—97.

Palagyi J. és Németh L-né.: A husipari termékek minéségének alakulasa és szabvanyositas a
husiparban. Elelmezési Ipar 44 (1990) 3, 107—108.

Boros J.: Mindségfejlesztés a dohanykutatés stlypontjaban 1. Elelmezési Ipar 44 (1990) 4,
132— 135.

Szarvas T.. Ajanlas a mindségfelligyelet és szabvanyositas megUjitasara. Elelmezési Ipar 44
(1990) 4,136—139.

Juhész S.: Beszamold a Dél-bajororszagi Egészséguigyi Vizsgalo hivatalban tett tanulmanyuirol.
Elelmezési Ipar 44 (1990) 4, 154— 157.

KULFOLDI LAPSZEMLE
SZERKESZTI: MOLNAR PAL

KOLAR, K.: Hidroxi-prolin kolorimetrids meghatarozésa a kollagén-tartalom mérése célja-
bdl hasokban és his készitményekben: NMKL kérvizsgalat (Colorimetric Determination of
Hydroxyproline as Measure of Collagen Content in Meat and Meat Products: NMKL Collabo-
rative Study)

J. Assoc. Off. Anal. Chem. 73 (1990) 1, 54—57

A hidroxi-prolin kolorimetrids meghatéarozasi koérvizsgalatdban 18 laboratérium vett részt. A
modszer elve kénsavas hidrolizist kovetd oxidacié kléramin-T-vel, majd biborvords szinli komp-
lex képzése 4-dimetilamino-benzaldehiddel. Ot fagyasztott és harom fagyasztva szaritott min-
tat vizsgaltak, melyek hidroxi-prolin tartalma 0,11—0,88% illetve 0,39—4,0% kozott mozgott.
Egy olyan mintabol, melyhez hidroxi-prolint adtak, az atlagos visszanyerés 96,1% volt. Egy
két masik mintabol 2:5 aranyban dsszekevert mintabol mért 1,40% analitikai eredmény jol
egyezett a szamitott 1,42%-kal. Az I1SO analitikai eljarason alapulé egyéb kérvizsgalatokkal
osszehasonlitva, amaddszer ismételhetosége és reprodukalhatésagajol egyezik azokéval. A méod-
szert elfogadték hivtalos NMKL mddszerként, egyben az AOAC is elfogadta ,,hivatalos elsé
eljarasnak”.

T. Markus M.
(Budapest)

HEYMANN, H., HEDRICK, H. B., KARRASCH, M. A., EGEMAN, M. K,, ELLERSI-
ECK, M. R.: Kiilonboz6 bels6 véghémérsékletig siitétt disznohis érzékszervi és kémiai jellem-
zBi. (Sensory and Chemical characteristics of Fresh Pork Roasts Cooked to Diffferent Endpo-
int Temperatures)

J. Food Sei. 55 (1990) 3, 613—617

A kllénboz6 anatémiai eredeti egybensiilt disznéhusokat 163 °C-os siit6ben kiillonbozé bel-
s6 véghémérsékletek eléréséig készitették el. az érzékszervi birdlok egy kilencpontos skalan
értékelték a frissen sult his porhany6ssagat, lédussagat, ragossagat, szalassagat, fémes ill. stlt
sertéshus izét, barna és rézsaszin szinének intenzitasat. Megallapitottak, hogy a magasabb bel-
s6 véghdmérséklet novelte a siitési veszteséget, csokkentette a his levesességét, rézsaszin szi-
nét és fémes izét, fokozta a szalassagot, a barna szint és a sult disznéhus izt. A magasabb belsé
hémérséklet eldsegitette a lipidek, fehérjék és egyes zsirsavak feldisuléséat, de a vas és a ko-
leszterin koncentraci6 szignifikansan nem valtozott. Vizsgaltak az anatémiai hely hatéasat is a
fenti beltartalmi jellemzékre. A mérések alapjan az optimalis bels§ végh6mérséklet a a siités
soran legaldbb 71,1 °C, de legfeljebb 76,7 °C. ezt statisztikai kiértékeléssel is alatamasztottak.

T. Markus M.
(Budapest)
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SPOHN, V. és VOSS, H.: Aramlé oldatos injektalasos méréstechnika alkalmazéasa az élel-
miszeranalitikdban (Zur Anwendung der Riessinjektionsanalyse in der Lebensmitteltechnik).

Lebensmittel — und Biotechnologie 5 (1988) 5, 235—241.

Az élelmiszeranalitika tzemi- és folyamatellendrzésben is alkalmazhat6 korszer(sitéséhez
nyujt kritikai attekintést az aramlé oldatos injektalasos méréstechnika (Row Injection Analy-
sis, a tovabbiakban HA) bevezetésével foglalkoz6 cikk. A HA elve, hogy valamely vizsgélan-
dé mintaoldat pontosan meghatarozott térfogatat aramlé vivé- és reagensoldatban injektaljak.
Az élelmiszeranalitika szamara kulonds jelentéségliek az enzimes FlIA-eljarasok és a mikroat-
folyés rendszerben az integrélt, folyamatos dializis-, gazdiffuziés- és extrakciés technika. Az
eljaréas el6nydsen alkalmazhatd a tej-, a gabona- és a hasipar termékeinek, a tea, a kdvé, az ita-
lok, valamint az élelmiszerszinezékek elemzéséhez.

A hatékony elektronikus méréstechnika a mikroprocesszor technikéval dsszekapcsolva a mi-
néségfeltigyelet gyors fejldését igéri. A novekvd kévetelmények a minta adagolasara, a pon-
tossagra, a kimutathatésag hatarértékére, a szelektivitasra és az alkalmazhatosagra a széleskor(
automatizalas révén helyet ad a folyadék- és a gazkromatogréfia, az ibolyantuli- és a lathaté-,
a kozeli infravords- és az infravoros, valamint az atom és a témegspektrometna szamara, az
elemzés szamitdgépes megoldasara is. A technolégiai folyamatok felligyeletéhez sziikséges on-
line-analizist ma még sok esetben azért nem lehet megvalésitani, mert vagy a feladat mérés-
technikai végrehajthatésaganak, vagy a mindséget meghataroz6 feltételeknek ismerete hianyzik.
Gyakran bizonyul kulcskérdésnek a reprezentativ mintavétel és a mindségmegallapitas megol-
dasa és azok a részfeladatok, amelyek a szilard anyagok elvalasztasaval, az extrakci6val, az
enzimaktivitéssal, a zavaré komponensek maszkirozasaval és a meghatarozandok stabilitasaval
jarnak.

A FIA-egycsatoméas-rendszerének vazlata a kovetkezd

a minta befecskendezés

hordozo

Puffer
PH65 r-i GoD

b —W V-—

PL”’ v

oldat szelepe keverd rogzitett érzéekeld
(pufferolt) (injektor) (reagéaltatd) enzim
perisztaltikus szakasz
szivattyd

(mérd)

Az atfolyd csatorna-rendszeren a mintaoldat higitasat (D) a feladattdl fuggden allitjak be. A
kis higitast (D<3) rendszereket kdzvetlen koncentréciémérésre (pl. ionérzékeny elektrédokkal),
kozepes higitassal (3<D<10) konverzi6s- ill. indikatorreakciés meghatarozasra, a nagy higita-
sliakat (D<10) csUcsszélesség-mérd, titralasos eljarasra alkalmazzak altalaban.

A HA-koncentréacid(c)-idé-profilja alakulasanak abréja
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c -1
max A
C

_ig_

abol ts — a minta befecskendezésének idépontja, C *— a minta koncentrécidja, Cmex — a
koncentracié a csicsmagassagban, A — a cslcs (peak) tertlete, b — a cstcs (peak) szélessé-
ge, h — a cslcs (peak) magassaga.

Az alkalmazhat6 elektrokémiai, elektromos, optikai és termikus atfoly6s érzékel6k nagy sza-
ma, valamint a folyamatosan m(ikddtethetd elvalasztd- és dusité eljarasok (dializis, extrakcio,
ioncsere) bevezetése, az aktiv és passzsiv mikroatfolyd reaktorok nyujtjdk a FIA szamara a
széleskdri hasznalati lehetéséget az élelmiszeranalitikaban.

Szarvas T.
(Budapest)

PETERSON B.—CHAISSON, C.: Novéynvédszerek és maradvanyaik az élelmiszerekben.
Az élelmiszeripar szerepének vizsgalata a peszticidek értékelésében és szabalyozasaban. (Pes-
ticides and Residues in Food. The food industryus role in the evalution and regulation of pes-
ticides is examined)

Food Technology 42 (1988), 7, 59—64

Sokaig az élelmiszeripar szerepe a peszticidek vonatkozésaban figyelmeztetd és felugyeld
tevékenységre korlatozodott, a peszticidek hasznalatanak szabalyozasara rahatasa nem volt. A
fogyaszt6i aggodalom fokozodasaval azonban az élelmiszeripar felel6ssége megnd, és az élel-
miszerek biztonsagos fogyaszthatésaganak el@segitése érdekében sziikségessé valt, hogy be-
avatkozo szerepet kapjon. A szerz6k el8szor részletesen ismertetik a peszticid hasznélat szovetségi
szabalyozasanak folyamatat az USA-ban. A peszticidek hasznalatara vonatkozo két f§ térvény
a FIFRA (Federal Fungicide, Rodenticide, and Insecticide Act) és az FFDCA (Federal Food,
Drug, and Cosmetic Act). Az el6bbi torvény — amelyet a Kérnyezetvéd6é Hivatal (EPA) ho-
zott — a kemikalidk hasznélatat szabalyozza a mezdgazdasagban és elbirja, hogy a peszticid
el6allitoknak megfelel informéacidkat kell szolgaltatniuk a peszticid lehetséges toxikus hata-
saira, a felhasznalasi teruletére vonatkozoan és hasznalati utasitast kell adniuk. A szabalyozas
kozéppontjaban jelenleg az aktiv alkotdrész all. Az inert anyagok, amelyek szintén lehetnek
biolégiailag aktivak és potencialisan veszélyesek, most kezdenek a figyelem kozéppontjaba ke-
rilni. A masik torvénnyel (FFDCA) kapcsolatban a szerzék felhivjak a figyelmet azokra az
anomalidkra, amelyek a torvény alkalmazasa soran felmertltek, mivel a térvény nem adja meg
a karcinogén hatas definicigjat, nincs analitikai mddszer, amellyel a maradvanyok jelenlétét
teljes biztonsaggal ki lehet zarni, dilemmat okoz az elfogadhaté kockézat értelmezése. Ezek a
kérdések nehézséget okoztak a torvény alkalmazasa soran, ezért az EPA megbizta a Tudo-
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méanyos Akadémia (NAS) mez6gazdasagi szakosztalyat, hogy vizsgélja meg a kérdést és te-
gyen javaslatokat a felmertlt probléméak megoldasara.

A cikk masodik felében a szerzék ismertetik azokat a kritikus paramétereket, amelyeket a
peszticidek altal okozott kockazat felbecsiilésénél figyelembe vesznek (a kemikalia bels6 bio-
kémiai tulajdonségai, terhelési szint és a terhelés id6tartama). A terhelés szintjének meghata-
rozasahoz az egyes élelmiszerek fogyasztasanak mértékét meg kell tudni becstlni. Ehhez az
USA Mezbgazdasagi Minisztériuma &ltal végzett orszagos egyéni élelmiszer fogyasztasi fel-
mérést hasznaljak adatbazisként, amelyb6l szamithat6, hogy egy adott élelmiszert milyen mér-
tékben és forméaban fogyaszt a népesség ill. annak egyes csoportjai.

A szerz6k végul ismertetik, hogy milyen adatbazis kiépitése sziikséges ahhoz, hogy a kon-
zervativ legrosszabb eset feltevése helyett a valodi terheléseket vegyék figyelembe. A szerzék
véleménye szerint az élelmiszeripar a legjobb helyzetben van ahhoz, hogy a peszticidek sza-
balyozasat biztositsa, mivel megfeleld informaciokkal rendelkezik az élelmiszerek tenneszté-
sére, széllitdsara, tarolaséra, feldolgozasara, fogyasztasadra vonatkozéan. A fogyasztoi
bizalmatlansagot csak tovabb néveli, ha folyton a legrosszabb eset feltételezésére tamaszko-
dunk. Az élelmiszeripar sokkal hasznosabb és fontosabb adatokkal tud szolgalni, amelyek al-
kalmasak az élelmiszerek biztonsagos fogyasztasanak reélis megitéléséhez.

Palléné Kisérdi I.
(Budapest)

K.O. HONIKEL, I. POPPLER, R.EGGINGER: Gliceridemulgeatorok meghatarozasa f6z6-
kolbaszban

(Bestimmung von Glyceridemulgatoren in Brihwurst)

Z. Lebensmitt. Unters. Forsch. 186. (1988) 5. 422—426.

Mono- és digliceridek valamint észtereik, tej- és citromsavval elegyitve a hGsipari termékek-
ben emulgedalé hatasuk kovetkeztében adalékanyagul szolgalnak. Mennyiségik az NSZK-ban
1982 6ta max. 0,5%-ban megengedett, a bevitt his- és zsiradékmennyiségre vonatkoztatva. A
hatarérték ellenérzésére megbizhaté analitikai médszer mindeddig nem volt. A szerz6k egy vé-
konyrétegkromatografias mddszert ajanlanak, mely a textiliparban hasznalatos optikai fehéri-
tészert (,,Blankophor BBA” Fa. Bayer, Leverkusen) felhasznalva mennyiségi meghatarozast
tesz lehet6vé. Az optikai fehéritészert a vékonyréteg alapanyagaba keverik, fluoreszkalé tulaj-
donsaganal fogva, 366 nm-s UV fénynél egyenletesen kék alapot szolgaltat, az emulgeneréator
vegyuletek ezzel szemben vilagos foltot hagynak. A husipari termékekbdl — az emulgeator-
hoz viszonyitva 70—80 szoros zsirtartalomb6l — az emulgeatort ki kell extrahalni. A vékony-
rétegen kialakult foltokat Aminco-Bowan fluoriméterTel &sszekdtve, vékonyréteg
kiértékeld-késziilékkel értékelik ki.

Emulgeéator tipustol fliggéen a beadott emulgeator Ujra meghatérozasi aranya 70—94 széza-
lék.

Varju 1.
(Pécs)
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MODSZERISMERTETO
Szerkeszti: Draskovics Imelda

ELELMISZEREK OSSZES BALLASZT ANY AGAINAK
MEGHATAROZASA

L 00.00-18
1988. december

1. ) A cél és az alkalmazas kore

Ez a hivatalos eljarés az élelmiszerek 6sszes ballasztanyaga meghatarozasara enzimes-gra-
vimetrias eljarast ir le.

2. ) Fogalommeghatarozas

Az 1 szakaszban megnevezett termékek Osszes ballasztanyagai alatt a szerves 9sszetevék-
nek az itt leirt eljarassal nyert részarényat értjik, amely az elemzés feltételei mellett alkalma-
zott enzimek altal hidrolizist nem szenvedtek. Ezek kézott elsdsorban az oldhatatlan és oldhat6
nem keményit6 szerkezet(i poliszacharidokrol (cellul6zokrél, hemicellulézokrodl, pektinanya-
gokrol, hidrokolloidokrdl) és a ligninrdl van sz6.

Az 6sszes ballasztanyag-tartalmat g/100 g szarazanyagban adjuk meg. Egyes esetekben ajan-
latos ezt a tartalmat nem szarazanyagra vonatkoztatni.

3. ) Rovid leiras

A vizsgalatot mindenkor két, tdémegiikben egymastél csak kissé eltéré parhuzamos mintan
végezzuk.

A minta anyagat h6allé a-amilazzal kezeljuk, ezéltal a keményitd elcsirizesedik és részben
elbomlik. Protedz hozzaadasaval a fehérje bomlik le és ezt kdvet6en amilo-glukozidazzal a
maradék keményitd is lebomlik. Az oldhat6 ballasztanyagot tobbsz6rés mennyiség(i etanollal
(v/v=95%) kicsapjuk, a csapadékot sz(irjik és alkalmas médon kimossuk. A maradékot ezt ko-
vetéen szaritjuk és mérjuk.

Az elsé mintamennyiség maradékdban — Kjeldahl szerinti — nitrogén meghatarozassal a
fehérjét, a masodik mennyiséghb6l a hamut hatarozzuk meg. A két maradék kozépértékbdl a fe-
hérje, a hamu és a vakprdba értékének levonasaval kapjuk a termék 6sszes ballasztanyag-tar-
talmat.

4. ) Vegyszerek

Amennyiben nincs mas el6iras, akkor analitikai tisztasagu vegyszereket kell hasznalni. A vi-
zet vagy desztillalni kell, vagy annak megfelel§ tisztasagtnak kell lennie.

4.1. Celite 545, tisztitott és izzitott

4.2. Aceton

4.3. Etanol, v/v=95%

4.4, Etanol, v/iv=78%

Az etanol (a 4.3. szakasznak megfelel6t) vizzel 4+1 aranyban elegyitjik.

4.5. Petroléter, 40—60°C forrponttartomanyu

4.6. Natrium-hidroxid oldat, ¢=0,275 mol/I

11,0 g natrium-hidroxidot kb. 700 ml vizben oldunk és 1000 ml-re tdltiink fel.

4.7. Sésavoldat, c=0,350 mol/l

350 ml sésavat (c=I mol/l) vizzel 1000 ml-re tdltink fel.

4.8. Jod oldat, c=0,05 mol/l (0,1N)

1,28 g jodot és 2,0 g kalium-jodidot 100 ml vizben oldunk. Ezt az oldatot hasznalat el6tt
vizzel 1+99 aranyban toltjik fel.

4.9. Foszfat puffer oldat, c=0,08 mol/l, pH=6,0 1,4 g dinatrium-hidrogén-foszfatot, blarHPCL],
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(vagy 1,753 g dinatrium-hidrogén-foszfat-dihidratot, Na2HPo4.2H20) és 9,68 g natrium-dihid-
rogén-foszfat monohidratot, NaH2P04.H20 (vagy 10,94 g natrium-dihidrogén-foszfat-dihidra-
tot, blaH2P04.2Hr0) kb. 800 ml vizben oldunk. Ezt kovetéen a pH-értéket ellendrizzik és az
oldatot vizzel 1000 ml-re toltjuk fel.

4.10. Foszfat puffer oldat, pH=4,0

A 4.9. szakasz szerint késziilt foszfat puffer oldat 100 mi-ét foszforsavwal pH=4,0-ra allit-
juk be.

4.11. Enzimek

A kovetkezékben felsorolt enzimek kereskedelemben ,,Kit” formaban kaphaték (pl. Fa. Sig-
ma, Kit-Nr. TDF-100) idegen aktivitasra el6zetesen ellenérzottek.

4.11.1. a-amilaz szuszpenzid, héallé (pl. Sigma A 0164) A szuszpenzi6é 4°C-on legalabb 1
évig eltarthat6. Az enzim aktivitasat 3 havonta a kdvetkez6k szerint kell ellendrizni (gyorsvizs-
gélat): — 50 ml-es f6z6poharban 1 g nativ blza- vagy kukoricakeményit6t 15 ml hideg viz-
ben szuszpendalunk

— magneses kever6t helyeziink bele és f(itélapon forrasig melegitjik, amig sr(n folyés ol-
datot képez

— 100 pl a-amilaz szuszpenziét adunk hozza stopperéras ellendrzés mellett, 10 mp utén az
oldatnak siméava kell vélnia

— ennek az oldatnak 1 ml-ét 2 perc utan 1 ml kénsavat (0,5 mol/I=l N) tartalmazé kém-
cs6be pipettazunk

— leh(itve néhany csepp jod oldatot (4.8. szakasz szerinti) adunk hozza.

A vizsgalatnak negativnak kell lennie, ellenkez§ esetben az aktivitast 150 pl a-amilaz szusz-
penzi6 vizsgalataval kell ellenérizni. Ha a kék vagy a piros szinez6dés megmarad, akkor az
enzimet ki kell cserélni.

4.11.2. Protedz (pl. Sigma P 3910), fagyasztva szaritott, 7—15 V/mgl aktivitasmaximum
pH=7,5-nél 60°C-on. Az enzim 0°C-on egy évig eltarthat. Az enzim aktivitasat haromhavon-
ta a kovetkez6k szerint kell ellendrizni (gyors vizsgalat):

— 100 ml-es f6z6poharban 1 g natrium- vagy kalcium-kazeinatot 60 ml vizben szuszpen-
dalunk és magneses kever6t helyeziink bele

— afézépoharat keverévei 60 °C hémérsékleti vizfurdbe helyezzik

— apH értéket 7,5-re allitjuk be (pH mérdével) és 5 mg protézt adunk hozza

— burettabdl folyamatosan natrium-hidroxid oldatot (0,1 mol/I=0,1 N) adagolunk azéltal a
pH értéke 7,5-nél marad

10 perc utén az adagolt NaOH oldat mennyiségének pontosan 6 mi-nek, vagy ennél nagyobb-
nak kell lennie. Egyébként a vizsgalatot 10 mg proteazzal kell megismételni. Ha az adagolt
NaOH oldat mennyisége még mindig 6 ml alatt marad, akkor az enzimet ki kell cserélni.

4.11.3. Amilo-gluikozidaz szuszpenzi6 (pl. Sigma A 9913) 1200—3000 V/ml.

A szuszpenzié 4 °C-on legalabb egy évig eltarthato.

Az enzim aktivitasat haromhavonta a kdvetkezdék szerint kell ellendrizni:

— 50 ml-es f6z6poharban 1 g oldhaté keményit6t szuszpenzalunk 15 ml foszfat-puffer ol-
datban (pH=4,0)

— maégneses kever6t helyeziink bele és f(it6lapon keverés kdzben forrasig melegitjiik

— a f6z6poharat keverévei 60 °C hémérséklet(i vizfirdébe helyezziik

— amint a 60 °C hémérsékletet elérjuk, 300pl amilo-glukézidaz szuszpenziét adunk hozza

— az oldat 1 ml-ét 15 perc utan néhany csepp jod-oldatot (4.8. szakasz) tartalmazé kémcs6-
be pipettazunk

Az oldat szinének piros/bamarél narancs/sargara kell valtoznia. Ha a szin kék marad, akkor
az enzimet ki kell cserélni.

1Nemzetkozi egységben (1V) adjék meg az enzim mennyiségét (aktivitasat), amely szabvanyos feltételek mellett (tobbek
kozott 25°C hdmérsékleten) 1u-mol szusztratum atalakulasét katalizalja percenként.
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5. ) Készulékek és segédanyagok

5.1. Szlir6tégely (Uvegtégely sz(iréréteggel) 40 mm-es atmérdvel, a porozitas 40—90 (Im
(G2)

Megjegyzés: a meghatarozésra vald elSkészités a 7.2. szakasz szerint: a tisztitott tégelyt
0,990 Celite 545-tel rétegeljik, éjszakan at 102+2 °C-on szaritjuk, lehdilésre és tarolasra ex-
szikkatorba helyezziik. 30 mm atméréja szlrétégely (G2) és 0,5 g Celite is alkalmazhat6. Ter-
mészetesen akkor a sz(rés hosszabb ideig tart

5.2. Tégelykemence, 525 °C-ra beéllithatd

5.3. Vizfurdé, forras hémérsékletére és 60 °C-ra termosztalhatd, keverdrendszerrel mind-
egyik f6z6pohdar részére (mégneses keverd, vagy razokészulék)

5.4 F6z6pohéar, 400 ml-es, magas alaku

6. ) Mintavétel
6.1. Mintavétel, vizsgalati terv
(a hatésagi gylijtemény keretében még nen all rendelkezésre)

7. ) A vizsgélat végrehajtasa

7.1. A minta el6készitése

A >0,3 mm-es részecskeméret(i mintakat, amelyek vizben nem oldhaték, vagy mozsarban
nem aprithatok, laboratériumi szitds malommal 6rdljik. A nagy viztartalm( élelmiszereket az
drlés el6tt homogenizaljuk és szaritjuk, vagy liofilizaljuk. Abbodl a célbél, hogy a ballasztanyag-
tartalmat szarazanyagra tudjuk szamitani, a minta nedvességtartalmat az élelmiszerre, vagy az
élelmiszercsoportra a hat6sagi gy(jteményben mindenkor kozolt eljarassal kell meghatéarozni.

Megjegyzés: altaldban a minta zsirtalanitasa nem sziikséges. Ha nagy zsirtartalom mégaka-
dalyozza a rendes 6rlési eljarast, akkor a zsirt a kdvetkez6 modon kell extrahalni:

100 ml-es f6z6poharba mintegy 10 g, 1 mg pontossaggal bemért mintat tesziink és 20 ml
petroléterrel magneses keverévei 15 percig keveriink. Ezutan legalabb 1 percig hagyjuk allni.
A tiszta petroléteres oldatot dekantaluk és az extrakciot tovabbi 15 ml petroléterrel a leirtak
szerint megismételjuk. A f6zépoharban maradt mintat vakuum-szaritészekrényben 70 °C-on
szaritjuk, ezt kdvet6en mérjik (a tdmegveszteséget az dsszes ballasztanyag szamitasanal figye-
lembe kell venni!) és 6roljik.

7.2. Az 6sszes maradék meghatarozasa

Megjegyzés: a kovetkez szakaszokban leirt meghatarozasokhoz (6sszes maradék, fehérje és
keményit8) minta nélkiil azonos feltételek mellett kétszeresen Kivitelezett vakproba meghata-
rozést kell végezni. Uj vegyszerek felhasznalasa esetén a meghatérozasokat mindenkor djra el
kell végezni.

Két 400 ml-es f6z6poharba egyenként 1 g mintat 0,1 mg pontossaggal bemérink — a két
mintamennyiség kozott az eltérés nem lehet nagyobb 20 mg-nal — és 50 ml foszfat-puffer ol-
dattal (pH=6,0) elegyitjuk.

Megjegyzés: a nagy viztartalmi minték esetén 1g szarazanyag-tartalomnak megfelelé meny
nyiséget kell bemérni. Savas termékek (pl. gyuimolcsok) esetén a pH értéket mérni kell <5,8
mér érték esetén NaOH oldattal (0,275 mol/I=0,275 N) pH/6,0-ra allitjuk be. Ennek soran a
pH-elektrodot lehetbleg kevés vizzel oblitjik le, hogy az dssztérfogat (70 ml) tdmegre vonat-
koz6 valtozasait elkertljik.

A keményitd elcsirizesitésére 100 pl a-amilaz szuszpenziét adunk hozza, a féz6poharat alu-
minium féliaval fedjuk, 15 percig forré vizfiirdébe allitjuk és kdzben 5 percenként megrazzuk.

Megjegyzés: sekély vizflirdd esetén az inkubéacios idét 30 percre is meg lehet hosszabbita-
ni, hogy a féz8pohar tartalma a 100 °C hémérsékletet biztosan felvegye.

Leh(ilés utan a pH értéket 10 ml NaOH oldat hozzaadasaval (0,275 mol/I=0,275 N) 7,5+0,2-
re allitjuk be.

A fehérje lebontésa érdekében 5 mg proteédzt, vagy 1 ml foszfat-pufferben (pH=6,0) 50 mg
enzimet tartalmazé 100 pl oldatot adunk hozz, a féz6poharakat aluminium félidval fedjik és
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allandé keverés mellett 30 percig 60 °C hémérsékletd vizfiirdén tartjuk. Lehdlés és 10 ml s6-
sav oldat (0,350 mol/I=0,350 N) hozzdadésa utan a pH értéket méljik. Szlikség esetén csep-
penként savat adagolva pH=4,3—4,7 kozotti értékre kell beéllitani. Ezt kévet6en a maradék
keményitd lebontasa érdekében 300 pl amilo-glikozidaz szuszpneziét adunk hozza, a f6z6po-
harakat ismét aluminium félidval fedjik és 30 percig folyamatos keverés vagy rézas kozben
60 °C homérsékeletn inkubaljuk.

Az oldhat6 balalsztanyagokat 280 ml el6zetesen 60 °C-ra felmelegitett etanollal (v/v=95%)
kicsapjuk és a féz6poharakat a csapadék kialakulasa érdekében 1 éra idétartamra szobah6mér-
sékleten hagyjuk allni. Az etalonos oldatokat ezt kdvetéen enyhe vakuummal sziiljik (a mara-
dékot nem szabad ismét szuszpenziéba vinni!) és a mindenkori maradékot kis részletekben
etanollal (v/v=78%) fecskendezdpalackkal kvantitativ az 5.1. szakasz szerint el6készitett és 0,1
mg pontossaggal elmért sz(irétégelybe mossuk. A sziirtégelyben talalhaté maradékot minden-
kor 3x20ml (v/v=78%) és 2x10ml (v/v=95%) etanollal &blitjuk.

Megjegyzés: a termék természete kovetkeztében ragacsos maradék képzédhet, amely a sz{-
rést jelentésen lassitja. A Celite felulet spatulaval torténd enyhe megkaparasaval a sz(irés gyor-
sithato.

A maradék zsir eltavolitdsara 3x10 ml acetonnal és 2x10 ml petroléterrel kimossuk. Az ol-
doszert ekdzben minden alkalommal 1—2 percig rendes nyomason a maradékkal érintkezés-
ben hagyjuk, miel6tt a vakuumot ismét Iétrehozzuk. A sz(ir6tégelyt a maradékkal
szaritészekrényben 102+2 °C-on éjszakan at szaritjuk, exszikkatorban hagyjuk kihdlni és 0,1
mg pontossaggal lemérjuk.

7.3. A fejérje meghatarozésa

A sz(ir6tégely egész maradékat kis Kjeldahl lombikba visszik &t és a nitrogén-tartalmat
Kjeldahl szerint hatarozzuk meg. 6,25-0s tényez6vel torténé szorzassal a fehérje-tartalmat mg-
ban szamitjuk ki.

Megjegyzés: feltdrocsévecskék hasznélata (pl. Blchi rendszer) esetén a lelileped6 Celite mi-
att forraskésleltetés kovetkezhet be, amely néhany forrké hozzaadasaval, tveggyongy helyett,
megakadalyozat6. A forrkdvek eddigi ismereteink szerint nem tartalmaznak nitrogént.

7.4. A hamu meghatarozasa

A masodik maradékot a sz(irétégelyben 525°C-os tégelykemencében 5 6éra hosszat elham-
vasztjuk. A sz(rétégely eltlirésének megakadalyozasara a tégelykemence hémérsékletét legfel-
jebb 150 °C-ra dllitjuk be és csak ezutan emeljik 525°C-ra. A hamvasztas utan a tégelyt el6bb
kemencében 200 °C-ra lehitjik és ezt kovetSen 1 dréra exszikkatorba helyezziik. Ezutan le-
méijuk és a hamu-tartalmat mg-ban szamitjuk.

Megjegyzés: Ha a vakprébakra negativ hamu értéket kapunk, ez azt jelenti, hogy sz(réskor
(7.2. szakasz) Cetile-veszteség, vagy a Cetile nem kielégitd szaritasa kovetkezett be. Ha ez az
5 mg-ot meghaladja, akkor a tégelyt ki kell cserélni. A ténylegesen kapott hamu értéket (a ne-
gativot is) szamitasnal fel kell hasznalni. Lehetséges G3 tégely hasznalata is. Ebben az eset-
ben a sz(irés tovabb tart.

8. Kiértékelés
8.1. Szamitas

Az Osszes ballasztanyag-tartalmat w2 g/100 g minta dimenzidban a kdvetkezd képlet szerint
szamitjuk:

mRi+mR2
2

Mi1+1m2
2

2 w=toniegrész
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ahol:

niri, MR2 a maradék témege, mg

mp a maradék fehérje-tartalmanak témege, mg
niA a maradék hamu-tartalmanak témege, mg
TB a vakproba értéke, mg

amelyben:

mRIvak#TRAvBK
2

B --- mpvalc— ITABK

mi, m2 bemért minta, mg

Az eredményt egy tizedes pontossaggal kell megadni.

8.2. Az eljards megbizhatésaga

A kovetkez6 adatokat az alabbi tablazatban felsorolt termékek korvizsgalata soran nyerték.
8.2.1. Ismételhetdség (r)

8.2.2. Osszehasonlithatésag (R)

X r R
/1009
teljes gabonapép gylimolcsokkel 241 0,64 1,09
reggeli gabonakeverék 10,88 0,34 1,04
fézelékkészitmény 19,80 0,87 0,90

9. ) Vizsgalati bizonylat

A vizsgalati bizonylatban erre a hatéséagi eljarasra torténd utalassal legalabb a kovetkezket
kell kdzolni:

— a minta megnevezését, szarmazasat, jelolését,

— a mintavétel és a vizsgalat id6pontjat,

— a beérkezés és a vizsgalat datumat,

— a vizsgalat eredményét.

Az indoklast, ha ett6l a hatésagi vizsgalati eljarastol eltértek.

10. ) Té&jékoztatésok és utalasok

A hatosagi gy(jtemény bevezet6 részében az ,,Utmutaté az eljarasok szerkesztéséhez” ke-
retében kozolt altalanos tajékoztatasra utalunk. Ez a hatosagi eljarés szakmailag Iényegében
egyezik a Svéjci [EIeImiszerkbnyvben megjelent és korvizsgalatban dsszesen 15 résztvevével
vizsgalt 22/8.1. ,,Osszes élelmi rostok meghatérozasa” eljarassal.

Az oldhatatlan és oldhat6 szerves ballasztanyagok elvalaszté meghatarozésa tovabbi vizsga-
lataira ajanljuk a médositott AOAC, vagy a modositott berlini eljarés alkalmazasat.
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(Szarvas Tibor)

KLORID MEGHATAROZASA A KONYHASO-TARTALOM
KISZAMITASARA KENYERBEN, VALAMINT KENYERTESZTABOL
KESZITETT SUTEMENYEKBEN

L. 17.00-6
1982. majus
1.) A cél és az alkalmazas kore
Ez a hivatalos eljarés a klorid-tartalom meghatarozasat irja le és ennek szamitasat a kony-
hasé-tartalomra kenyérben, beleértve a kenyértésztabol készitett stiteményeket is.

2. ) Fogalommeghatarozas

Az 1 szakaszban megnevezett termékek konyhasé-tartalma alatt az itt leirt eljaras szerint
nyert natrium-kloridra szamitott klorid-tartalmat értjik. Szarazanyag 100 g-jaban Iév6 konyha-
so-tartalmat g-ban adjuk meg, de egyes esetekben ajanlatos ezt a nem szarazanyagra vonatko-
zatott anyagra (a termékre) kozolni.

3. ) Rovid leiras

Az L 17.00-1 ,,A Kkenyér, valamint kenyértésztabol készitett siitemények szaritéasi vesztesé-
geinek meghatarozasa” utan az elészaritott és finomra apritott mintat (hamvasztas nélkul) viz-
zel extrahdljuk, deritjuk és a kloridot salétromsavas oldatban higany-nitrattal titrimetridsan a
kovetkez6 elv szerint hatarozzuk meg:

Hg2+ + 2C1  —-emeeme » HgClI2

A higany(Il)-ionok a klorid-ionokkal jol old6dd, de alig disszocialo komplexet képeznek. A
titralas végpontjat natrium-pentaciano-nitrozil-ferrat(l1) ,,nitropmsszid-natrium’ jelzi, amely a
Hg2+nal nehezen oldhat6 higany-nitroprusszidot (fehér, opalizalé zavarodast) képez. A meg-
hatarozast nem szaritott anyaggal is végre lehet hajtani.

4. ) Vegyszerek

Analitikailag tiszta vegyszereket kell hasznabii. A vizet vagy dessztillalni kell, vagy annak
megfeleld tisztasaglinak kell lennie. ,,Oldat” alatt vizes oldatot kell érteni.

4.1. néatrium-pentaciano-nitrozil-ferrat(ll) ,,nitroprusszid-natrium” Na2/Fe(CN)sN0/.2H20,
poritva vagy oldatban (p = 4 g/100 ml)1

4.2. salétromsav c=kb. 2 mol/l (kb. 2 N)2

1 p = témegkoncentracié
2 ¢ = anyagkoncentréacio

250



4.3. Carrez-oldat I.

Kalium-hexaciano-ferrat(l) Kt/FeiCNjé/JFbO

(p = 1509/1)

4.4. Carrez-oldat Il.

Cink-acetéat oldat Zn(CH3C00)2.2H20 (p = 230 gA)
4.5. Higany(Il)nitrat mérdoldat ¢=0,05 mol/1 (0,1N)

5.1 Késziilékek és segédeszkozok

5.1. Félmikro-buretta, 10 ml-es, 0,02 ml-es osztasu

5.2. Razokésziilék, vagy magneses keverd

5.3. Bothomogenizator (a nem szaritott mintdk meghatarozasahoz)

6. ) Mintavétel

6.1. Mintavétel, vizsgalati terv

(a hat6sagi gydjtemény keretében még nem &ll rendelkezésre)

6.2. Mintavételi technika

Kuléndsen soval megszort termékek esetén figyelemmel kell lenni arra, hogy a minta rep-
rezentativ legyen.

7. ) A vizsgalat végrehajtasa

7.1. A minta el6készitése

A mintat az L 17.00-1 ,,A kenyér, valamint kenyértésztabol készitett sutemények szaritasi
veszteségének meghatarozéasa” szerint elszaritjuk és finomra apritjuk.

7.2. Meghatarozés

El6zetes megjegyzés: a bemérést a varhaté natrium-klorid-tartalom szerint mindig agy kell
valtoztatni, hogy a titralandé oldat 40—50 mg, legfeljebb 55 mg natrium-kloridot tartalmaz-
zon, ennek megfeleléen a higany(l)nitrat mérdoldatbdl legfeljebb 9,4 ml fogyjon (0,05 mol/1
=0,1 N). A hasznélatos késztlék klorid-mentességére tgyelni kell.

10—20 g-nyi minték alkalmas f6z6poharba 0,01 g pontossaggal bemériink, vizzel elkever-
juk, 200 ml-es mérélombikba mennyiségileg &tmossuk és mintegy 15 percig rézzuk, vagy ke-
verjuk. Ezutdn 5—5 ml Carrez I. és Carrez Il. oldattal deritjik, 20 °C-on jelig toltjuk fel,
hathatésan 6sszerdzzuk és redds sz(irén szirjik. 100 ml-es Erlenmeyer lombikba, vagy meg-
felel6 fézépoharba 25,0 ml deritett (!) szlrlethez 5 ml salétromsavat és mintegy 40 mg natri-
um-pentaciano-nitrozilferrat(l1)-ot adunk, az oldatot jol atkeverjik. Allandé mozgatas kozben
higany(I1)nitrat mérdoldatot (0,05 mol/1 = 0,1 N) adunk a vizsgalandé oldathoz, fehér opaliza-
16 zavarodéas els6 megjelenéséig, amelynek még 3 perc utén is felismerhetének kell lennie. A
végpont jobb felismerése érdekében a térfogatos meghatarozést fekete alatét és fekete hattér
(fekete papir, fekete csempelap) alkalmazasaval kell végezni. Az el6bb leirtakkal azonos mé-

don vakprobaval kell meghatarozést végezni, ahol a nyert szlrlet helyett 25,0 ml vizet kell
hasznalni.

8. ) Kiértékelés
8.1. Szamitas

A w kloridtartalmat a minta szarazanyagra vonatkozé 100 g-ra kifejezett konyhasé (NaCl)
g-tartalmara a kovetkez6 képlet szerint szamitjuk ki:

_ (a—b).0,0058448.F. 100 100
m (100—W2)

ahol:
a a higany(Il)nitrat méréoldat fogyasa a mintara, ml



b a higany(l1)nitrat méréoldat fogyasa a vakprobara ml

F higitési tényez6 (a titradlando oldat hanyad része az dssztérfogatnak)

m bemérés, g

W& szaritasi veszteség g/100 g-ban az utélagos széritaskor (Id. az L 17.00-1 ,,A kenyér, va-
lamint kenyértésztabol készitett sitemények szaritési veszteségének meghatarozasa’” eljarés 8.1.
szakaszat)

1 ml higany(I1)nitrat méréoldat (0,05 mol/1 = 0,1N) 5,8448 mg natrium-kloridnak felel meg.
8.2. Az eljaras megbizhatésaga
8.2.1. Ismételhetbség (r)

piritott kenyér kenyér
r 0,059/100 g 0,06 g/100 g
g +0,02 ¢/100 g +0,02 g/100 g
8.2.2. Osszehasonlithatdsag (R)
piritott kenyér kenyér
R 0,10 g/100 g 0,09 ¢/100 g
Sr +0,04 g/100 g +0,03 g/100 g

9. ) Vizsgalati bizonylat

A vizsgalati bizonylatban erre a hatésagi eljarasra torténd utaldssal legaldbb a kovetkezéket
kell kézélni:

— aminta megnevezését, szarmazasat, jelolését,

— a mintavétel mddjat és id6pontjat,

— a beérkezés és a vizsgalat datumat,

— avizsgalat eredményét.

Az indoklést, ha ettdl a hatosagi vizsgalati eljarastol eltértek.

10. ) Téjékoztatasok és utaldsok

Ezt a,,Szovetségi Elelmiszertdrvény 35-a végrehajtasara létrehozott Szévetségi Egészséguigyi
fiat6sag bizottsaganak™, a ,,Kenyér és pékstitemények” munkabizottsaga altal kidolgozott el-
jarast korvizsgalattal ellendrizték.

Ez a hatéségi eljaras Iényegében megegyezik a ,,Konyhasé meghatarozés sutéporokban, lisz-
tekben, kenyérben és mas siiteményekben és tésztdkban” maodszerrel, amely megjelent a ga-
bonakra, lisztekre és kenyérre vonatkoz6 szabvanyos eljarasok kozétt (5).

Az itt leirt eljaras id6kdzben bevalt az 6sszes sttipari terméken kivil mas, kilonféle élel-
miszerek esetében is, és azzal jellemezhet6, hogy a klorid meghatérozasat hamvasztas nélkl,
kozvetlenil — természetesen teljesen deritett — a mintaoldatbdl le lehet végezni. Ez az egy-
szer(i titrlds (visszatitralasos eljaras helyett) ennek kovetkeztében azt az elényt nydjtja, hogy
erésen savas kdzegben a gyakori kisér6anyagok (pl. foszfatok) zavaré hatasa nélkul éles vég-
pontot ad (a higaby(l1)-ionokkal ugyancsak reagalé mén halogén és halogénszer( ionok tébb-
nyire nincsenek jelen, vagy elhanyagolhatok). A klorid titralas pontosabba tételét célz6 Bode-féle
vizsgélatok (6) szerint a kovetkez6 feltételek betartasa elényds: az oldat térfogata 25—60 ml,
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vagyis lehet6leg hig ne legyen, a nitroprusszid-natrium indikator 40—80 mg-0s mennyiségét
vagy szilardan, vagy barna uUvegben térolt oldatbdl adagoljuk, azt a fény hatasatél védve tarol-
juk és hetente Gjat készitsuink.

A salétromsavas savanyitas ezzel szemben kevésbé déntd: 2— 10 ml 2 N salétromsav (c=kb.
2 mol/l) eltér6 adagolésa nem befolyasolja a meghatérozast. A meghatarozasra kertl6 natrium-
klorid mennyiség 40—55 mg kozétt legyen. Ebben az esetben az elkerilhetetlen indikatorhi-
bat, amennyire lehet, korlatozzuk. Ezt figyelembe vessziik, amikor a vakpréba meghatarozasat
elvégezziik és annak eredményét az értékelésbe bevonjuk.

A szinreakci6 kivanta atcsapasi ponttal dsszehasonlitva a ,,fehér, opalizal6 zavarodéas els6
Iépéseként” biztos felismerése — még fekete alatét és hattér alkalmazésa esetén is — kezdet-
ben bizonyos nehézségeket okoz. Osszehasonlit vizsgalatok eltt ezért begyakorlas szilkséges.
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Uj komplex mingsit6 modszer
a vallalati mindségbiztositasi
rendszerben!

A G/8-as kutatasi program keretében tudomanyosan megalapozott mi-
nésitd rendszer keriilt kidolgozasra az AESZ Elelmiszervizsgalé Inté-
zetben (Bp. XI., Mester u. 81., telefon: 133—63—68). A rendszer
szdmszer( informéaciét tud szolgéltatni Commodore 64/128 vagy IBM
tipust szamitogépes program tamogatasaval az élelmiszerek mingsé-
gének objektiv megitéléséhez.

A termék mindségét olyan matematikai egyenlettel fejezi ki, amely-
ben a termék tulajdonsigai mint az egyenlet valtozoi szerepelnek. A
termékmindséget tiikrozé naturalis laboratoriumi adatokbol (elektroni-
kus labornapld) transzformalt értékek mind a kdzvetlen termelésiranyi-
tas, mind a fels6bb vezetési szintek szamara megbizhato, pontos objektiv
értékelést ad. A szamitogépen feldolgozott és értékelt adatok igény sze-
rint tetsz6legesen rendelkezésre allnak, arendszer az ipari gyakorlatban
sikeresen alkalmazott egyben alapul szolgal a vallalati min6ségi bére-
zéshez is.

A komplex mindsit6 modszer tovabbfejlesztett vallfaja akilfoldi ipari
gyakorlatban is hasznalt médszereknek (pl. NSZK), alkalmazasa hazai
referencia (izemben napi gyakorlat.



EURO-FOOD-CHEM WI. Konferencia

1991. szeptember 23—25, Hamburg

Az Eurépai Kémikus Egyesiiletek Szovetségének Elelmiszerkémiai Munkabizottsaga
(FECS—WPFCh) és a Német Elelmiszerkémiai Tarsasag (Lebensmittelchemische Ge-
sellschaft, Fachgruppe in der Gesellschaft Deutschier Chemiker) cimben jelzett rendez-
vényén a kovetkezd témakorben keriilnek sorra el6adasok, illetve poster bemutatok:

1 Az élelmiszertorvény és élelmiszerellen6rzés problémai az EGK-ban.

2. Uj jarulékos- és adalékanyagok az élelmiszerekben.

3. Analitikai médszerek fejlesztése és szabvanyositasa az ipari 6nellenérzés és a ha-

tosagi ellendrzés részére

— Nyersanyagok

— Félkésztermékek

— Késztermékek

4. Kornyezetszennyezés és élelmiszerminGség

Az el6adasok id6tartama 15 perc. Mind az el6adéasok, mind a poszterek abstract-jait
1991. V. 31-ig kell benytjtani. Ezek kiilon kiadvanyban fognak megjelenni, amelyet
konferencia résztvev6i megkapnak a konferencia kezdetekor. A résztvételi dij 300,—
DM.

A konferencia hivatalos nyelvei: német, angol.

A rendezvény szervezdi:

Prof. Dr. W. Baltes

Institut fur Lebensmittelchemie der Technischen Universitat Berlin, Strasse des 17.
Juni 135. D—1000 Berlin 12.
Phone: (30) 314-2 22 26-7 27 01

Gesselschaft Deutscher Chemiker Abteilung Tagungen
P.O. Box 90 04 40, Varrentrappstr. 40—42., D—6000
Frankfurt am Main 90

Phone: (69) 79 17-360/366

Jelentkezési lapok és részletesebb informéacié kaphat6: Budapesti M(iszaki Egyetem,
Biokémiai és Elelmiszertechnoldgiai Tanszék, Dr. Laszty Radomir egyetemi tanar, tan-
székvezetd

Tel.: 166-6325
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