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Vas Karoly
emlékezetére
(1919-1981)

1981. november 22-én meghalt Vas Karoly, a Kézponti Elelmiszeripari
Kutaté Intézet igazgatoja.

1919. augusztus 20-4n sziletett Magyarévaron. Egyetemi tanulmanyait a
Budapesti M(iszaki Egyetemen végezte, ahol 1941-ben vegyészmérnoki okle-
velet szerzett, majd 1941—48-ig tanarsegéd volt. Itt szerzett 1944-ben mlszaki
doktori oklevelet is. 1947-ben az Egyesilt Allamokban a chicag6i és a cali-
forniai egyetemeken, majd 1948-ban Cambridge-ben (Anglia) szerzett doktori
cimet.

1959-1967-ig a Kertészeti és Szélészeti Foiskolan (Ma: Kertészeti Egyetem)
volt egyetemi tanar.

1944-48-ig az Orszagos Mez6gazdasagi Kisérleti Intézetben, 1948 —1959ig a
Konzerv-, His- és HitGipari Kutaté Intézetben dolgozott. 1967-ben pedig a
Kozponti Elelmiszeripari Kutatdé Intézet igazgatéja lett.

Tudomanyos munkassaga az élelmiszerkémia, élelmiszer-mikrobiol6gia, élel-
miszer-technologia terlletére terjedt ki. F6bb témak: zsiradékok oxidalodasa és
ennek meggéatlasa antioxidansokkal, szerves savak, szénhidratok kromatogra-
fidja; a kénessav cukrokhoz kot6désének reakcidkinetikaja, baktériumok termikus
bomlasa; konzervalészerek, antibiotikumok hatdsmechnizmusa, baktériumspérak
csirazasa, baktériumok hépusztulasanak kinetikaja, mikrobiolégiai vizsgalati
metodika, enzimkészitmények fermentaciés Gton valé elééllitasa; enzimkészitmé-
nyek élelmiszeripari alkalmazasa, gyliimolcsok és zoldségek érésmenetének objek-
tiv vizsgdlata, h6kezeléses élelmiszertartésitas, vegyszeres élelmiszer-konzervalas,
ionizal6é sugéarzasok alkalmazasa élelmiszerek tartositasara.

Tudomanyos kozleményeinek szama kdzel 300.

1 Elelmiszervizsgalati Kézlemények 1



Szamos tudomanyos szervezetben, bizottsagban, tarsasagban viselt tisztsége-
ket. FOszerkeszt6je volt az Acta Alimentaridnak, szerkeszt6 bizottsagi tagja a
MTA Kémiai Kozleményeknek, a Confructanak (Frankfurt a.M.), a Nutrition Re-
ports Internationalnak (USA), folyéiratunknak, az Elelmiszervizsgalati Kézlemé-
nyek szerkeszt6 bizottsdgénak is tagja volt.

Szamos tudoméanyos nemzetkdzi Ulésen vett részt, vagy tartott elGadast.

Utolsé munkahelyén, a KEK 1-ben igyekezett meghonositani a nemzetkozi
tudomanyos kapcsolatokat, melyeket 35 kulfoldi orszagban gy(ijtott és tapasztalt.

Hazai és kilfoldi elismerését jelentették a doktori, diszdoktori, egyetemi
tanari cimek és egyéb kitlintetések. Hazankban 1964 6ta a Magyar Tudoméanyos
Akadémia levelez6 tagja lett.

Munkatéarsai szerették, nagyra becsilték és példaképnek tekintették a faradt-
sagot nem ismerd, ©6rokos tudasszomjban él6, rendkivil munkabiré tudoést.

Emlékét nemcsak hazank, de a vilag élelmiszer-tudomanya is méltan megérzi.

K ottasz Jozsef



Aranyi Endre
(1925-1981)

1981. december 19-én tragikus hirtelenséggel elhunyt Aranyi Endre a Négrad
megyei Elelmiszer-ellenérzé és Vegyvizsgald Intézet igazgatdja.

Pedagoguscsaladbdl szarmazott, 1925 februar 6-an sziletett Matészalkan.

Egyetemi tanulményait 1950-ben fejezte be a Kossuth Lajos Tudomanyegye-
tem Természettudomanyi Koran, ahol kémia —fizika szakos tanari okleveles
szerzett.

Munkéssagat a Hétechnikai Kutatdé Intézetben kedte, itt a szén, gaz és vas-
kohéaszati anyagok analitikai vizsgalatait végezte.

A tanéari palya vonzasanak hatasara 1953-t61 kezd6déen a Kossuth Lajos
Tudomanyegyetem allomanyaba kerilt, ahol mint tanarsegéd, késébb mint ad-
junktus vett részt a fiatalok szakmai felkészitésében, diplomamunkajuk ira-
nyitasaban. Erdekl6dési kére az élelmiszeripar volt, ennek megfeleléen kutaté
munkat végzett a gabonafehérjék szerkezete és a sikérképz6dés mechanizmusa
témakdreiben.

Szakmai tevékenysége mellett gondot forditott politikai képzésére is. A politikai
képzést a Marxista-Leninista Egyetem sikeres elvégzése biztositotta szamara.

Munkéassaganak elismerését jelentette 1971-ben a Nograd megyei Elelmiszer-
ellen6rzé és Vegyvizsgald Intézet igazgatéjava tortént kinevezése. Az Gjonnan
alakult Intézet igazgatéjaként a fiatal munkatarsak szakmai nevelésében jart
élen. Tudomanyos munkassagat a METE megyei elndkeként folytatta.
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Igazgat6i szobajanak ajtaja mindig nyitva volt az intézeti dolgozék elé6tt,
akik szakmai é magan problémakkal is batran fordultak hozza, a meghall-
gatas és a segit6készség részér6l soha nem varatott magara.

Palyafutasa alatt el6segitette altalaban az élelmiszeripar, utolsd évtizedében
pedig Négrad megye élelmiszeriparanak fejl6dését, munkassagaért az Elelmiszer-
ipar Kivalé Dolgozéja kitiintetést kapta.

Nehéz szivvel blucstzunk Téle, emlékét meg6rizzilk, emberszeretete mindig
példakép lesz el6ttiink.

Boz6 Arpad



Beszamolo

az Elelniiszervizsgalati Kdzlemények 1981. évi XXV II. kotetérdl

1981-ben jelent meg a foly6irat X XV 1I. kotete 312 oldalon. A kdtet haséab-
jain 64 élelmiszer vonatkozasu cikk latott napvilagot, melyek kodzil 42 eredeti
kozlemeény.

A szerz6k megoszlasa munkahely szerint:

MEM, ellenNBrz8 iNEZEIEK  ...voveeeeeeeeeeeeeeeee et ee e 36,4
KUtAtOINTEZETIEK  oeeeeee et e 16,0

Egyetemek, féiskolak ..... .

EQészségugyi INtEZMENYEK ......c.cccviiviiiiiiiiiice e 3,0
Egyéb (vallalatok stb.)... 3,0
KOIFOIA oo 31,2

A fenti kimutatas szerint a legtobb cikk szerz6je a Mez6gazdasagi és Elelme-
zésligyi Minisztérium szakfeligyelete ala tartozé ellen6rz6 intézetekbdl kerilt ki
(36,4%). Igen jelentds helyet foglaltak el ez évben viszont a kilfoldi szerz6k
(31,2%) is. Ennek oka a kotet ez évi utols6 fuzete, a ,nemzetkdzi szam” volt,
amely négy nyelv(i el6széval jelent meg és kulfoldi szerzék dolgozatait tartal-
mazta angol, német, illetve orosz nyelven — magyar nyelv(i sszefoglalasokkal.

A ,nemzetkdzi szam” kiadasaval szorosabbra fliztik a folyoirat nemzetkozi
kapcsolatait kulféldi orszagok szakembereivel és el6segitettik hazank felséfokl
oktatasi intézményeiben (egyetemek stb.) tanulmanyokat folytaté kilféldi szak-
emberek magyarorszagi kapcsolatait.

Az élelmiszerek mindségének alakulasat és a magyarorszagi élelmiszer-ellen-
Orzések tapasztalatait ismertette az immar hagyomanyos beszamold, amely rész-
letesen taglalta dgazatonként az orszagban termelt éleimiszereket (1).

A Mezb6gazdasagi és Elelmezésiugyi Minisztérium évenként kutatasi progra-
mot dolgoztat ki hazai intézményekben az ezekb6l készitett beszamolok cimeit
rovid tartalmi Osszefoglal6jat ismertettik az 1979. és 1980. években (2, 3).

Az élelmiszerek érzékszervi vizsgalataval és mingsitésével (4), mintavételével
(5), husipari termékek higiéniai ,min6ségével” (6), peszticid analitikai kérvizsga-
latokkal (7), konzervipari termékek fehérje tartalmanak mérésével (8), natrium-
glutamat tartalmaval (9), borok almasav és tejsavtartalmaval (10), palinkak
metilalkohol tartalmanak (11) meghatarozasaval, mykotoxin vizsgalatokkal (12),
enzimolégiai (13, 14, 15, 16), mikrobiolégiai (17), toxikoldgiai vizsgéalatokkal
(18) sth. foglalkoztunk.

Helyet adtunk a MEM kutatasi beszamoléibdl irt dolgozatoknak (19), vala-
mint kulféldi tanulmanyatrol (20), szimpozionrdl (21) stb. irt beszamol6knak.

5
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Az évfolyam utolso flizete - mint fentebb emlitettiik - az immar negyedik
.nemzetkdzi szam” volt, melyben német, lengyel, szovjet, csehszlovak, finn,
kubai és egyiptomi szerz6k dolgozatai szerepeltek a folydirat szerkeszt6ségi irany-
vonalainak (22) megfelelGen.

A jovében a MEVI hal6zatbdl ered6 cikkeken kivil szeretnénk folytatni a
hazai mez6gazdasagi és lelmezésiigyi kutatdsi program eredményeirél szolé be-
szamoldkbol irt cikkek kozlését, a hazai forgalomba kertl6 uUjabb élelmiszerek
tapanyag tartalmarél (energia tartalom) szol6 tablazatokat, valamint a hazank-
ban egyre fontosabb szerepet jatsz6 szamitogépek felhasznalasaval végzett
élelmiszer-vizsgalatokrél szél6 cikkeket.

Befejezésil koszonetét mondok afolyoirat fenntartasat biztositd Mezégazda-
sagi és Elelmezésiigyi Minisztériumnak, hogy a folydirat megjelenését lehet6vé
tette, a Budapesti M(iszaki Egyetem biokémiai és élelmiszer-technolégiai tanszékeé-
nek, a Kereskedelmi ésVendéglatéipari Féiskolanak, a K6banyai Sorgyarnak, a Ma-
gyar Szabvanyugyi Hivatalnak, és a Budapesti HdtGipari Vallalatoknak, hogy a
szerkesztébizottsagi Uléseknek,, valamint a Févarosi Elelmiszer-ellenérz6 és Vegy-
vizsgélo Intézetnek, hogy a szerkeszt6ség mlikddési lehetGségeit biztositotta.

Kottasz Jézsef szerkeszt6
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A kalcium és a kalium langspektroszkopias
meghatarozasa ndvényi és allati eredet(
mintdk hamujaban

SARUDI IMRE és VARGA ETELKA
Megyei Elelmiszerellen6rzé és Vegyvizsgaloé Intézet, Kaposvar

Erkezett: 1981. november 28.

A taplaléklanc sugarszint-ellen6rzésével kapcsolatos kalcium- és kaliummeg-
hatarozast az egyszer(iségre és a gyorssasagra valé tekintettel legcélszeribb atom-
abszorpcios, ill. langemissziés méréstechnikaval végezni. A kalcium atomabszorp-
ciés (vagy langfotometrias) meghatarozasanal azonban figyelembe kell venniink,
hogy az élelmiszer-ellen6rzé intézetek radioldgiai laboratériumaiban vizsgalatra
kerll6 mintak tobbsége (tej, csont, egyéb allati és novényi erederli anyagok ha-
muja) jelent6s mennyiségl foszfort tartalmaz, ami a leveg6-acetilén lang hémeér-
sékletén még meglehetésen stabil kalciumfoszfatokat képez, s igy a jelre depresz-
sziv hatast gyakorol (1; 2). Megfontolandé tovabba, hogy egyes novényi eredeti
mintakbol készilt hamuoldatok esetében a szilikat-ionok hasonlé jellegl hatasa
sem tekinthetd kizartnak, ha nem forditunk gondot a kovasav dehidratalasara,
illetve elvalasztasara.

Ismeretes ugyan, hogy a mintegy 2950 °C hémérséklet(i dinitrogén-oxid —
acetilén lang alkalmazasaval az emlitett anionzavarasok kikiiszobélhet6ek lenné-
nek (1—3), de ennek technikai feltételei intézeteinkben jelenleg még nem adottak.

Egy korabbi kdzleményben Sarudi (4) ramutatott arra, hogy a takarméanyok
analizise soran célszer(i 6sszekapcsolni az atomabszorpcios kalciummeghatarozast
a foszfor-vanado-molibdatként térténd, spektrofotometrias foszfatmeghatarozassal
oly médon, hogy a sarga szini komplexet tartalmazé oldatot porlasztjuk be a
levegé - acetilén langba. (Az emlitett oldat tehat eredeti rendeltetésén talmenéen
a kalcium meghatarozasandl is hasznosithatd.) Ez nem csupan a higitasi mdveletek
szamanak csokkenése miatt indokolt, mivel az alkalmazott foszfatreagens igen
kedvez6 matrix a kalciummeghatdrozas szempontjabél. Bizonyitast nyert ugyanis,

hogy

- fuggetleniti a jelet a jelenlevd foszfat koncentracidjatél, s igy feleslegessé
teszi, hogy valamilyen spektroszképiai mentesit6 anyagot (pl. lantan-
kloridot) kilén alkalmazzunk;

— lecsoOkkenti az atomabszorpciés mérés érzékenységét, ami a meglehetdsen
magas kalciumtartalmi mintédk esetében kifejezetten hasznos.

A széban forgé foszfatreagens két fékomponensének (ammaoénium-metavanadat
és ammaénium-molibdat) a kalcium abszorbanciajara gyakorolt hatasat kilén-
kulén tanulméanyozva az is tisztazédott, hogy a foszfatzavaras elmaradadsa nem
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a foszfor-vanado-molibdat komplex képz&désén alapszik, hiszen énmagaban az
ammonium-metavanadat és az ammonium-molibdat is Iényegében ugyanazt a
hatast fejti ki ebbdl a szempontbdl, mint a ketté egyittesen. (Eltekintve természe-
tesen attél, hogy az utébbindl, bizonyos koncentraciokon fellll csapadék valik ki
az oldatbél.) Dont6 jelent6sége nyilvanvaléan annak van, hogy a metavanadat-
és a molibdat-ionok maguk is meglehetésen nagy termostabilitasu kalciumvegyu-
leteket képeznek, s ennek kdvetkeztében akalciumfoszfatok képz&dése visszaszorul.
A primer zavarast (pl. afoszfatzavarast) tehat az adalék altal elSidézett, szekunder
zavar6 effektussal kompetitive akadalyozzuk meg, ami Iényegében az Un. ,.végte-
len zavaras” elvének kulonleges alkalmazasat jelenti.

A kovetkez6kben beszamolunk arrél, hogy az anionzavaras kikiiszébolésének
fentiekben ismertetett médja a méar emlitett radiologiai mintaknal is alkalmazhaté.
Megjegyezzilk, hogy foszfatmeghatarozast jelen esetben nem végeztink, a kal-
cium meghatérozésara el6készitett, metavanadat- és molibdat-ionokat tartalmazé
mintaoldatot azonban kaliummeghatarozasra is felhasznaltunk. Ezeknek az
anionoknak a jelenléte egyébként az utébbi szempontjabdl is elényds, mivel ilyen
koralmények kozott a kalcium, ill. a kalcium-oxid gerjesztésébdl adédé hattér-
emisszi6 jelent6sen lecsokken (5).

Mivel avizsgalt hamuk alkalifémion-tartalma meglehet6sen tag hatarok kézott'
valtozik, feltétlentl szikség volt valamilyen ionizacios puffer hasznélatara a nem
optikai eredetl ,kationzavaras” kikiiszobolésére (6). Ezért a metavanadatot és
a molibdatot nem a szokvanyosan hasznalt ammonium-, hanem natriumsé for-
maban vittik be a rendszerbe, s igy a beporlasztasra keriil§ oldat Na+-ion tartal-
mat mintegy 1000/ig/lcm3 értékkel megnoveltiik.

Vizsgalati médszer

Felhasznalt anyagok
5M HNO3

Reagens (A): 1 dm3vizes oldat készitéséhez 2,70 g NaVvV03-4 HD-ot, 52 g
NaaM004-2 HD-ot és 352 cm3 konc. HNO3at hasznaltunk fel.

Ca(N032oldat (B): 0,4995 g 105 °C-on kiszaritott CaC03o0t 5 mélos salétrom-
savban feloldottunk, a sav feleslegét vizfirdén elliztik, majd a Ca(N032ot vizzel
megfelel6 mér6lombikba atmosva 1 din3térfogatd oldatot készitettiink. — 1 cm3
oldat 200 /ug Ca2+-iont tartalmazott.

KNO3oldat (C): 1 dm3oldat készitéséhez 1,2929 g 105 °C hémérsékleten ki-
szaritott KN0O3ot mértiink be. - 1 cm3oldat 500 fig K +-iont tartalmazott. -
Standard oldatok: 100 cm3es mér6lombikba az 7. tblazatban feltliintetett beméré-
seket eszkdzoltik, majd az egyes oldatok térfogatat vizzel kiegészitettik a jelig.
(A standard oldatok nem fényérzékenyek, és szobah6mérsékleten néhany hétig
eltarthatéak.)

Az oldatok készitéséhez a. It. minGségl vegyszereket és langfotometridsan
alkalimentes desztillalt vizet hasznaltunk.

Mérém(szer: Zeiss gyartmanyu, ,,AAS 7" tipusu, atomabszorpciés spektro-
fotométer

Munkamenet

Csonthamubdl kb. 0,25, egyéb hamuféleségekbél kb. 0,5 g-ot analitikai pon-
tossaggal 100 cm3es f6z6poharba bemértiink, hozzaadtunk 5 cm35 moélos MNO3
oldatot é mintegy 30 cm3 vizet, majd az oldédas el6segitése céljabdl néhany
percig enyhe forralast végeztiink. A szobah6mérsékletre lehdilt folyadékot ezutan



7. tablazat
Standard oldatok

Caz2+ K + A B C
Sorszam
yug/cms cm3
1 0 40 10 0 8,00
2 15 50 10 7,50 10,00
3 30 60 10 15,00 12,00
4 45 70 10 22,50 14,00
5. 60 80 10 30,00 16,00

Megjegyzés: a kallummeghatarozasnal 40 /|glcm3 koncentra-
cioju oldat esetében allitottuk be a miiszeren a nulla-
értéket, minthogy ennél alacsonyabb koncentra-
ciéju mintaoldatra nem kellett szadmitanunk.

szlirést kdzbeiktatva 100 cm3es mér6lombikba atvittiik, és a térfogatat vizzel
kiegészitettuk a jelig. A készllék porlasztc’)rendszerébe kozvetlenul bejuttatott
mintaoldat el6éllitdsanal 5,00 cm3hamuoldatot és 10 cm3reagensoldatot mértiink
be, majd a folyadék végtérfogatat ez esetben is bedllitottuk vizzel 100 cm3re.

A mérési paramétereket a 2. tablazatban foglaltuk @ssze, a hitelesit6 gorbéket
pedig az 7. és a 2. dbran mutatjuk be.

2. tablazat

Az ,AAS 1, készuléknél alkalmazott mérési paraméterek

Kalcium Kalium

Uzemmod abszorpcios emisszi6s

Egéfej ... pillangé Meker

Megfigyelési

‘magassag [mm].. 8,1 8,1

Egdéfej vizszintes

helyzete ............ 0° —

Levegé [dm3h] .. 480 480

Acetilén [dm3/h] . 80 84

Hullamhossz [nm] 422,7 767

Atvilagitas . 1-szeres —

Rés [mm] 0,032 132

Lampa ft6-

arama [mA] 75 —

SEV...... 2 3

Erfsités. 7 5

Skalanyujtas... 0- 100 0 - 100
Az eredmények kiszamitasa:

Ca(%) = 2m;  K(%) =2 4

ahol ax a beporlasztott oldat koncentraciéja Ca2Monokra, a2pedig K Monokra
nézve f/lzg/cm3]; b a bemérést jelenti [g].
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(Megjegyzés: Az ,,1" index a tovabbiakban is a kalciumra, a ,2” pedig a ka-
liumra utal.)

Az atomabszorpciés kalciummeghatarozasnal hasznalt hitelesité gorbe

2. &bra
A langfotometrias kaliummeghatarozasnal hasznalt hitelesité goérbe
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Eredmények és kovetkeztetések

Az oldott kovasav zavaré hatasanak kikuszobolése

Megallapitottuk, hogy az alkalmazott reagens nemcsak a foszfat, hanem a
szilikat zavar6 hatasat is kikiiszébéli a kalcium atomabszorpciés (ill. langemisz-
szi6és) meghatarozasanal. Megjegyezziik, hogy az erre vonatkoz6 modellkisérletek
eredményeit szemléltet6 gorbék (3-5. &bra) lényegében nem kiilonbdznek azok-
tél, mint amelyeket Sarudi (4) a foszfatzavards megsziintetésével kapcsolatosan
kordbban bemutatott. Ez természetesen arra utal, hogy a széban forgé két zavaré
komponens esetében ugyanaz a mentesit6 hatasmechanizmus érvényesiil.

A kalciummeghatarozas megbizhatésaga

A kidolgozott médszer ellenérzése céljabdl oxalatos lecsapast végeztiink, majd
a kalcium-oxalat csapadék hig kénsavban torténd feloldasa utan a kalciummal
ekvivalens oxalat-ionokat permanganometridsan meghataroztuk (7). 29 db vizsgalt
hamu kozil 9 marhacsontbdl, 6 tejb6l és 14 db kiilonbdzé kerti ndvényekbdl
(salata, s6ska, paraj stb.) szarmazott. Az atomabszorpciés é a permangano-

\ kalcium abszorpcidjanak vizsgalata a szilikatkoncentracié figgvényében 2500 //g/cm3Mo és 100
liglcm3 V jelenlétében (beadagolas: natrium-molibdat, ill. natrium-metavanadéat alakban)

2+ 1



60 /ugCal/cT3

50 /ugCal/cTt”

OO /ugCalcT3

0,3*
50 100 Si[/ug/cT3]

4. abra
A kalcium (50 /ig/cT3) abszorbanciajanak fiiggése az oldat metavanadat-tartalmatél kalonb6zé
mennyiségl szilikat jelenlétében

metrids meghatarozasok azonos hamuoldatokbdl toérténtek; mindegyikb6l 1—1
vizsgalatot végeztiink. A kétféle mdédszerrel meghatarozott kalciumtartalom az
5,00—36,77%, ill. az 5,19—36,38% intervallumba esett.
Az atomabszorpicés modszerrel kapott eredmények szdmtani kozépértéke Vi
- 17,7166%, a permanganometrias titralassal nyert eredményeké xx = 17,7334%
volt. A kdzépértékek szazalékos eltérése:

yi-~Xl 100 = -0,09%
Al

Nullhipotézis:
ahol

Az yu-xun= zu eltérések atlagai

2! = 0,9168
A szérasnégyzet:
29
2 1 (Nifm—i)"
si = = 0,18278

28



A kalcium (58 /iglcm3) abszorbanciajanak fliggése az oldat molibdat-tartalméatoél killonb6z6
mennyiségl szilikat jelenlétében

A HOvizsgélatara az egymintas t-prébat alkalmazva (8).

z. . 0,0168
/== in = —ce /29 = 0,212
S| 0,42753

A t paramétere n—1 =28 amihez a 80%-o0s valésziniségi szinten a 0,256
tablazati értek (9) tartozik. A nullhipotézis tehat rendkivil szigoru statisztikai
proba esetén sem utasithaté el.

Az atomabszorpciés moédszer precizitdsanak vizsgélata céljab6l néhany minta
esetében parhuzamos meghatarozdsokat végeztiink. A 3. tablazatban 6sszefoglalt
adatokbdl megallapithat6, hogy az eredmények reprodukalhat6saga megfelel a ko-
vetelményeknek.

A kéliummeghatarozas megbizhatésaga

Referencia modszerként az Erdey, Buzés és Vigli (10) altal javasolt, indirekt
eljarast alkalmaztuk. (Ennek lényege, hogy a K +-ionokat kalignoszttal lecsapjuk,
majd a reagens feleslegét variaminkék indikator jelenlétében argentometridsan
megtitraljuk.)
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3. tablazat

Az atomabszorpciés kalciummeghalarozas precizitdsa

Meghatarozasok  Kozépérték Variacios

Hamu szama Ca % koefficiens
Csont . 5 36,81 1,15
Csont II. 5 36,91 2,57
Tej v 5 15,29 1,61
Salata . 5 5,97 1,47

A kéliumra vizsgalt 28 db hamu ko6zil 6 halhds, 6 tej, 12 pedig novényi ere-
detli volt. Az egyes mintakra vonatkozé dsszehasonlité vizsgalatokat (mintanként
egyet-egyet) jelen esetben is azonos hamuoldatokbdl végeztik el. Az eredmények
matematikai-statisztikai feldolgozasanal hasonlé jelélési konvenci6kat alkalmaz-
tunk, mint az el6z6 részben.

Terjedelem: 16,65-36,93%, ill. 16,80—36,75% K +-

Az eredmények szamtani kdzépértéke:
y2 = 27,2402%, ill. x2 = 27,2257%.

A kozépértékek szazalékos eltérése:

§t-"*2100 - 0,05 %

*2
Nullhipotézis: H,:MZ2 =0
ahol 72= y2-x2
AZ y2l —Xa2i = z2i eltérések atlaga:
z- = 0,0145
A szérasnégyzet:
28
2 N~ 2"
Sh= - 97--— - = 0,105625
2, 0,0145
t=—yn = - 128 = 0,236</, 8= 0,256
s, 0,3250 s

A kozépértékek eltérése igen szigorl statisztikai proba alapjan sem szignifikans.
A reprodukalhatésagra vonatkozéan a 4. tablazatban dsszefoglalt adatok adnak
tajékoztatast.

Végkovetkeztetés: a kidolgozott eljards megbizhatésaga mind a kalcium-, mind
a kaliummeghatarozas esetében megfelel a sugarszint-ellenérzé laboratériumok-
ban tamasztott kovetelményeknek.
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4. tablazat

A langfotometrias kaliummeghatarozas precizitdsa

Meghatarozasok Kozépérték Variacios
Hamu szama K % koefficiens
Halhts .. . 6 32,23 0,85
Tej 1. ... 5 19,70 2,07
Tej 11 ... 5 18,21 2,99
Salata 7 34,21 1,01
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NMNAMEHOCMEKTPOCKOMNMMYECKOE OMPEAENEHWE KANbUWA W
KANMNA B 30JIE OBPA3LUOB PACTUTE/IBHOTO M XWBOTHOIO
MPONCXOXAEHWA

. Wapyan a E. Bapra

K asoTHyl KMCNOTy cofepxaliemy pacTBOpYy 30/bl aBTOpbl A06aBuav COOT-
BETCTBYIOLLEE KOMMYECTBO MeTaBaHajata HaTpua W Konvbgara HaTpus, MOTOM
pacTBOp BbIMapuBasi Ha NjamMeHu BO3AYLUHOMO aueTusieHa W3Mepsiu aToMHO-
abcopnHUo KanbLWs NpU ANVHE BOMHbI 422,7 HM, a Npu A/IMHe BOJSHbI 767 HM U3-
Meps/IN  OTHOCUTE/bHYIO 3MWUCCUI0 MPOMOPLMOHAIbHYI0 KOHLeHTpauun Kanus.
npe,ﬂ.blp.yLU.Vle 0OCO3HaHUA A/l wumnynec MPUMEHEHUK ynomsinytoro ,ﬂ,O6aBO'—|HOrO
BELLEeCTBa, a VMEHHO, YTO WMOHbI MeTaBaHajaTa M Monubaata OCBOOOXAAT 3HaK
KasnbUMa OT NPUCYTCTBYIOLLEro KonuyecTea doocdara, fasiblie MNOoS0XUTEIbHO
YMeHbLUaeT YyBCTBUTENBHOCTb U3MepeHns. Bbino fokasaHHo, YTo B cnyyae dhochara
onpaBAaBLUMIACA M36aBNAIOLLMIA METO, NOAXOAALMIA 1 AN UCKIOUYEHNA Aenpeccuu,
NpUYnHAKOLWEl KPEeMHWEBOW KWCNOTOW. Pa3paboTaHHblii MeTog NpoBepwnn npu
UCMbITAHNUAX TOBSXXUX KOCTEN, MOSIOKa U pa3HbiX 06pasLoB pacTUTeslbHOro npowc-
XoxfeHns. Cawmble BbICOKME BapuaHLMU KOI(ULMEHTOB OTMETW/IN B Crly4ae onpe-
OeneHns KanbLumsa, a MMeHHo 2,6%, a B ciiydae onpefeneHns kanusa 3,0%.
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FLAMMENSPEKTROSKOPISCHE BESTIMMUNG VON CALCIUM UND
KALIUM IN DER ASCHE VON MUSTERN PFLANZLICHEN UND
TIERISCHEN URSPRUNGS

|. Sarudi und E. Varga

Nach Zugab entsprechender Mengen von Natriummetavanadat und Nat-
riummolybdat zu einer salpetersaurigen Aschenldsung wurde die Lésung in eine
Luft-Acetylenflamme zerstaubt, sodann die Atomabsorption von Calcium bei der
Wellenlange 422,7 nm, und die mit der Kaliumkonzentration proportionale rela-
tive Emission bei 767 nm gemessen. Die Anwendung der genannten Zugaben
beruht auf die friihere Erkenntnis, dass das Calciumsignal in Anwesenheit der
Metavanadat- und Molybdation von der Menge des anwesenden Phosphats unab-
hangig wird, und ferner die Empfindlichkeit der Messung in einer gunstiger.

Richtung herabgesetzt wird. Es wurde gleichfalls bewiesen, dass die sich im
Fall des Phosphats bewdahrte freisetzende Methode auch zur Beseitigung der
durch die geléste Kieselsaure hervorgerufenen depressiven Wirkung geeignet ist.
Das entwickelte Verfahren wurde bei der Untersuchung von Mustern von Rinder-.
knochen, Milch und verschiedenen Pflanzen ausprobiert. Der hdchste Variations-
koeffizient war 2,6% bei der Calciumbestimmung und 3,0% bei der Kaliumbe-
stimmung.

DETERMINATION OF CALCIUM AND POTASSIUM BY FLAME
PHOTOMETRY IN THE ASH OF SAMPLES OF PLANT AND
ANIMAL ORIGIN

I. Sarudi and E. Varga

After the addition of adequate amounts of sodium metavanadate and so-
dium molybdate to the ash solution containing nitric acid, the solution was sprayed
into an air-acetylene flame, and the atomic absorption of calcium was measured
at a wavelength of 422.7 nm whereas the relative emission proportional to the
potassium concentration was measured at 767 nm. The use of the mentioned
additives is based mainly on the earlier recognition that in the presence of meta-
vanadate and molybdate ions the signal of calcium is independent of the amount of
phosphate present, and also the sensitivity of the measurement is decreased
favourably. It was proved that also the liberating method which was found to be
suitable in case of phosphate can be similarly used for the elimination of the
depressive effect due to dissolved silica. The developed method was tested at the
investigation of cattle bones, milk and various vegetable samples. The highest
variation coefficient was 2.6% in case of Ca determinations and 3.0% in case of
K determinations.
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A szalicilsavas nitratmeghatarozasi médszer
vizsgalata hosszu érlelésu husipari készitményeknél

CZEGLEDI-JANKO GEZAN E, MIHALYI GYORGYNE,
KORMENDY LASZLO

Orszagos Husipari Kutatéintézet, Budapest
Erkezett: 1981. szeptember 25.

A husipari készitményekhez adalékanyagul hasznalt nitrits6k egészségkarositd
hatasaval foglalkoz6 kutatasok eredményei (1) fokozott dvatossagra intenek ezen
anyagok alkalmazéasat illetéen. Az egészségkarosité hatds még tavolrél sincs min-
den részletében tisztdzva, helyes azonban az a térekvés, hogy a nitrit-, valamint
a potencidlisan nitritforrast jelentd nitratvegylleteknek a husipari készitmények-
ben megtilrhet6 mennyiségét szabalyozzak. Az el6irt hatarértékek betartasat csak
kell6 érzékenységli és pontossagl, biztonsagos vizsgalati modszerekkel lehet
ellendrizni.

Magyarorszagon az MSZ 6905 szabvany a husipari termékek nitrittartalma-
nak meghatarozasara a Griess- llosvay-féle spektrofotometrias médszert, a nitrat-
tartalom meghatarozasara pedig ugyanezen méréshez a nitrdtnak kadmiumosz-
lopon nitritté torténé redukalasat irja el6.

A nitratnak kadmiumos redukcidja elég korilményes miivelet, éppen ezért
mar kisérletek torténtek arra, hogy a tajékozd6do vizsgalatokat egyszer(ibb elja-
rassal" vegezzek el.

Elelmiszereknél el6szor a tartositoipari laboratoriumi vizsgalatoknal kezdték
alkalmazni nitrattartalom meghatarozasra az ivovizek nitratvizsgalatara kidolgo-
zott szalicilsavas modszert (2). Ez az eljards a szalicilsavnak kénsavas kdzegben
nitratok jelenlétében lejatsz6dd nitrdlédasan és a keletkezd nitroszalicilsav-
izomerek lagos elegyben kialakuld sarga szinreakciéjanak spektrofotometrias
mérésén alapszik. E meghatarozasi mddszert Selmeci és munkatarsai (3) adaptaltak
hasipari készitmények vizsgélatara. Miutan dolgozatukban nem kozoltek a szab-
vanyos vizsgalati médszerrel dsszehasonlitott mérési adatokat, egyik el6z6 mun-
kankban (4) tanulmanyoztuk azt a kérdést, hogy a szalicilsavas nitratmeghatarozas
milyen feltételek mellett alkalmas nyers, fustolt hisok vizsgalatdhoz. Vizsgalati
eredményeink azt mutattak, hogy amennyiben a fistolt sonkdkban (Un. hisvéti
sonkak) a kaliumnitratban kifejezett nitrat mennyisége t6bb, mint 200 mg/kg,
akkor a médszer a szabvanyos vizsgalattal jo| megegyez6 eredményeket ad, ille-
téleg kielégit6 pontossagu, ennél kisebb nitratkoncentracié esetében azonban mar
bizonytalan. Idézett munkankban csak a ,hisvéti” sonkak ellenérzésével foglal-
koztunk, s mivel a vizsgalat idején a 200 mg/kg-os szint kimutatasa céljainknak
megfelelt, nem tértiink ki arra akérdésre, mi az oka a meghatarozas bizonytalan-
saganak a kisebb koncentraciétartomanyokban, s egyaltalan van-e lehetGség arra,
hogy megfelel6 modositassal ebben a tartoméanyban is alkalmazni lehessen a sza-
licilsavas meghatérozast.3
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Selmeci és munkatarsai is emlitést tettek arrél, hogy egyes szerves anyagok
a szinkifejlédést zavarjak. Ugy véltiikk, hogy ilyen zavaré anyagokat jelentenek
a lassu érleléséi husipari termékeknél érés kozben keletkez6 iz- és zamatanyagok is,
els6sorban a felszabadulé6 aminosavak. A dezaminaciés és dekarboxilezédési folya-
matok a gyulai kolbasznal mérsékeltebb, szalaminal fokozottabb mértékben zaj-
lanak le (5, 6). A vagasérett szalamiban kulénésen sok ,,nem fehérje”-nitrogént
mutattak ki, aranyuk az 6sszes nitrogén 20-25%-a is lehet (7). Kérmendy és
Gantner (5) megéallapitotta, hogy a magyar szalamiban a leggyakrabban el6fordulo
szabad aminosavak a kovetkezdk: aszparaginsav, glutaminsav, leucin, alanin,
glicin, szerin, valin, hisztidin, lizin. Dolgozatukban megemlitik, hogy mas szerz6k
ciszteint és cisztint is kimutattak.

Munkank célja az volt, hogy megvizsgéljuk a szalicilsavas nitrdtmeghatarozasi
modszer alkalmazésanak lehet6ségét a hosszl érlelésti husipari termékeknél is.
E célbdl egyrészt kiillonbdz6 ideig érlelt készitményeket vizsgaltunk mind a szab-
vanyos, mind a szalicilsavas mddszerrel, tovabba kulénb6z6 modelloldatokbdl
(ismert Osszetétell kaliumnitrat-aminosav-, illetve kaliumnitrat-konyhasé elegyek)
végeztink szalicilsavas nitratmeghatarozast.

Vizsgélati anyagok és modszerek

Mintak, mintael6készités

18 rad vagasérett szalamit, 5 rid 14 napig érlelt szalamit, 7 szal vagasérett
gyulai kolbaszt, 10kiilénboz6 friss szalamipasztat, valamint kaliumnitrat-aminosav
és kaliumnitrat-konyhas6 modelloldatokat vizsgaltunk.

A mintakat (darabos minta esetén eléz6leg Moulinette héaztartasi apritoban
péppé daralva) Ultra-Turrax készllékben vizzel szuszpendaltuk. A kivonatok ké-
szitését az MSZ 6905 el6irasa szerint végeztik. A kivonatok térfogata a huaské-
szitmény mintaknal: 10 g-*200 cm3 A két mdédszerrel végzett 6sszehasonlité vizs-
galatokat ugyanabbél a kivonatbdl hajtottuk végre.

Nitrattartalom meghatarozdsa kadmiumos redukciéval

Az MSZ 6905 el6irasai szerint. A kadiniumiszapot Mirna- Hofmann-fé\e
U-alaku kapillarissal kiegészitett oszlopba helyeztiik.
Nitrattartalom meghatérozasa szalicilsavas maédszerrel

Selmeci és munkatarsai (3) leirdsa szerint.

A nitrattartalmat mindkét moédszer szerinti vizsgalatoknal kaliumnitratban
kifejezve adtuk meg.

Vizsgélati meggondolasok és vizsgélati eredmények

/. Vagasérett szalami és gyulai kolbasz nitrattartalmanak 6sszehasonlitdé vizsgalata
a két modszerrel

A 18 szaldmi és 7 gyulai kolbasz vizsgalatanak eredményeit az 7. tablazat
tartalmazza. Egyetlen azonos eredményt mutaté eset kivételével (23. minta)
a szalicilsavas médszerrel kapott értékek jéval kisebbek a kadmiumos redukciéval
kapottaknal, még akkor is, amikor az utdbbi, szabvanyos mdédszerrel jelent6s nitrat-
mennyiségeket mutattunk ki. Igen sok esetben a szalicilsavas eljarassal nem is
kaptunk szinreakciét, s igy a nitrattartalom nem volt mérhet6. A két modszer-
rel nyert eredmények kdzott semmiféle Osszefiiggést nem lehetett megallapitani.
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E kisérletsorozat egyértelmien mutatja, hogy a vizsgélt mintdkban a nitrat-
nak szalicilsavas mddszerrel torténd meghatarozasat valamilyen tényezd, esetleg
tébb is zavarja.

7. tablazat

Vagasérett szalami és gyulai kolbasz nitrattartalma szalicilsavas és
kadmiumoszlopos eljarassal meghatarozva

Nitrattartalom, K.N03 mg/kg-ban

A minta A minta kifejezve
sorszama megnevezese Szalicilsavas Kadmiumoszlopos
moédszerrel madszerrel

1 Szalami N. D. 270

2 Szalami N. D. 249

3 Szalami N. D. 215

4 Szalami N. D. 268

5 Szalami N. D. 85

B Szalami N. D. 62

7 Szalami N. D. 93

8 Szalami N. D. 88

9 Szalami 45 m333
10 Szalami 51 333
11 Szalami 193 355
12 Szalami 193 355
13 Szalami 16 93
14 Szalami 10 99
15 Szalami 16 110
16 Szalami N. D. 71
17 Szalami N. D. 63
18 Szalami ... N. D. 82
19 Gyulai kolbasz .. 10 139
20 Gyulai kolbasz N. D. 130
21 Gyulai kolbasz .. 445 1032
22 Gyulai kolbasz .. N. D. 67
23 Gyulai kolbasz 97 97
24 Gyulai kolbasz N. D. 50
25 Gyulai kolbasz N. D. 70
N. D. = nem mutathaté ki (,nem detektalhat6")

2. tdblazat

14 napig érlelt szalami nitrattartalma szalicilsavas és kadmium-
oszlopos eljarassal meghatarozva

Nitrattartalom, KN 03 mg/kg-ban kifejezve

A minta
sorszama Szalicilsavas Kadmiumoszlopos
modszerrel moédszerrel
1 55 158
2 ei 167
3 N. D. 30
4 56 126
5 28 81
N. D. = nem mutathaté ki (,nem detektalhaté”)
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2. 14 napig érlelt szalami nitrattartalméanak osszehasonlitd vizsgalata a két modszerrel

A 14 napig érlelt szaldmindl, a 2. tdblazat adataibdl lathatéan, ugyancsak
jelentésen kevesebb nitrattartalmat kaptunk a szalicilsavas meghatarozasi maéd-
szerrel, de az 5 minta kodzil csupan egy esetben nem volt vele kimutathat6 nitrat-
tartalom.

3. Véagaseérett szalami dardlékahoz adott kaliumnitrat dsszehasonlité visszanyerési
vizsgalata a két madszerrel

Minthogy mind a vagasérett, mind a rovid ideig (14 nap) érlelt szalamibol
a szalicilsavas modszerrel lényegesen kevesebb kaliumnitratot tudtunk kimutatni,
mint a szabvanyos, kadmiumoszlopos redukcié segitségével, a tovabbiakban azt
vizsgaltuk, hogy milyen kilonbség mutatkozik a két médszer k6zott a hozzaadott,
ismert mennyiségli kaliumnitrat visszanyerésében.

A vizsgalatok eredményét a 3. tablazatban foglaltuk 6ssze. Az adatok szerint,
mig a szabvanyos vizsgéalati modszerrel a 6 minta kézul 6tnél 90%-on felul vissza-
kaptuk a hozzéadott kaliumnitratot, addig a szalicilsavas modszerrel a vissza-
nyerés egyetlen esetben nem éri el még az 50%-ot sem.

3. tablazat

Vagasérett szalami daralékahoz adott kaliumnitrat visszanyerése szalicilsavas és kadmiumoszlopos
eljarassal meghatarozva

A daralékban a Szalicilsavas modszer Kadmiumoszlopos moédszer
hozzaadas el6tt
kimutatott nit-
rat, mint KNO, 10 205
mg/kg

Vizsgalatok KNO» hozzdadasa utan

Szalicilsavas médszer Kadmiumoszlopos médszer

Visszanyert Visszanyert

Osszes Osszes KNO3
r',(otlzoé? kimutatott KNO3 kimutatott
Sorszam nitrat, mint nitrat, mint
ma/k KNO3 mg/k KNO, mg/k
99 mgikg e % ma/kg M %
la 100 38 28 28 288 83 83
Ib 100 40 30 30 307 102 102
2a 200 78 68 34 392 187 93
2b 200 76 66 33 392 187 93
3a 400 170 160 40 600 395 99
3b 400 171 161 40 596 391 98

= levonva akiindulasi daralékb6l meghatarozott 10 mg/kg értéket
= levonva akiindulasi daralékb6l meghatarozott 205 mg/kg értéket.



4. Friss szaldmipasztahoz adott kaliumnitrat visszanyerése szalicilsavas
madszerrel

Amint az el6z6 vizsgalatsorozat mutatta, a vagasérett szalamibdl a szalicil-
savas eljarassal nem tudtuk elfogadhaté mennyiségben visszakapni a hozzaadott
kaliumnitratot. Abbdl a meggondolasbdl kiindulva — amelyet eddigi észleléseink
is alatamasztottak, - hogy a zavaré hatasnak legaldbbis egyik okéat az érés kézben
keletkez6 anyagok jelentik, olyan vizsgalatokat is végeztiink, amelyben a szali-
cilsavas modszerrel ilyen érési anyagokat még nem tartalmazo, friss szalami-
pasztabol hataroztuk meg a kaliumnitrat visszanyerését. Az eredményeket a
4. tblazatban foglaltuk Ossze. Az éatlagos visszanyerés az érési anyagot még nem
tartalmaz6 friss szalamipasztab6l 400 mg/kg KNO3 hozzdadasa esetén 97,1%,
tehat gyakorlatilag teljes.

4. tablazat

Friss szaldmipasztdhoz adott k&liumnitrat visszanyerése
szalicilsavas moédszerrel

. . Hozz&adott Kimutatott
Minta sorszama KNO03mglkg KN 03 mg/kg
1 400 404
2 400 398
3 400 397
4 400 368
5 400 405
6 400 356
7 400 356
8 400 409
9 400 398
10 400 395
X 388.,6
s 4,37
5. téblazat

oldat nitrattartalmanak meghatarozasara szalicilsavas eljaras alkalmazéasa

esetén
Az aminosav megnevezése Az oldatban levG h irg:]n;iﬁxgtlg?tlété-
KNO3 mg/dms3 KNO03mg/dm3
1-cisztein 200 19
1-cisztein.. 400 49
1-glutaminsav 200 80
1l-aszparaginsav 400 207
1-aianin 200 177
1-glicin... 200 228




5. Aminosavak hatdsa a szalicilsavas nitratmeghatarozasra, vizes oldatban

Az érési folyamaton &tesett terméknél els6sorban a szabad aminosavak jelen-
|étét okoljuk a szabvanymodszerhez képest [ényegesen kisebb nitratmeghatarozasi
eredményekért. Ezért néhany aminosav és kaliumnitrat kilénbdzd 0Osszetételd
modelloldatabol elvég(ztuk a kaliumnitrat szalicilsavas meghatarozasat.

Az eredményeket az 5. tablazatban foglaltuk dssze. Az aminosav-koncentracio
megvalasztasa egy régebbi munkank (7) meggondolasai alapjan toértént. Mind-
egyik esetben 5—5 parhuzamos mérést végeztiink, a tablazatban az attekint-
het6ség kedvéért csak a kdozépértékeket tiintettiik fel. Az els§ harom aminosavnal
a szalicilsavas meghatarozassal kapott érték olyan nyilvanvaléan eltér a tényleges
kaliumnitrat tartalomtol, hogy ott matematikai értékelésre nem volt szilkség. Az
l-alanin és az 1-glicin esetében t-probaval értékeltiik a kézépértékek kilonbdzé-
ségét, s ugy talaltuk, hogy P = 5%-nal a szamitott t-érték nagyobb, mint atab-
lazati, tehat az eltérés szignifikans. Figyelemre méltd, hogy a tobbi aminosavval
ellentétben az 1-glicin néveli a latszélagos kaliumnitrat-tartalmat.

6. Konyhas6 hatasa a szalicilsavas nitratmeghatarozasra vizes oldatban

Minthogy a husipari termékek mindig tartalmaznak konyhasét, a NaCl-
hatast is tanulmanyoztuk modelloldatban. 16 oldatpart készitettink, 30mg/dm3és
240 mg/dm3 kaliumnitrat koncentracié kozott. Egy-egy oldatparban a kalium-
nitrdt mennyisége pontosan azonos volt, de az egyik esetben desztillalt viz, a ma-
sikban 25 g/drn3 konyhasé-oldat volt az oldészer. A vizsgéalati eredményeket az
7. é&bran levé grafikon tinteti fel. Az adatok matematikai értékeléséhez a konyhasé
nélkili oldatbél végzett kaliumnitrat-meghatarozast valasztottuk referencia-
modszernek (fuggetlen valtozé), s a konyhasot tartalmazé oldatokbdl kapott
eredményeket tekintettiik fliggd valtozénak. Az eredményeket az 1 abran lathato
modon grafikusan abrazolva, a pontok egyenes kéril csoportosulnak. A két adat-
sor kozott linearis Osszefiiggés van, amelyet az y = 0,89 xx7,46 egyenlet ir le.
Annak eldéntésére, hogy a két adatsor leirhaté-e y = x egyenlettel, a Mandel-fé\e
(8) F-probat végeztik el. A szamitott F-érték (P = 5%) nagyobb a tablazatinal,
tehat a natriumklorid szignifikans eltérést okoz ezen modelloldatokban a kalium-
nitrdt meghatarozasanal. Ez a szignifikAns eltérés azonban abszolut értékét te-
kintve nem jelentés.

Az eredmények megbeszélése

Vizsgélatainknal ugy talaltuk, hogy sem a félkész- (14) napos érlelési idejl
szalami), sem a készterméknél (vagasérett szaldmi, gyulai kolbasz) nem lehet
a szalicilsavas nitrdtmeghatarozasi moédszert alkalmazni, mert az a szabvanyban
eldirt kadmiumoszlopos eljarashoz képest a készitményben levd nitratrak csupan
toredék részét mutatja ki. A vagasérett szaldmihoz adott kaliumnitiat vissza-
nyerési kisérleteiben a hozzatett anyagnak még a felét sem kaptuk vissza.

Annak eldontésére, hogy egyaltalan széba johet-e a szalicilsavas modszernek
valamilyen médositasa, modellkisérleteket végeziink a kaliumnitratnak aminosavak
jelenlétében torténd meghatéarozasara. Kitlint, hogy az aminosavak, amelyek pedig
a hosszu érleléséi termékek zamatanyagainak jelent6s részét teszik ki, olyan nagy
mértékben befolyasoljak a nitratoknak szalicilsavba torténd kvantitativ beépiilését és
a lugos szinreakci6 kifejlédését, hogy az eljaras a szabad aminosavakat tartalmazo,
lassu érlelésii szarazaruk nitrattartalmanak meghatérozasahoz nem jéhet széba.

A termékekben levd konyhasé is szignifikansan befolyasolja a nitroszalicilsavas
szinreakcié kialakulaséat, ez azonban olyan kis mértékl, hogy az aminosavak
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zavaré hatdsa mellett nincsen gyakorlati jelent6sége. Elvégzett vizsgalataink meg-
er@sitik azt a feltételezést, hogy az érés kozben felszabadul6 aminosavak mar
magukban is meghilsitjak a szalicilsavas nitrdtmeghatarozas hasznalhatosagat.
Ez a tény annyira egyértelmivé teszi a modszer alkalmatlansagéat, hogy tovabbi,
részletesebb dsszehasonlitd vizsgalatok mar feleslegesek voltak.

A Selmeci-féle szalicilsavas nitrdtmeghatarozéasi eljaras huasipari felhasznalasanak
teriiletét tehat egyelére csak a ,,hGsvéti” sonkak 200 mg/kg értéket meghaladé szint(i
nitrattartalmanak vizsgalatdban latjuk.
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NCMbITAHWE METOAA ONPEAENEHNA CANNLUMNNOKMNCAOI O
HUTPATA B AJONITOCO3PEBAEMbLIX MPOAYKTAX MACHOWU
MPOMBIWNEHHOCTHW

I. Uernean-Auko, Ab. Maxanu, /1. KepmeHau

ABTOpbl B CTaTbe 3aHMMAKTCS BOMPOCOM, YTO B C/lyyae [A0/ITO CO3PEBAEMbIX
NPOAYKTOB MSICHOM MPOMBILUNEHHOCT MOXHO /i1 NPUMEHATL ANS OnpefesnieHus
HUTpaTa cnekTpo)OTOMETPUYECKUIA METOZ, OCHOBLIBAIOLLEroCs Ha HUTpaLUM casu-
LIM/IOBOI KMCNOTbI, KOTOPbLIA B C/lyyae BETUYMHBLI SIBASIETCA NPUrOAHLIM A1t onaefe-
NIEHVSI KOIMYECTBA HWATpaTa NpeBbiwatoLiero 200 MT/KI CoaepXaHus HUTpaTa Kanus.
PesynbTaTbl UcCnefoBaHN NMOKa3biBaOT, YTO B MPOLIECCE CO3PEBAHMSI U3 OCBOGOAMB-
LUMXCS1 BELIecTB CBOGOAHbIE AMWHOKUC/IOTbI B TaKoW CTEMEHU MeLLalT LBETHOM
peakuuu, 4To canMuUIoKUCHbI MeTog Lenveuus He noaxoAswmii ons onpegene-
HUS COAepXaHusi HUTpaTa B NpoaykTax. MpumeHeHne AaHHOTO MeToga B 06/1acTy
MSICHOM MPOMBILL/IEHHOCTV MOKa OrpaHuuMBaeTCsl TOIbKO Ha WH(OPMALMOHHYO
NpPoOBepKy COAepPXaHWsi HUTpaTa B BETUMHE.

UNTERSUCHUNG DER NITRATBESTIMMUNGSMETHODE MITTELS
SALICYLSAURE BEI FLEISCHERZEUGNISSEN LANGEN REIFUNG

Czeglédi-Janké, J. - Mihalyi-Kengyel, V. - Koérmendy, L.

Ziel dieser Untersuchung war, die Verwendbarkeit der auf der Nitrierung
der Salicylsédure beruhenden spektrophotometrischen Nitratbestimmungsmethode
— die sich im Fall von Schinken zur Bestimmung von Nitratmengen tber 200 mg/
kg Kaliumnitrat bewahrte - auch bei den mit einer langen Reifung bereiteten
Produkten der Fleischindustrie zu bestatigen. Die Ergebnisse zeigten jedoch,
dass die Farbenreaktion durch die freien Aminosauren, die neben anderen Substan-
zen wahrend der Reifung frei werden, in einem solchen Mass gestort wird, dass die
von Selmeci vorgeschlagene Salicylsduremethode zur Bestimmung des Nitrat-
gehaltes dieser Produkte unbrauchbar wird. Infolgedessen ist dieses Verfahren
zur Zeit auf dem Gebiet der Fleischindustrie bloss zur orientierenden Kontrolle
des Nitratgehaltes von Schinken beschrankt.

INVESTIGATION OF THE METHOD FOR DETERMINATION OF NITRATE
BY SALICYLIC ACID AT MEAT PRODUCT OF LONG RIPENING

Czeglédi-Janké, J, — Mihalyi-Kengyel, V. - Kérmendy, L.

The investigation was aimed at proving the suitability of the spectrophoto-
metric method of nitrate determination based on the nitration of salicylic acid -
which was found to be suitable for the determination of nitrate amounts over
200 mg/kg in case of hams — also in case of products of the meat industry pre-
pared by long ripening. The results indicated that the free aminoacids which are
liberated among other substances during the ripening process interfere with the
colour reaction to such an extent that the method proposed by Selmeci is actually
unsuitable for the determination of nitrate content in these products. Thus, for
the time being, this method can be used in the field of products of the meat in-
dustry only for an orientative control of the nitrate content of hams.
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Kalcium- és kaliummeghatarozasi médszerek
Osszehasonlitasa idealis modell-, illetve
hamumintakbdl készitett oldatokban

FABRY ZOLTAN, PERECSENY| ERZSEBET és
KANTOR DEZSO

Megyei Elelmiszerellen6rzé és Vegyvizsgalé Intézet, Debrecen
Erkezett: 1979. december 15.

Radiol6giai vizsgalatoknal nagy fontossagi és alapvet§ feladat a Ca- és K-
tartalom meghatarozasa.

Vizsgalataink soran 6sszehasonlitottuk a klasszikus titrimetrias, a langfoto-
metrias és az atomabszorpcids spektrometrias modszereket. (1, 3, 5).

El6vizsgalataink alkalmaval tiszta modelloldatokb6l hataroztuk meg a kal-
cium és kalium tartalmat. Ennek eredményei egyértelmlien bizonyitottak, hogy
idedlis rendszerekben a langfotometria, az atomabszorpciés spektrometria Ca és K
meghatarozasara egyenértékl, ezenkivil Ca esetében a permanganometria is.
1, 2, 4).
( Az)elc’ivizsgélatok kedvezé tapasztalatai alapjan az altalunk vizsgalt és zavaré
komponensekkel terhelt eredeti hamumintakbdl is készitettiink torzsoldatokat,
s ezek megfelel§ higitdsa utadn vizsgaltuk a kilénbdz8 maszkirozdszerek hatasat
a mérések pontossaganak novelésére. (6, 7).

Vizsgalatainkkal arra kerestiink valaszt, mennyiben egyeznek az emlitett
modszerekkel kapott eredmények és ezaltal mennyire befolyasolhatjak a radio-
metriai eredményeket.

Anyagok és modszerek

Torzsoldatok hamumintakbél: 2—2 g hamut mértiink be s6ska, spenot, fejes
salata, takarméany, szaraz bab, fekete Gréom és nagy csalanbdl, ill. 1—1 g hamut
tej, dohany, halhis és halcsont mintakb6l. 10 cm35 n HC1 és 40 cm3 deszt. viz
hozzéadasa utan forralassal fololdottuk, szrés utan 100-100 cm3re toltottik fol
ViS vezet6képességi ioncserélt vizzel. Ezekbdl a torzsoldatokbol végeztik vizsga-
latainkat.

Torzsoldatok maszkirozasa:

La-torzsoldat: 3,117 g La/N033 6HZ/100 cm3 ioncserélt viz
Sr-torzsoldat: 3,238 g Sr/NO,/2. 4H2/100 cm3ioncserélt viz
EDTA-térzsoldat: 10 g EDTA/100 cm3ioncserélt viz
Trietanolamin-oldat: 20 tf %-os
1%-0s oxin oldat: abszolut alkoholban oldva (hiit6szekrényben 4 -6 napig tarol-
ato).

4 Elelmiszervizsgalati Kozlemények 25



Torzsoldatok kalibraciés gorbéhez:
K-térzsoldat: 1,9067 g p. a kiszaritott KC1+ 10 cm3n HC1, feltdltve 100 cm3
re ioncserélt vizzel (1,00 g K+/100 cm3

Ca-torzsoldat: 2,4972 g p. a kiszaritott CaC03+ n HC1 a s0 teljes feloldéda-
saig, majd ioncserélt vizzel 100 cm3re tdltve (1,00 g Ca++100 cm3.

Standard sorozatok langfotometriahoz, atomabszorpciés spektrometridhoz:

100 cm3es mérdlombikba 500- 500 p\ La-oldatot mértiink be, majd az alab-

biak szerinti Ca- és K- torzsoldatokat adtuk hozza és 0,1 n HCl-oldattal jelig tol-
tottik:

1 2 3 4 5
Ca-oldatbél bemérés p\ 10 25 50 75 100
K -oldatb6l bemérés p\ 20 50 100 150 200

Atomabszorpciés spektrometria:
Zavar6 hatasok:
— alkalifoldfémek esetében jellemz6 a foszfat ion zavaré hatasa
— sok fémso jelenlétében a porlasztas stabilitAsa csokken

— leveg6-acetilén langban héallé oxidképzdédés lehet Al-, Be-, P-, Si-, Ti- tar-
talmd mintak feldolgozasanal.

Fokozottabb zavaré hatasra akkor szamithatunk, ha a zavar6 elem nagyobb

mennyiségl, mint a kalcium. Maszkirozasra La +++ v. Sr++-sék, ill. fehérjetar-
talom esetén EDTA, ill. célszer(ibb annak diammadénium séjat hasznalni.

Hamumintak torzsoldataibél mérélombikokba bemértink MLA pipettakkal
4x 100—100/.1-t, ezekhez rendre hozzaadtunk 500—500 a1 EDTA, La/NOg/g.

Sr/NOg/, térzsoldatokat, majd 0,1 n HCl-oldattal 50—50 cm3 végtérfogatra tol-
tottuk.

igy minden hamumintabdl 4—4 fajta oldat készult.
Kodolas és koncentraciok az 1 és 2. tdblazathoz

Oldat kodja Torzsoldat bemérés Maszkirozas Végtérfogat

100 .d 0

100 /n 1000 ppm EDTA

100 /n 100 ppm La

100 « 100 ppm Sr 50 cm3

Ca-nal K-nal
(abszorpciéban) (emisszidban)

y nm 422,7 766,5
Leveg6 1/h.. 480 460
Acetilén 1/h 70 54
Rés mm .. 0,03 1,0
Erbsités .. 2és5 9és5
Skalanyujtas 5x
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Langfotometria:

Zavard hatasok

acetilén-leveg6 langhémérsékletén alkalifoldfém-halogenidek képzédésével
lehet szamolni (h6allé vegylletek),

alkali foldfémek héallé oxidokat, szulfatokat és foszfatokat is képeznek,
ezek az anionok intenzitdscsdkkent6 hatasuak.

Maszkirozasra lantanklorid v. nitrat, ill. EDTA diamméniumséja hasznélatos.
Mintael6készités és standard oldatok készitése ua. mint atomabszorpcios
spektrometrianal.

Mérémdiszer: Flapho-4 Zeiss langfotometer
Mérési paraméterek:

Ca-nal K-nal
Interferencia szir6 Ca-62 K —76

621 + 3 767+ 4

7-11 8-12
Levegé 1/h 270
Acetilén 1/h. 54
Erésités 6

Komplexometria:

Zavaré hatasok

— Cu és Zn zavar6 hatasat (gabonaféléknél lehetséges) KCN-al maszkirozzuk,

— Mg zavar6 hatasat oxin (8 hidroxi kinolin) adagolassal kiiszoboljuk ki,
bar itt arra kell tgyelni, hogy higitassal kb. 4 mg Ca++ (100 cm3koncent-
racioig le kell menni, mivel toményebb Ca+ + tartalom esetiben a Ca-oxin
is levalik,

— Fe(111), Al, Mg maszkirozasa trietanolaminnal torténik.

Hamumintak térzsoldataibdl 3x2-2 cm3t mértink be. Ehhez adtunk 4 cm3
1:4 CH3COOH-t é 3 cm3 telitett ammodnium-oxalatot, 5-6 csepp metilvoros
indikatort, satmeneti szinre allitottuk be 1:4 CHXOOH és 1:2 NH,OH oldadattal.
Egy éjszakai allas utan leszivattuk a feliilisz6t, 2—3 cm3 1:4 HNO3al oldottuk
a csapadékot, s kb. 100 cm3re toltottiik ioncserélt vizzel. Ehhez 5 cm3 20%-0s
trietanolamint, 10 cm3 10%-0os N6OH-ot, kb. 0,5 g KCN-ot, szilard higitasu
murexidmetilenkék indikatort, 2 cm3 1%-o0s oxin oldatot adtunk, s maradand6
kék szinig titraltuk 0,01 m EDTA oldattal. (2 tablazat)

Eredmények:

Vizsgalati eredményeinket az 1-2. tablazatban ismertetjik.
A médszerek kozotti 6sszefiiggést az 1 és 2. dbra szemlélteti.
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LANGFOTOMETRIA
ATOMABSZORPCIOS SPEKTROMETRIA

tart %
KOMPLEXOMETRIA

Y.=x
--------- y =0,995x-0,307 AAS

y =0,98/4x-0,578 LANGFOTOMETRIA
MASZKIROZAS-LANGFOTOMETRIANAL ~ La++

-ATOMABSZORPCIOS,
SPEKTROMETRIANAL Sr+

7. dbra
osszefliggés atomabszorpciés spektrometrias és iangfotometrids ,,K” meghatarozas kozott

7. tablazat
K-tartalom alakulasa hamumintakban két kulonb6z6 moédszerrel meghatarozéva

Minta Kaod K-tartalom % Minta Kéd K-tartalom %
AAS- 7 Flapho—4 AAS-7 Flapho—4
Séska 1 26,05 25,70 Dohéany 1 18,95 15,05
E 34,75 48,10 E 22,60 34,40
L 27,10 27,23 L 19,45 18,15
Sr 27,38 34,20 Sr 18,95 22,00
Spendt 1 26,30 23,75 Széaraz bab 1 29,48 26,47
E 34,75 46,55 E 32,38 48,87
L 26,33 26,07 L 30,00 29,55
Sr 26,85 33,42 Sr 30,00 32,25
Fejessalata 1 32,88 32,65 Halhus 1 28,40 22,80
E 36,58 52,75 E 33,70 59,90
L 33,70 34,37 L 28,00 28,20
Sr 34,24 41,25 Sr 29,45 39,95
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ATOMABSZORPCIOS SPEKTROMETRIA

__________ y =X
__________ y =0,992x-0,73

MASZKIROZAS- LANGFOTOMETRIANAL  LcT+

-ATOMABSZORPCIOS,
SPEKTROMETRIANAL Srx*

2. 4bra

Osszefliggés komplexometrids, langfotometrids és atomabszorpciés spektrometrias ,,Ca”
meghatarozas koézott

7. tablazat folytatasa

Minta Kod K-tartalom % Minta Kéd K-tartalom
Tej 1 18,40 17,40 Fekete 1 27,00 24,93
E 31,05 42,00 urém F 36,50 47,72
L 19,00 18,15 L 27,38 26,85
Sr 19,00 28,40 Sr 27,38 29,55
Takarmany 1 18,68 17,20 Nagy 1 15,25 13,32
E 20,78 31,10 csalan E 18,43 28,77
L 18,95 18,35 L 15,25 15,25
Sr 18,68 21,05 Sr 15,53 17,57

Az adatok 3—3 parhuzamos mérés atlagai
1 = maszkirozas nélkul

EDTA maszkirozas

La*** maszkirozas

Sr** maszkirozas

Ql—rl'l
W

Ertékelés
A komplexometrias, az emissziés langfotometrias és az atomabszorpcios
spektrometrids modszerrel meghatéarozott Ca-tartalmak matematikai feldolgozasa
egyszempontos variancia analizissel tortént, melyben a szamitassal kapott F ér-
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2. tablazat

Ca-tartalom alakuldasa hamumintdkban harom eltér6 moédszerrel meghatarozva

Minta

Séska

Spenét

Fejessalata

Tej

Takarmany

Dohany

Széaraz bab

Halcsont

Halhus

Fekete tirom

Nagy csalan

30

wrme

Qr—mH

®rrme Orme OrmT

(gl—m_

Orme

Ql—m»—\

me Orme Orme

wr
&z

AAS —1

3,83
4,98
6,13
5,55
3.83
3.83
4,38
4,38

6,68

8,40

4,68

31,70
32,85
34,00
35,10

3,05

Ca-tartalom %

Flapho—4

517
6,67
5,43
18,80

3,90
5,68
4,15
18,05

7,70
9.73
7,95
19,33

14,90
17.90
14,90
39,15

6,43
7,70
6,95
17,80

12,85
16,40
13,90
38,20

3,65
5,43
4,43
16,57

32,55
38,15
34,10
54,95

2,25
5,80
3,75
30,55

6,18
7,95
6,68
17,80

14,00
16,53
14,78
23,88

Komplexo-
metria

6,13

4,75

8,50

15,75

7,38

15,00

4,75

35,25

5,00

15,38



teke ,,1,37". Ez a tdblazatban megadott elméltei értékeknél (3 fajta kezelés 33
elem; F = 3,32) kisebb, tehat a harom moédszer kéz6tt nincs kimutathaté ki-
I6nbség, vagyis egymassal j6 kozelitésben egyenranguak.

A szamszer(i eredmények és grafikus abrazolas azt bizonyitja, hogy a komp-
lexometria adja a latszélag legnagyobb értékeket, legkisebbeket pedig a lang-
fotometria.

Emisszids langfotometrianal célszerd a La ++ +-0s maszkirozas (50—2100 ppm),
mivel ennek nincs zavar6 fényhatasa Ca-62 interferencia sz(ir6 alkalmazasakor.

Atomabszorpciés spektrometrianal ajanlatosabb a Sr++ alkalmazasa, mivel
a La-sok nehezen beszerezhet6k, maszkirozé hatdsuk pedig egyenértékd.

Itt jegyezziik meg, hogy a La +++-s6k igen gyakran tartalmaznak Mg- és Ca-ot
is. Ezért célszer(i a langfotometrianal hasznalt standard sorhoz is az azonos meny-
nyiségli La+++ maszkiroz6 oldatot hozzaadni. K-meghatarozdsa atomabszorp-
cioval vagy langfotometrias modszerrel nem ad szignifikans kilénbséget, ha masz-
kirozas atomabszorpcional Sr++, langfotometrianal pedig La+++-oldat.
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CONOCTABNEHWE METOAOB OMPEAENEHWA KANbUWA W KATNA
B PACTBOPAX MPUTOTOBNEHHbLIX M3 MAEANTbHbLIX MOAE/NbHbLIX
OBPA3LIOB 1 OBPA3LOB 30/1bl

3. ®abpu, E. Mepeyanun, [. KaHTOp

ViccnefoBaHvem pagnosnornuyeckux o6pasnos NPOBOAMIN YPE3BbLIYAAHO BaXKHYO
3aflavy, a UMeHHO ornpefeneHre CoAepXaHusa KanbLus W Kanusi. ABTOPbl yCTaHo-
BUAW, YTO AN1i ONpeAeneHnst KasnbLWs NpUMeHsieMble KOMMIEKCOMETpUUECKue |
aTOMHOA6COPNUMOHHLIE  CNEKTPOCIOTOMETPUYECKME METOAbl ABMSIOTCS OfHO3HAY-
HbIM, B TO )€ BPEMsi pe3yfibTaTbl NOSyUYEHHbIE MIAMEHOCOTO,METPUUECKUM METOLOM
Nnpy COOTBETCTBYHOLLEN MACKUPOBKE, MO CPABHEHWMIO 4.y« MPEAblAyLX MEeToAoB,
B C/lyyae NMPUMEHEHUsI aHaNM3a BapuaHLyH He NOKa3blBAKT HUKAKOW PasHULbI.

[N ux onpeseneHnst XopoLwo NPUMEHNMA Kak aTOMHOa6CcoprLMOHHas CNeKTpo-
MeTpusi Tak U U1aMeHohoTOMETPUS NPYMEHEHVEM MACKMPYHOLLMX BELLECTB.
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VERGLEICH DER BESTIMMUNGSMETHODEN VON CALCIUM
UND KALIUM IN VON AUS IDEALEN MODELL- BZW. ASCHENMUSTERN
BEREITETEN LOSUNGEN

Z. Fabry, E. Perecsényi und D. Kantor

Bei der Untersuchung von radiologischen Mustern ist die Bestimmung des
Calcium- und Kaliumgehaltes eine besonders wichtige und grundlegende Aufgabe.
Bei den virliegenden Untersuchungen wurde bestatigt, dass bei der Bestimmung
von Calcium die Komplexometrie und Atomabsorptionsspektrometrie gleich-
wertige Methoden darstellen bzw. sogar die mit der flammenphotometrischen
Methode erhaltenen Ergebnisse - falls eine entsprechende Maskierung ange-
wendet wird — keine bestimmbare Unterschiede von beiden oben genannten
Methoden aufweisen, wenn eine Varianzanalyse von einer Hinsicht zur Verwen-
dung kommt. Zur Bestimmung des Kaliums sind bei Anwendung der angegebenen
Maskierungsmittel sowohl die Atomabsorptionsspektrometrie, wie auch die
Flammenphotometrie gleicherweise anwendbar.

COMPARISON OF THE METHODS FOR THE DETERMINATION OF
CALCIUM AND POTASSIUM IN SOLUTIONS PREPARED FROM IDEAL
MODEL AND ASH SAMPLES, RESPECTIVELY

Z. Fabry, E. Perecsényi und D. Kantor

On analyzing radiological samples the determination of the calcium and po-
tassium content is an important and fundamental task. In the course of investi-
gations it was found that for the determination of calcium complexometry and
atomic absorption spectrometry quite equivalent methods are, moreover, on
appyling an adequate masking, even the results obtained by the flame photomet-
ric method do not show deetectable differences from the data afforded by the
above mentioned both methods when the one-aspect variance analysis is applied.
For the determination of potassium both the atomic absorption spectrometry
and the flame photometry can be equally well used, on applying the described
masking agents.

32



Az aminosav-analizis hibaforrasainak vizsgalata
I. Az analizisfolyamat hibai

ZSIGMOND ATTILA-BEKES FERENC-UNGAR ERIKA
Budapesti M(iszaki Egyetem Biokémiai és Elelmiszertechnolégiai Tanszék

Erkezett: 1981. aprilis 3.

Bevezetés

Az els6 automatikus aminosav-analizator megépitése 6ta eltelt tobb mint két
évtized soran a folyadékkromatografia altalanos fejlédése, valamint az aminosavak
ioncserél6 kromatografias elvalasztasanak optimalizalasa érdekében végzett inten-
ziv kutatomunka eredményeképpen olyan nagy hatékonysagu maodszereket dolgoz-
tak ki, amelyek segitségével az eredeti elvalasztasi id6t és a kimutathaté aminosav
mennyiségeket nagysagrendekkel sikerilt csokkenteni.

E jelentés fejl6dés ellenére az aminosav-analizis pontossagat nem sikerilt
jelent6sen novelni és a nemzetkdzi dsszehasonlitd vizsgalatok tanisaga szerint az
eljaras tényleges pontossaga a gyakorlatban sohasem éri el minden aminosavra a
gyéarté mivek altal megadott 2-5% kozotti értékeket. Mivel a nagy értéket kép-
visel§ aminosav-analizatorok hatékony mikddése népgazdasagi szempontbdl is
fontos, indokoltnak tartottuk, hogy megvizsgéljuk, melyek azok a tényez6k, ame-
lyek az analizisfolyamat hibait, illetve pontatlansagait okozzak. Azokkal a hibak-
kal kivanunk els6sorban foglalkozni, amelyek az értékelést megnehezitik, vagy
bizonytalannéa teszik, vizsgaljuk azokat a hatdsokat, amelyek a felbont6 képesség
romlasét, a cslcsalak torzuldsat okozzak, az analizisfolyamat reprodukélhat6sagat,
illetve a jel —zaj viszonyt rontjak. Nem foglalkozunk gépi — mechanikai, vagy
elektronikus jellegl - hibakkal, amelyek az aminosav-analizator normalis m(iko-
dését lehetetlenné teszik, valamint a kromatografias kortilmények helytelen meg-
vélasztasabdl ered6 hibakkal (feloldas hianya, csUcsok egybeesése stb.), inkdbb
azokra a hibalehet6ségekre kivanjuk felhivni a figyelmet, amelyek j6l m(ikodé
készilék és helyesen megvalasztott kromatografias koriilmények mellett is problé-
maékat okozhatnak.

Az aminosav-analizisnél fellép6 hibakat tobbféle szempontb6l csoportositjuk.
Jellegik szerint vannak objektiv és szubjektiv hibék, eredetik szerint gépi (me-
chanikus, hidraulikus, elektromos vagy elektronikus), kémiai erydet(, valamint
helytelen kezelésbdl fakadd hibékat kilonbdztethetiink meg.

Az elemzés id6beli lefolydsa szerint a minta-el6készitésbdl fakado, akromatog-
rafids elemzésbél - és a kromatogram értékelésébdl ered6 hibakat kilonboztet-
hetliink meg.

3 A KISZ KB Ertelmiségi Fiatalok Tanacsa, a MTA Tudoméanyszervezési Csoportja és a
KEKI KISZ Szervezete rendezésében 1980. november 17-én elhangzott el6adas atdolgozott és
kib6vitett valtozata.5
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Jelen cikkiinkben nem foglalkozunk a minta-el6készités altal okozott hibakkal,
tehat azzal a problémakoérrel, hogy az analizisre keriil6 minta aminosavosszetétele
mennyiben felel meg az eredeti mintdénak, milyen veszteségek lépnek fel az el6-
készit6 miveletek soran. A tulajdonképpeni analizisfolyamattal kapcsolatos hibak,
illetve hibaforrasok ismertetésénél az aminosav-analizator szerkezeti felépitését
vesszik alapul. (Lasd: 1 abra.) Az egyes hibajelenségeket sajat gyakorlatunkbal
vett kromatogramrészletekkel illusztraljuk.

Az elvalaszté rész hibai

Az elvélasztd rész hibainak ismertetésekor a mintabemérés, az ioncseréld
gyanta oszlop, az elvalasztashoz hasznalt pufferek, illetve a minta Osszetétele, vala-
mint az aramlast megvalésito szivattyuk tokéletlen m(ikddése altal okozott prob-
léméakat mutatjuk be.

A mintabemérés hibaja

A vizsgaland6 aminosavminta bemérése kézi Gton, félautomatikus vagy auté-
matikus mintabemérék segitségével torténhet.

A kézi mintabemérést olcsobb késziilékeken még ma is elterjedten hasznaljak-
a kromatogréfias oszlop tetejét leszerelve a mintat kalibralt pipetta vagy preciziés
fecskendd segitségével agyantaoszlop tetejére rétegezik, majd un. bemoso pufferrel
(~pH 2) legtdbbszor nitrogén nyomassal, tobbszori utandblitéssel megkodtik az
ioncserél6 gyantan. Az eljaras bonyolultsaga miatt viszonylag sok hiba forrasa
lehet, begyakorlott kezel6 személyzetet igényel.

Igen elterjedtek a kézi mintabeméré csapok is. Miikddésuk Iényege az, hogy va-
lamilyen reprodukalhaté kalibralt térfogat( ivegbe, vagy kapillarisba bevitt folya-
dék mennyiséget manudlis beavatkozassal juttatunk a folyadékutba. Sokféle val-
tozatban kaphatok.

A fél- és teljesen automata mintabemeérék elsésorban kényelmi megoldasokban
kildnbdznek egyméstol. A mintdk tarolasara két, elvileg kildnb6z6 modszert dol-
goztak ki.

A folyadék alakban torténé tarolas soran a mintakat altalaban tveg, vagy m(-
anyag kapillarisokban, h(tve taroljak a beadagolasig. A minta térfogata bemérési
rendellenességek vagy csepegések miatt valtozhat, nem kell§ atszivatds esetén a
minta felhigulhat. Tovabbi problémét okoz a tarolas alatti bomlas, ami még hiités
mellett is jelent6s lehet.

Az ioncserél6 gyantaoszlopon t6rténd mintatarolas elve az, hogy a mintat az ion-
cserél6 oszlopon megkotve (rendszerint h(itve) taroljak az analizis megkezdéséig.
Az ioncserélén kotott aminosavak stabilitasa altalaban jobb, mint a folyadék alla-
potban. Az eljaras tovabbi el6nye az, hogy a mintadk bizonyos mértéki elbtisztitasat
is lehetévé teszi, azok a szennyezd komponensek ugyanis, amelyek az elvalaszté
oszlopon irreverzibilisen megkotédve annak elttm&dését, illetve elvalasztoképessé-
gének romlasat okozzak, mar a mintatarol6 ioncserélén megkotédnek.

Az aminosav-analizisben rendkiviil szerencsésnek mondhat6é az a kérilmény,
hogy a minta savanyl kémhatasanak hatasara a benne talalhaté aminosavak az
ioncserél6 gyantaoszlop tetején, kis térfogatban megkétédnek, emiatt ugyanis nem
Iép fel a mintabemérék konstrukcidjdban sok bonyodalmat okoz6 zdénaszélesedés.
(Jellemzé példa erre, hogy a kilénboz6 pufferekkel elsének eludlédé aminosavakat
pl. ciszteinsav, valin, hisztidin  tartalmazé eluatumok ¢ssztérfogata a mintaé-
nal kisebb is lehet.)
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w2 PUFFEREK REAGENS (EK)

1. &bra
Aminosav-analizator elvi felépitése

PUFFER SZIVATTYU REAGENS SZIVATTYU |

MINTABEMERO

KROMATOGRAFIAS
OSZLOP

REAKTOR - FOTOMETER - REGISZTRALO

$ ELVALASZTO reész DETEKTALO RESZ



Az ioncserél6 oszlop altal okozott problémak

Az elvélaszté rendszer leglényegesebb eleme az ioncserélé gyantaosziop. Tol-
tetként manapséag szinte kizarélagosan aminosav-analizis céljara kifejlesztett szfé-
rikus kationcserél6 gyantakat hasznalnak.

Az ioncserél6 oszlop hibaforrasként leginkabb akkor j6n szamitasba, ha tol-
tése rosszul sikerilt, vagy ha kilénbdz6 szerves vagy szervetlen anyagok meg-
kotése, illetve mikrobialis fert6zés miatt elvalasztoképessége leromlik.

Annak ellenére, hogy a penészesedés meggatlasara a konzervaloszerek széles
skalajat javasoltak, elég gyakori a gombas fert6zés miatti szennyezédés. Emellett
az oszlopon megk6tédé humin anyagok és nehézfémek hataséara az oszlop elvalaszto-
képessége, a jel-zaj viszony romlik, a cstcsok alakja torzul. llyen kromatogramot
mutatunk be a 2. gbrén.

ALA

GLY

PRO

GIU

SER
THR

ASP

2. 4bra
Csokkent elvalasztoképességl oszlopon végzett aminosav-elvalasztds kromatogramja
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Az elszennyez8dott ioncserél6 gyantat az oszlopbdl kinyomatva, kilénb6z6
kezelésekkel regeneralhatjuk. A szerves szennyezddéseket ligos f6zéssel vagy &s-
vanyi savas kezeléssel tavolitjak el, a nehézfémek megkotéséhez alkalmas komplex-
képz6t adagolnak. Lényeges a gyanta elapr6z6dasabdl eredd finom frakcio elta-
volitasa is, mivel mar kis mennyisége is az oszlop hidraulikus ellenallasanak jelen-
t6s novekedését eredményezheti.

A folyadékszallitas hibai

A folyadékszallitast végz6 elemek minden oszlopkromaiografias modszernél
kulcsfontossaguak, hibatlan mikddésik az, elualé pufferek és a detektalashoz
szilkséges reagensek egyenletes, szabalyozhat6é aramoltatdsa az aminosav-analizator
funkcioképességének is alapja.

Legéltalanosabban allithaté I6ketli, dugattyls szivattyUkat hasznalnak e
célra, a modern folyadékkromatografia gyakorlataban mar bevalt, kilénb6z6 sza-
balyozokkal elektronikusan vezérelt pumpatipusok elterjedése e terileten is var-
hat6. A kromatogréfias felhasznalas szempontjabol déntd szempont a folyadékszal-
liths egyenletessége.

A folyadékszallitasban megfigyelhetd instabilitisokat négy alaptipusba sorol-
hatjuk:

a) Nagyfrekvencias zajok (flow noise)

Jellemzéjuk, hogy az aramlasban bedllé valtozasok periédusideje kicsi, a detek-
talandd cslcs szélességéhez képest elhanyagolhat6. Tipikus példa az ilyen zajra a
dugattyls szivattyuk pulzaladsa altal okozott nyomas-, illetve &aramlasi sebesség
véltozéas. A retencios idbre, illetve a csucs teriiletre gyakorolt hatasuk altalaban el-
hanyagolhaté, a detektalasnal azonban az alapzajt novelik. Kikiiszébolésik csak
koltséges csillapitd tagok beépitésével lehetséges.

b) Kisfrekvencias zajok (flow wander)

Jellemz6juk, hogy az aramlasi valtozasok periédusideje a detektaland6 cslcs
szélességével Gsszemérhet6. A zaj oka altalaban nehezen derithet6 fel, tobbféle
hatds okozhatja: a cs6vezetékekben megbujo Iégbuborékok, lebeg6 apré szennye-
z6dések, amelyek a szivattyl volumetrikus hatasfokanak ingadozasat eredménye-
zik, enyhe, instabil tdmitetlenségek stb.

A kisfrekvencias zajok a kromatografia pontossagat nagymértékben rontjak.
A retenci6s id6 valtozasa viszonylag kis mérték(i, a csucsteriilet hibaja azonban
katasztrofélis is lehet. Az aminosav-analitikdban ezt a hatast fokozza az, hogy az
aramlasi zaj hatasara a reaktorban vald tartézkodasi id6 is megvaltozik, emiatt
nagymértékl az alapvonal-ingadozas is. SzélsGséges esetben a kromatogram egyal-
talan nem értékelhetd (Lasd 3. abra).

c) Lassu aramlasvaltozasok (flow drift)

A lassu, folyamatos aramlasvaltozas a retencids id6 és a cslcsteriilet megval-
tozdsa miatt igen jelentés hiba forrdsa lehet. Leggyakoribb oka a kilénbdzd hé-
mérsékleti instabilitAsok (kdrnyezeti h6mérséklet valtozasa, pumpén beluli mele-
gedés) mellett az oszlop aramlasi ellenallasanak novekedése. A megnovekedett
hidraulikus ellenallds miatt a nagyobb nyoméason a pumpék volumetrikus hatas-
foka csokken, kisebb lesz a folyadékszallitas (kivételt képeznek az elektronikusan
szabalyozott allando folyadékszallitasi pumpak).

Az aminosav-analizis gyakorlataban azért kilonés jelent6ségl ez a zajtipus,
mert az ioncserél§ gyantaoszlop toltete nem tekinthet6 merev gombokbél allé
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3. &bra
Kisfrekvencias zajok hatasara torzult kromatogram

halmaznak (Un. kemény gél tipusu), az oszlopra haté nyomas kovetkeztében —
tipustél figgé mértékben - lassan dsszenyomddik, aramlasi ellendllasa folyama-
tosan né.

Mindezen valtozasok megel6zésének els6 Iépése az aramlasi sebességek minél
gyakoribb ellen6rzése. A kromatografalast még akkor is célszer(i hosszabb ideje
stabilizal6dott rendszerben kezdeni, ha ez latszolag id6- és anyagveszteséget okoz.

d) ld6szakos folyadékszallitds kimaradas

A folyadékszéllitas id6szakos kimaradasat leggyakrabban a szivattyukba
puffervaltaskor beszivodd levegd okozza. A kromatografalas ilyenkor a legtobb
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4. &bra

Puffer kimaradas hatasara keletkezett mitermék ,,cstcs”

esetben megszakad, gyakran el6fordul azonban olyan eset is, ha a buborék kicsi,
hogy az aramlas helyredll. llyenkor a kromatogramon érdekes, csucsszer(i mdter-
méket talalunk (lasd 4. abra). A puffer kimaradasakor ugyanis csak a ninhidrin
aramlik a reaktorba és a fotométerbe, a lassabb aramlas miatt hosszabb a tart6z-
kodasi id6, a reagens szine sotétedik. Hasonld okokbdl a reagens szallitAsanak Ki-
maradasa esetén negativ csucs jelentkezik. A mltermék cslcsok a manualis érté-
kelésnél viszonylag konnyen kisziirhet6k, zavarokat csak az automatizalt adatfel-
dolgozasnal okoznak. A folyadékszallitas kimaradas ugyanakkor a kromatografalas
tovabbi részében is zavarokat okozhat, az el6re beallitott puffervaltasi idépontok
eltolodasa miatt.

Puffer osszetételbdl eredd hibak

Az elvalasztashoz hasznalt pufferek pH értékének és ioner6sségének alapvetd
szerepe van az aminosavak elicidjaban. Az optimalis dsszetételli pufferbe is keril-
hetnek azonban zavar6 hatasu szennyez6 komponensek. Kiléndsen azok az anya-
gok jelentenek problémat, amelyek az oszloprél elualédva ninhidrinnel szines ter-
méket képeznek és a koncentraciotol fiiggéen alapvonal ingadozasként vagy mdter-
mék csucsként jelentkeznek. Ezek az anyagok nem sziikségszerlien aminocsoportot
tartalmazé vegyuletek, a detektalas kortlményei miatt szénhidratok, fenolos ve-
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gyuletek is adhatnak pozitiv reakciét. Magas pH-ju pufferek alkalmazasakor olyan
ninhidrin-pozitiv. anyagokat talaltak, amelyek bizonyithatéan az ioncserél6
gyantabdl oldédtak ki. A szennyezd komponensek zéme azonban a felhasznalt
reagensekbdl, illetve emberi kontaminéacié Gtjan keriull a pufferekbe. A szennye-
zések zavaré hatasa mikroanalizisnél fokozottan jelentkezik, sok esetben ezek és
nem a készulékek miiszaki paraméterei szabjak meg az aminosavak kimutathat6-
sagi hatarat.

Sajat gyakorlatunkban néhany tétel citromsavban és thio-diglikolban talal-
tunk zavar6 szennyezddéseket. A szennyezd komponens az elsd (pH 3,25) pufferrel
nem elualédott, a masodik pufferre (pH 4,25) valtaskor azonban uszéalyos csucs-
ként jelentkezett. Retenciés idejénél fogva egybeesett a valinnal, annak értékét
megnovelte és alapvonal valtozast okozott a methionin kornyezetéjben (lasd
5. é&bra).

A pufferek szennyezettségébdl eredd problémak kozil a mindennapi kroma-
tografias gyakorlat szamara legfontosabb az 4n. ammonia - platé jelensége. A
savanyu pufferekbe a reagensekbdl, illetve a laboratérium leveg6jéb6l (dohanyzas,
nyilt lang, ammonias oldatok) bekerul§ ammonia az ioncserélé gyantan megkotddik
és a bazikus aminosavak tartomanyaban kisebb-nagyobb vall forméajaban elualé-
dik. Szerencsés esetben a platé szimmetrikus alakd, teteje vizszintes, igy a rajta
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5. dbra
Ismeretlen szennyez6 komponens eluacidja
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6. abra
Ammonia platé

Ul6 csucsok, ha korlatozott pontossaggal is, de értékelhet6k (lasd 6. abra). Ha a
savanyu pufferek ammania szennyezettsége eltér6 mérték(, a platdé alakja eltorzul,
ugyanez all el akkor is, ha a platot eludlé puffer pH-ja til magas. Kulénds prob-
Iémat jelent, ha valamelyik cslcs a platé fel- vagy leszallé agéara esik (lasd 7. abra),
ilyenkor az értékelés altaldban lehetetlenné valik.

A béazikus puffer(ek) ammonia szennyezettsége is érezteti hatdsat a kroma-
togramokon. Az ammaonia az ioncserél6 oszlopon el6szor megkotdik, majd afronta-
lis kromatogréfia elveinek megfeleléen attdr, megjelenik az effluensben, emiatt
az alapvonal eltolédik. Ez a jelenség altaldban az arginin kornyékén lathato
8. abra).

( Az ;mménia-szennyezfidés elleni védekezés két iranyu: egyrészt a kiils6 ammoé-
nia szennyezés ellen kilonféle savas csapdak lehet védekezni, a reagensekbdl
az oldatokba keriil6 ammoniat pedig altalaban az elvalaszté rész elé iktatott ion-
cserél6 oszlopon kdtik meg. E célra vagy specialis, nagy kapacitdsi ammoniaszelek-
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7. abra
Az ammaoénia platé felszallé6 dgara esé csucsot nem lehet értékelni

tiv gyantédkat hasznalnak, vagy az oszlopot a savas pufferek ataramoltatdsa utan
kiiktatjak a rendszerbél és kiillén regeneraljak.

A pufferek altal okozott problémak kézott meg kell még emliteni azt a jelen-
séget, hogy a citromsav lassu disszociacidja miatt az dsszemérés utdn a pufferek
pH-ja lassan valtozhat. E hatas a gyakorlatban legtdbbszér agy jelentkezik, hogy
a készités napjan kiprébalt pufferrel a rakdvetkezd napon nem lehet j6 elvalasztast
elérni. Célszerl emiatt a puffereket a hasznalatbavétel el6tt 1-2 nappal elkésziteni.
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8. dbra
Ammoénia attéorés a bazikus tartomanyban

A minta Osszetétele altal okozott hibak

Gyakran el6fordul, hogy a minta kémhatasa vagy koncentraciéja az optima-
listol eltér, vagy, hogy a minta olyan anyagokat tartalmaz, amelyek az aminosavak
normdlis elvalasztasat zavarjak, vagy azokkal egyutt elualédva irredlis eredménye-
ket okoznak.

A mintak felvételét legtobbszér pH 2 korili pufferrel végzik, ez biztositja
ugyanis az aminosavaknak az ioncserél§ gyantahoz val6 optimalis kot6dését,
ugyanakkor nem okoz tul nagy valtozast az elsd elualé puffer kémhatdsaban sem.

A minta pH-janak gyakorlatilag csak az elsé pufferrel eludl6dé aminosavakra
van hatasa. Néhany ide vonatkozé kisérlet eredményeit az 1 tablazatban mu-
tatjuk be.
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7. tablazat

Savas tartomanyban elualédé aminosavak retenciés id6i kulonb6z6 mintafelvivé pufferek
alkalmazéasaval

retencios
' id6 (perc)
ASP THR SER GLU PRO GLY ALA CcYS VAL
felvivé
puffer
pH 2,2 cifrat
puffer 40 48 51 57 62 77 81 91 103
0,5 N HCI 46 53 55 60 65 79 83 91 104
1N HCI 53 59 61 65 70 83 87 93 106
2 N HCI 70 74 75 79 83 93 99 105 118
pH 3,2 citrat
puffer 37 45 48 53 59 74 77 85 98

Ha a minta pH-ja az optimalis értéknél magasabb, a savas komponensek nem
kotédnek eléggé, a retencios id6k csokkennek, uszalyképzédés és cslicsalaktorzulas
jelentkezik (lasd 9. abra). Ha a minta az optimalis értéknél savasabb, az amino-
savak retencids ideje megnd. Kiléndsen az els6nek elualédd aszparaginsav tolédik
el, emiatt a savassag tulzott ndvekedésekor romlik afeloldas, ezen feliil a cstcsalak
is torzul.

Ez a probléma els6sorban akkor jelentkezik, ha a minta jelent6s mennyiség(
savat tartalmaz (részlegesen semlegesitett sésavas fehérjehidrolizatumok, savas
extraktumok, szerves savakkal deproteinizalt mintak stb.).

Ha a mintédk koncentracidja a beallitashoz hasznélt standard aminosav olda-
tétdl jelent6sen eltér, szintén retencios id6 modosulast tapasztalunk. Az ioncserélé
oszlop ugyanis bizonyos fokd ©nszabalyoz6 képességgel rendelkezik, kismérték
talterheléskor az elvalasztds nem romlik, csupan a komponensek ellciés térfogata,
ezaltal a retencioés id6 is n6. Kis mintakoncentracidék esetén természetesen minden-
nek a forditottja érvényes. A retenciés id6 akkor is valtozik, ha a minta a standard
aminosav keverékhez képest tovabbi komponenseket is tartalmaz, ezek megjele-
nése ugyanis eltolja a kromatogramot. Ez a hatds mar viszonylag kis koncentracio
valtozas esetén is mérhet6 (lasd 2. tablazat).

Szerencsétlen esetben a minta nem optimalis kémhatasa vagy koncentracioja,
illetve a mar emlitett egyéb hatasok (a folyadékszalliths id6szakos kimaradéasa,
illetve lassu véaltozasai) a retencios idéket Ggy valtoztatjak meg, hogy a késziiléken
beprogramozott puffervaltdsok nem a kell id6ben mennek végbe. Ez a kromatog-
ramon tobbféle formaban jelentkezhet: kettévagott csucsok, alapvonal-eltolas csucs
kdzben, vagy csucsalak torzulds. Utébbira példat mutatunk be a 10. &bréan, ahol a
valin eluciéja az els6 pufferrel kezd6dik, és a 2. pufferrel fejezédik be. llyen esetek-
ben a kvantitativ értekelés természetesen lehetetlen.

A helytelen puffervaltasbol eredé hibak ellen Ugy védekezhetiink eredménye-
sen, ha egy adott id6program keretében azonos tipusu, azonos korilmények k6zott
kezelt és kozel azonos koncentraci6ju mintadkat elemziink. A helyes puffervaltasi
id6pontok beprogramozasahoz a standard aminosav-keverék savassagat isaminta-
kéval megegyezére kell beallitani.
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9. dbra

Uszalyképzodés és a felbontds romlasa tal magas pH-ji minta esetén
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10. &bra
Puffervaltas altal kettévagott csucs (valin)

2. tablazat

A retenciés id6k fuggése a minta koncentraciojatol

Aminosav csucsok Koz tti Minta koncentracié //mél/cm3
tavolsag (perc)
0,05 0,1 0,2
ASP-VAL.. 51 ] 51,9 53,1
M ET-PHE 34,5 35,1 36,6
LYS-ARO

47 48,2 49,1



WCCNEOLOBAHME MOTPEWHOCTEN AHANN3ATOPA AMUHOKWUCOT
A. XurmoHg, @. bakaw n E. YHrap

ABTOpbl B NEpBOii yacTy CTaTby 0606LUAT NOrPeLHOCT BaXKHeNWnx 6uo-
XUMUUYECKMX M MULLEBOAHANNTUYECKUX CMOCOGOB NMPUGOPHOTO M3MEpeHusl CoCTasa,
aBTOMAaTMYECKOr0 aHasM3a aMUHOKUCNOT. [poBepsiv, YTo KOTOpble Te SIBMEHWS,
Kakue Te Mpo6GreMbl, KOTOpble yXyALlaloT TOUHOCTb Pe3y/bTaToB aHanM3a amMuHo-
KMCNOT. B cTaTbe rAe 3aHUMatoTCsl MPOLECCOM pasferieHus BbINOIHSIEMOTO aHasu-
3aTOPOM aMUHOKUC/NOThI, aBTOPbI 03HAKOMJISKOT BO3HUKAIOLLME OLINGKW. B fanbHeii-
LIeM, 3aHUMAKTCS! MOTPELUHOCTbAMU AETEeKTaLUN OLEHKH.

UNTERSUCHUNG DER FEHLERQUELLEN DER AMINOSAUREANALYSE
A. Zsigmond, F. Békés und E. Ungar

In diesem erstem Teil einer Abhandlungsreihe wurden die wichtigsten Fehler-
quellen der automatischen Aminosaureanalyse, als eines der wichtigsten Ver-
fahren der instrumentalen Bestimmungen der Zusammensetzung in der Biochemie
und in der Lebensmittelanalyse zusammengefasst. Die Phanomene und Probleme,
die die Genauigkeit der Ergebnisse der Aminosaureanalyse herabsetzen, wurden
griindlich untersucht. Bei der vorliegenden Diskussion werden die Fehlertypen
beschrieben, die im abtrennenden Teil des Aminoséaureanalysiergerates Vorkommen.
In den nachfolgenden Teilen der Reihe werden die Fehlerquellen des Nachweises
und der Auswertung diskutiert.

INVESTIGATION OF THE ERROR SOURCES OF AMINOACID
ANALYSIS

A. Zsigmond, F. Békés and E. Ungar

In this first part of a series of papers the error sources of one of the most
important proceses of instrumental composition measurement of biochemistry and
food analysis: of the automated analysis of amino acids have been summarized.
The phenomenons and the problems responsible for the decrease of the accuracy
of the results of amino acid analysis were thoroughly investigated. In the course of
the present discussion the error types occurring in the separating section of the
aminoacid analyzer are treated. In the following parts the error sources of the
detection and evaluation will be discussed.
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Tonik uditéitalok kinintartalma gazkromatografias
meghatarozdsanak tapasztalatai

klatsmanyi Janos €S zala Péter
Megyei Elelmiszerellen6rz6 és Vegyvizsgalé Intézet, Zalaegerszeg

Erkezett: 1981. februar 18.

Az elmult évek soran az élelmiszeripar az udit6italok széles skalajat hozta for-
galomba, koztik a tonik félék keser(i izl jellegzetes csoportjat. A kesernyés iz
|étrehozaséara tébb anyagot hasznalhatnak fel, amelyek kozil a leggyakoribbak a
kinin s6i. A hazéankban is nagyon népszerli ,Marka” és,Sztar” tonik uditditalok is
kininnel izesitettek.

A kinintartalom meghatarozasara tobb maddszert prébaltak ki. Az alkohol-
mentes Udit6italok vizsgalati médszereinek szabvanya (1) a kinint kloroformos
extrakcié utdn kénsavas kozegbe visszaoldva spektrofotométerrel 250 nm hullam-
hosszon javasolja mérni. A vizsgalati eljaras elénye, hogy nem az abszorbancia

kininszulfat oldatot hasznal.

Hey (2) két modszert ajanl a kinin meghatarozasara. Az egyik, a spektrofoto-
metrias modszer megegyezik a Magyar Szabvany altal el6irt modszerrel. A masik a
félkvantitativ vékonyréteg kromatogréafias eljaras kisebb kinintartalom kimutata-
sara alkalmas. A vékonyrétegre a kloroformos extraktbd! cseppent és a futtatas
sorén a zavard szennyezdédéseket elvalasztja a kinintél.

Maié-né és munkatarsai (3) a mar kordbban ismertetett spektrofotometrias
modszerrel vizsgaltak a tonik Udit6italok kinintartalméanak véltozasat a tarolasi
id6, a hémérséklet és a fényhatas fliggvényében.

Lérant és Rajkyné (4) gravimetrias médszert dolgoztak ki a kinin meghataro-
zaséra. Az alkaloidkémiaban hasznalatos heteropolisavas csapadékképzéssel va-
lasztjak le a kinint.

Méréseik szerint a csapadék hagyomanyos gravimetrias mérése +10%-0s
hibaval végezhet6. Derivatografias méréseik sokkal pontosabb (+1% hiba) ered-
ményeket szolgéaltattak, mert a csapadékban kotott viz elthvozasat is mérni tudtak.

A Magyar Gydgyszerkonyv (5) a kinin minéségi meghatarozasara ir el§ tobb
maodszert.

Az irodalmi attekintésbdl lathat6, hogy a spektrofotometrias kininmeghataro-
zasokkal foglalkoztak a legtdbben. Ennek oka részben a médszer viszonylagos
egyszer(isége, valamint az, hogy spektrofotométer a legtébb élelmiszeranalitikai
laboratériumban rendelkezésre all.

A spektrofotométeres mdédszerek jellemz6je, hogy UV tartomanyban torténd
mérés megfelel6 el6tisztitast igényel. Erre azért van szikség, hogy az esetlegesen
jelenlevé zavar6 koextraktuinok ne hamisithassék meg a mérési eredményeket. Az
irodalomban leirt médszerekben a tisztitdst Ugy végzik, hogy a tonik kloroformos
extrakcidja utan a szerves fazisbdl hig kénsavoldattal razzak ki a kinint. A mérést
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az igy nyert kénsavas kininszulfat oldatb6l végzik. A megoszlason alapulé tisztitasi
eljarasok egyik veszélye, hogy a tobbszori atoldas miatt veszteségek Iéphetnek fel,
masrészt a kininhez hasonlé fizik6kémiai tulajdonsagu vegyiletek a tisztitott
oldatba keriilhetnek.

Vizsgalati anyagok és modszerek

Munkéank célja az volt, hogy olyan moédszert dolgozzunk ki, mely a korabban
emlitett hibakat kikiiszdboli, ugyanakkor gyorsan meghizhat6 eredményeket szol-
galtat.

A gazkromatografia alkalmazasa azért célravezetd, mert elvaaszthat6 a kinin
a szennyez6kt6l és egyben gyors, érzékeny és pontos mddszer.

Az udit6italokbol extrahaljuk akinint, majd ennek kromatogramjat felvessziik

ramja alatti terllettel hasonlitjuk Ossze.

Felhasznalt eszkdzok és vegyszerek:

Méréseinket Packard Model 419 tipust gazkromatografiai végeztik. Az érté-
keléshez digitalis integratort hasznaltunk. Az el6készitéshez a gazkromatografiaban
egyébként is szokédsos eszkdzoket hasznaltunk (pl. Rotadeszt készilék, vizfirdd,
lombikok sth. ..), afelhasznalt vegyszerek alt. tisztasaglak voltak.

A meghatérozés leirdsa
A minta el6készitése:

A vizsgalandé minta szénsavmentesitése utdn 30 cm3t valasztotolcsérbe vi-
sziink, majd 1,0 M/I natriumhidroxid oldattal pH 10 értékre allitjuk és 5 percig
allni hagyjuk. A felszabadul6 kinint 3x20 cm3kloroformmal extrahaljuk. Az egye-
sitett kloroformos fazisokat vizmentes natriumszulfaton szdrve szaritjuk, majd
Rotadeszt készllékkel szarazra péaroljuk. A maradékot 3 cm3 etanolban oldjuk,
majd ebbdél 3 mm3injektalunk a gazkromatografba.

A gazkromatografids meghatarozas:

Vizsgalati paraméterek:

Oszlop 3% OV - 22/Chromosorb WAW HMDS 60-80 mesh
1 m pyrex Uveg 6/3 mm 0

Termosztat: 255°C

Injektor: 290°C

Detektor: 290°C

Nitrogén: 20 cm3'min.
Hidrogén: a detektor optimuma szerint
Levegd: a detektor optimuma szerint

A meghatarozashoz termoionos (nitrogénszelektiv), vagy langionizaciés detek-
tort is hasznalhatunk. AT. I. D.—N hasznalata el6nydsebb nagy szelektivitasa,
érzékenysége miatt.

A kalibracios egyenes felvétele:

fentiek szerint extrahaljuk a kinint, majd az extraktumbdl a fentiek szerint fel-
vesszik a kromatogramokat.
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TR min.
1 &bra
Tonic extrakt kromatogram ja

A kalibralas soran felvett kromatogramok kinin csicsai alatti teriiletet a
koncentracio fuggvényében abrazoljuk és a legkisebb négyzetek modszerével,
illesztjuk a pontokhoz az egyenest. A kalibraciés egyenes alapjan szamitjuk a
minték kinintartalmat.

Eredmények és értékelésik
A gazkromatografias és a spektrofotometrias modszer reprodukalhatésagat
5-5 parhuzamos méréssel hasonlitottuk 6ssze (/. tablazat). Eredményeink alapjan
megallapithaté, hogy a két modszer gyakorlatilag azonos reprodukalhatésaggal
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Kinintartalom meghatarozasok 6sszehasonlitdsa

Spektrofotometrias GC. médszer
Sorszam moédszer " ma/l

mg/1 9

1 33,3 33,4

2 33,5 33,5

3 33,4 33,2

4 33,7 33,6

5 33,4 33,4

Atlag 33,5 33,4
Széras + 0,15~ + 0,45% + 0,15~ + 0,44%

végezhet6. Kitlinik, hogy a gazkromatografiasan meért értékek megegyeznek a ma-
sik modszer altal szolgéltatottakkal. Tapasztalataink szerint a vonatkozé szabvany
(1) altal el&irt médszer jol és kdnnyen kivitelezhet6. JoI reprodukalhaté eredménye-
ket ad, ezért indokolt volt ennek szabvanyositasa.

A gazkromatografidas modszer hasznalata akkor szikséges, ha sok zavard
anyag mellett kell a kinint meghatarozni. llyen problémakkal az altalunk vizsgalt
tonik udit8italoknal nem talalkoztunk, de mas bonyolultabb Osszetételli mintaknal
pl. névényi kivonatok vizsgélatanal el6nydsen alkalmazhaté a gazkromatograf.
A moédszer a koffein és kinin egyittes meghatarozasara is felhasznalhaté.

Evek ota vizsgdljuk a tonik tditSitalok kinintartalmat. Méréseink szerint a
soripar altal el6allitott ,,Gydngy tonik” és az ,Aranytlid " tonik nem tartalmaz
kinint. A ,Sztar” tonik készitmények kinintartalma 29,7 mg/1 (39 minta atlaga), a
sMarka” tonik 40,3 mg/1 volt (12 minta atlaga).

Méréseink a gyartastél szamitva kilonboz6 idépontokban térténtek, tehat
nem az eredeti kinintartalmat mértiik, amely a tarolas soran csokkent (3), ezért
felmérési adataink tajékoztato jelleglek.

IRODALOM

(1) MSZ 21338/3—80 ,Alkoholmentes uditéital”. Fizikai és kémiai vizsgalati médszerek.
(2) Hey,H.: Z. U. L. U8 1, 1972.

(3) Matheé I-né, Jenéi K. Gy-né, Szép I-né: SzeSZ|par (2) 39, 1978.

(4) LérantB., RajkyA né: EVIRE 1974. 20.

(5) Ph. Hg. VI, Budapest, 1967.

OMblTbl TASOXPOMATOITPA®VNYECKOIO OMNPEAENEHUNA COAEPXA-
HNA XUHWHA B OCBEXAUWEM HAMUTKE «TOHUK»

A. KnaTwmaun un M. 3ana

M13BECTHbI MHOMOYUC/IEHHbIE METOAbl NO ONpefesieHN0 CoAepPXaHUsA XUHUHA.
ABTOpbI 3aHMMAIOTCA CNEKTPOdPOTOMETPUYECKM U pa3paboTaHHbIM MMK  ra3o-
Xpomarorpauyeckum MeTofom. Ha OCHOBaHWM pe3ysibTaToB OMbITOB B WUCCNEA0Ba-
HMUAX ocBexarwlero Hanntka «TOHWK» npuMmeHnmble ABa MeToda AB/SETCA pas-
HOLEHHbIM W MPVMEHUMbI COOTBETCTBYIOLLEN TOYHOCTU. B cTaTbsix aBTopbl AaloT
MHpopMaLMio O COAEPXaHUM XWHWHA B UCCNEQyeMOM OCBEXaloWweM HanuTtke
«ToHVK». TpoaykTbl «CTap TOHWK» cofepxaT okono 30 Mr/n, a npofykTel «Mapka
TOHUK» Npu6a. 40 Mr/n XvHuHa. MNpoaykTbl «[beHb TOHUK» U «ApPaHbXu TOHUK»
BOOGLLE He cofiepxaTt XUHWH, TOPbKUA NPUBKYC NOMyYaloT OT AobaBNeHHOro aueTara
caxaposokTa.
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ERFAHRUNG BEI DER GASCHROMATOGRAPHISCHEN
BESTIMMUNG DES CHININGEHALTES VON
ERFRISCHUNGSGETRANKEN VOM TONIC-TYP

J. Klatsmanyi und P. Zala

Zur Bestimmung des Chiningehaltes sind mehrere Methoden bekannt. Von
diesen beschéftigten sich die Verfasser mit dem spektrophotometrischen Ver-
fahren und mit den von ihnen entwickelten gaschromatographischen Verfahren.
lhren Erfahrungen gemass ergeben beide Verfahren gleichwertige Ergebnisse
entsprechender Genauigkeit. Angaben werden veroffentlicht tiber den Chininge-
halt von Erfrischungsgetranken vom Tonic-Typ. Die Produkte ,Sztar tonik”
enthielten etwa 30 mg/l, wahrend die Produkte ,Marka tonik” etwa 40 mg/l
Chinin. Die Produkte ,Gyongy tonik” und ,Aranyhid tonik” enthalten kein
Chinin, ihr bitterer Geschmack wird durch Zugabe von Saccharose-octaacetat
gesichert.

EXPERIENCES AT THE GAS CHROMATOGRAPHIC
DETERMINATION OF THE QUININE CONTENT OF SOFT DRINKS
OF TONIC TYPE

J. Klatsményi and P. Zala

Several methods are known for the determination of quinine content. Of
these, the spectrophotometric method and the gas chromatographic method (the
latter developed by the authors) were investigated. According to the obtained
experiences both methods afford equivalent results of adequate accuracy at the
investigation of soft drinks. Data are given of the quinine content of soft drinks
of tonic type. The products ,Sztar tonik” contained about 30 mg/l, whereas the
.Marka tonik” products about 40 mg/l quinine. In contrast to that, the products
,Gyodngy tonik” and ,Aranyhid tonik” contain no quinine, the bitter taste is
obtained by addition of sucrose octaacetate.
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KULFOLDI LAPSZEMLE
Osszedllitotta: Kacskovics Miklés

GOLOVNJA, R. V., ROTHE, M.

Kéntartalma vegyuletek a f6z6tt hus
illbanyagaban

(Sulfur containing compounds in the
volatile consistuents of boiled meat)

Die Nahrung, 24, p. 141, 1980.

A kéntartalmu vegyiiletek jelentésen
befolyasoljdk a huasok érzékszervi tu-
taljdonsagait. A f6 problémat a kéntar-
talmu vegyiletek analizisekor az jelen-
ti, hogy az igen kis izlelési kiiszobérték
szamottevé zamathatast jelent, a nagy
labilitas lehetévé teszi a masodlagos
termékké val6 atalakulast, valamint
azt, hogy aktiv egymasrahatas jelent-
kezik a szerves Osszetevék és a kén-
vegylletek kozott. A kisérletek soran
lehet6séget talaltak a kénvegyiiletek
lebontasara. F6tt marhahis ill6 anya-
gat felfogtdk és abbdl a kénvegylle-
teket higanykloriddal kicsaptak és
utdna regeneraltdk. Az azonositasra
gazkromatografias moédszert hasznaltak
(FID és FPD) mégpedig négy kulon-
b6z6 polaritasi Uvegkolonna esetén a
retenciés indexek 6sszehasonlitasaval.
A csucsok legtobbjét FID (langioniza-
ciés detektor) segitségével vették fel és
harom kulénb6z6 marhahis minta
esetén azonos indexértéket kaptak. Az
azonositas soran kapott eredményeket a
Maillard reakci6 eredménysoraval 6sz-
szehasonlitva jelent6s eltéréseket ta-
pasztaltak. Az azonositott komponen-
sek kdzott a kénvegyileteken kivul ta-
lalhaték oxigéntartalmu vegyuletek, va-
lamint telitett és telitetlen szénhidro-
gének. A legfontosabb el6fordulé ve-
gyuletek :

— szulfidok, di-,
fidok,

— méas funkciés csoportot
maz6 vegylletek,

— nem aromas, heterociklusos S, 0,
és N tartalmi vegylletek,

tri-, és tetraszul-

tartal-
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— aromas, heterociklusos vegytuletek
N, O tartalommal féként pira-
zinok.

Részletesen targyalja a kénvegyiile-
tek analizisének nehézségeit. Az emli-
tett modszerrel 32 kénvegylletet azo-
nositottak, mig a Maillard-reakci6 csak
21 vegylletet eredményezett.

A végs6 kovetkeztetés: a inodellreak-
ci6 soran keletkez6 illéanyagok mennyi-
sége kiloénbdzik a természetes husok
izspektrumatol; éppen ezért fontos az
aromaalkotok toxicitAsat minden eset-
ben megvizsgéalni, miel6tt azt aroma-
anyagként hasznalnank.

Kovéacs A. (Veszprém)

ELBERTZHAGEN, H.:

Az enzimatikus piruvat meghatarozas
probléméaja nyers tejben

(Zur Problematik der enzymatischen
Pyruvatbestimmung in Rohmilch)

Z. Lebensmittel-Untersuchung u. For-
schung. 168, 459, 1979.

A piruvat meghatarozéas fontos vizs-
galati moédszer, mivel a nyerstej piru-
vat tartalma osszefiiggésben van a tej
mikrobiolégiai allapotaval.

A szerz6 leirja az enzimatikus piruvat
meghatarozas olyan véltozatat, amely-
nél maximalis mértékben kikapcsolja a
zavar6 tényez6t, afény hatasara végbe-
mend enzimatikus NAD-oxid4ciot. igy
a mérési eredmény pontossagat novelte
az eddig alkalmazott mddszerekhez
viszonyitva. Tovabbi jelentsége, hogy
alkalmassa tette a vizsgalati modszert
arra, hogy Auto-Analizatoron mérhet6
legyen a piruvét tartalom. Ennek érde-
kében az analizatort kalibralta egy
pontosan mérheté anyaggal.

A mérési modszer a tej mindségi
atvételénél alkalmazhatd, lehet6vé te-
szi az atfolyasos folyamatos vizsgalatot
és mérést. Takacs T.(Gy6r)



A raffin6ztartalom meghatarozdsa melaszokban*

POLACSEKNE RACZ MARIA, SZEP IVANN E**, VAMOSNE
VIGYAZO LILLY

Kézponti Elelmiszeripari Kutaté Intézet, Budapest
Erkezett: 1981. aprilis 2.

Enzimes analitikai mdédszert dolgoztunk ki a melaszok raffin6ztartalmanak
meghatarozasara. Mivel a melaszok nagy mennyiségil szachar6z (kb. 50%) mellett
kevés (1% alatti) raffin6zt tartalmaznak, a raffin6z specifikus meghatarozasat a
galaktéz-tartalom mérése alapjan abbdl szamitva végeztik.

A kidolgozott modszerrel megvizsgaltuk az 1980-as cukorrépa-feldolgozasi
idény kezdetén a 12 hazai cukorgyarbol beérkezett melasz-mintakat és az ered-
ményeket matematikai-statisztikai modszerekkel értékeltik.

Anyagok és médszerek

A modszer elve:

A raffindz glukéz, fruktéz és galakt6z cukoregységekbdl allo triszacharid.
Savas hidrolizis hatasara az alkot6 monoszacharidokra bomlik. Enzimes hidrolizis
esetén a-galaktozidazzal bontva galaktozra és szacharozra, invcrtazzal (/3-frukto-
furanozidazzal) bontva pedig fruktézra és melibiézra bomlik. Enzimes mennyiségi
meghatarozasa melaszokban csak a galakt6z lehasitdsaval lehetséges, mivel a me-
lasz mintegy 50% szacharézt tartalmaz és az invertazos bontasnal ez is elbomlik
gliikézra és fruktézra. A raffindz olyan kis mennyiségben fordul csak el6 a melasz-
ban (1% alatt), hogy a fruktéz-tartalom ebb6l szarmazé ndvekedése a szachar6zbol
szarmaz6 frukt6z mellett nem mérhetd. Ezért a Boehringer cég metodikai gydjte-
ménye alapjan (1) a galakt6z lehasitasaval hataroztuk meg a melaszok raffin6z-
tartahnat.

a-galaktozidas

Raffin6z-------- e galaktéz + szachar6z
pR 4,
3 galakt6z-dehidrogenaz
Galaktéz+ N AD T galaktonsav+ NADH + H+
pH 8,

* Elhangzott a METE Mikrobiolégiai Szakosztalya Kémiai Mikrobiolégiai Munkabizott-
sadganak 1981. marcius 10-i el6ado6llésén.
** Szeszipari Kutatéintézet, Budapest



A képz6dott redukalt NAD (nikotin-adenin-dinukleotid) egyenérték(i a jelen-
levd galaktéz mennyiségével, és éles abszorpciés maximuma van 340 nm-en és
365 nm-en. Ennek alapjan mennyisége spektrofotometriasan meghatarozhaté és
ebbél a raffin6ztartalom kiszamithato.

A melaszoldat készitése:

5 g melaszt 50 cm3 60 °C desztillalt vizben magneses keverévei oldunk. Az
oldatot 1-1 cm3 Carrez | és Carrez |l oldattal deritjik, majd leh(ilés utan 100

cm3re feltdltjik és szlr6papiron sz(irjuk. A szlrletb8l hatarozzuk meg a raffinéz-
tartalmat.

meghatarozashoz felhasznalt oldatok készitése:

Carrez |-oldat: 30%-0s vizes ZnS04-7 H20-oldat

Carrez 1J-oldat: 15%-os vizes K4Fe (CN)6- 3H20-oldat

Acetat-puffer, pH 4,6; 0,675 mél dm~3

92 mg CH3COONa 3 H20-t és

6,75 cin30,1 mdl din-3 ecetsavat oldunk desztillalt vizben 20 cm3 végtérfo-
gatban. Az oldat szobahémérsékleten legalabb 4 hétig stabil.

4. Trisz-puffer 0,75 mol dm-3 pH 8,6:

9 g trisz-(hidroximetil)-aminometant oldunk 70 cm3 desztillalt vizben,

W >

oldatot desztillalt vizzel felt6ltjik 100 cma-re.
Az oldat +4 °C-on 1 évig stabil.
5. N AD-oldat, 14 mmol dm~3
60 mg NAD-ot (nikotinamid-adenin-dinukleotid) oldunk 6 cm3 desztillalt
vizben.
Az oldat +4 °C-on 4 hétig stabil.

' Mannheim GmbH, NSZK gyartmanyu), higitatlanul kell hasznalni.

A meghatarozas menete a kovetkezé:

0,2 cm3 deritett melasz-oldatot +
0,2 cm3 pH 4,6, 0,675 mél dm-3 acetatpuffert é
0,02 cm3 a-galaktozidazt

jol osszekeverve szobah6mérsékleten alini hagyunk, legalabb egy 6ran keresztl.
Ezalatt a raffin6z elbomlik galaktézra és szacharozra.

A keletkezett galakt6z mennyiségét a kovetkez6képpen hatarozzuk meg a
fenti reakci6elegyben:

1,00 cm3 pH 8,6, 0,85 mél dm-3 trisz-puffert +

0,1 cm30,14 mmol dm-3 NAD-oldatot és

1,50 cm3 desztillalt vizet adunk hozza, és j6l Osszekeverve, desztillalt vizzel
szemben lemérjuk az alap-extinkciot (E4. Végil 0,02 cm3 galakt6z-dehidrogenaz
enzimszuszpenziét adva hozzd, meginditjuk a reakciét és a reakci6id6 eltelte, azaz
az extinkcié allandésulasa utan Ujbol lemérjik az extinkciot (E2. Az extinkcid
allandésulasahoz szikséges id6 galaktéz, illetve raffindéz-pentahidrat modell-oldatok
esetében 30 min. melaszok esetében azonban 2 h.

A vakproba ugyanugy készill, mint a mintak, csak melasz-oldat helyett 0,2 cm3
desztillalt vizet tartalmaz.
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A mintdk és a vakpréba extinkciéinak kilonbségébdl a galakt6z-tartalmat a
kovetkez6képpen szamitjuk ki:

AE minta = (E2-Ej)minta-(E,-E X vakpréba
V MG

cukorkoncentracié g dm-3 = ed-v - KIW NE



ahol

a reakcidelegy Ossztérfogata (3,04 cm3

a minta térfogata a reakciéelegyben (0,2 cm3

G = a meghatarozandé cukor molekulasulya:

raffin6z esetében 504,5,

galaktoz esetében 180,16

a klvetta vastagsaga, cm (= 1)

e = aNADH molaris extinkciéjanak értéke
340 nm-en 6,3 (mmol-1 cm-1 dm3
334 nm-en 6,10 (mmol-1 cm-1dm3
365 nm-en 3,40 (mmol-1cm-1dm3

<<

o
1

Raffin6z esetében, az allanddk Osszevonasa utan:

raffinéz g dm-3 = 340 nm-en 1,2171 AE
365 nm-en 2,2553 AE

Ha a minta raffin6z-koncentracioja kisebb, mint 0,05 mg cm - 3 akkor areakcio-
elegyben a minta térfogatat 1,0 cm3ig ndvelhetjik, a desztillalt viz hozzdadasanak
egyidejl csokkentése mellett.

Amennyiben a melasz-oldatok elkészitését és az enzimreakcidkat 1 nap alatt
nem tudjuk elvégezni, a meghatarozas megszakithaté az a-galaktozidazos bontas
utan. Ugyanazt az eredményt kapjuk, ha az a-galaktdzidazos bontasra nem 1 h
allasid6t hagyunk, hanem masnap folytatjuk a keletkezett galakt6z mennyisé-
gének meghatarozasat.

A modszer nagyon érzékeny, a méréstartomany: 0,05- 1,5 mg cm-3 raffin6z.

Eredmények és kdvetkeztetések

Az egyes cukorgyarak melaszainak raffin6ztartalmat novekv6 sorrendben az
7. tdblazat mutatja. A tablazat tartalmazza ezenkivil a melaszok polarimetralassa-
meghatarozott cukortartalmét és a raffindztartalmat a cukortartalom %-aban.

7. tablazat

Melaszok polarimetriAsan meghatarozott cukortartalma és enzimesen meghatarozott raffin6z
tartalma a) a melasz sdlyara, b) a polarimetrids cukortartalomra vonatkoztatva

A melasz raffin6ztartalma (%)

A melasz eredete A melasz
(cukorgyar) a melaszra a melasz cukortartalma
cukortartalméara (%>
X s
Szolnok 0,305 0,0404 0,59 51,8
Mez6hegyes.. 0,450 0,0140 0,97 46,4
Selyp 0,477 0,0111 0,93 51,2
Kaba 0,491 0,0358 0,96 51,2
Hatvan 0,492 0,00625 0,97 50,8
Sarkad 0,492 0,0072 1,05 46,8
Ercsi 0,561 0,0161 1,14 49,0
Acs... 0,606 0,00846 1,18 51,4
Sarvar 0,623 0,0324 1,18 52,6
Kaposva 0,695 0,0460 1,33 52,4
Petohaza 0,728 0,0804 1,36 53,2
Szerencs 0,777 0,0605 1,46 53,4

x = a meghatarozasok atlaga; s = a szérds; n = a parhuzamos adatok szdma = 4



2. téblazat
A kilonb6z6 eredetli melaszok raffindztartalmanak 6sszehasonlitdsa a variancia-analizis alapjan

A
Sz6 M Se Kb H
M 0,145
Se 0,172 0,027
Kb 0,186 0,041 0,014
H 0,187 0,042 0,015 0,001
Sa 0,187 0,042 0,015 0,001 0,000
SzD = 0,03486 (P = 5%)
0,047808 (P = 1%)
0,065072 (P = 0,1 %)

A: a0,5%-nal kisebb raffin6ztartalmu melaszok
B: a 0,5%-nal nagyobb raffindztartalmi melaszok

A cukorgyarak neveinek roviditése: Sz6. = Szolnok, M = Mez6hegyes, Se = Selyp,
Kb = Kaba, H = Hatvan, Sa = Sarkad, E = Ercsi, A = Acs, S& = Sarvar, Kp = Kaposvar-
P = Pet6haza, Sze = Szerencs.

SzD = a legkisebb szignifikans eltérés.

A kurziv értékek a legaldbb P = 5%-os szinten szignifikdns eltéréseket jelolik. (Az
értékek a két-két 6sszehasonlitott atlag eltérései.)

B
E A S& KP P

A 0,045

Sa 0,062 0,017

KP 0,134 0,089 0,072

p 0,167 0,122 0,105 0,033

Sze 0,216 0,171 0,154 0,082 0,049

SzD = 0,07077 (
0,097056 (
(

A

o

opu
&

0,132104
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A tablazatbdl lathatd, hogy raffinéztartalom szempontjabél a melaszok 2 cso-
portra oszthatok: az egyik csoportban a raffindztartalom 0,5%-nal kisebb, a masik-
ban 0,5%-nal nagyobb. Az utébbi csoportba tartozik valamennyi dunantuli cukor-
gyar melasza, valamint a szerencsi melasz. A legkisebb (0,31 +0,04) ésalegnagyobb
érték )0,78+0,06) hanyadosa 2,5, egy-egy csoporton belul 1,6, ill. 1,4, tehat a cso-
portokon belll a szérédas nagyjabdl azonos.

A két csoport atlagértékei kozott az eltérés (a Student-féle /-proba alapjan)
99,9% valdszinliségi szinten szignifikdns (/ = 9,3462, SzF = 46). Mivel az egyes
csoportokon belll a variancia a Cochran-préba szerint homogénnek bizonyult, a
csoportokon beliil az egyes melaszok raffindz-tartalmat variancia-analizissel hason-
litottuk Ossze. Ennek eredményét a 2. tablazat tartalmazza.

A tablazat szerint a 0,5%-nél kisebb raffin6ztartalmi melaszok kozil a szol-
nokinak szignifikAnsan kisebb a raffindztartalma a toébbi 5 melaszénal, a mezé-
hegyesinek pedig a kdbainal, a hatvaninal és a sarkadinal. A t6bbi minta raffin6z-
tartalméanak eltérései hibahataron beliliek.

A 0,5%-nal nagyobb raffindztartalmd melaszok kozil az ercsi, az &csi és a sar-
vari minta raffin6ztartalma nem tér el egymastél szignifikAnsan, tovabba a sze-
rencsi és a petdhazai mintaé is csak hibahataron belil tér el egymastol. A mintak
tobbségének raffindztartalma azonban legaldbb P = 5%-0s szinten szignifikansan
kulonboz6.

A polarimetriasan meghatarozott cukortartalomra vonatkoztatva a szerencsi
melasznak volt a legnagyobb raffin6ztartalma, 1,46%.

Lathato tehat, hogy az enzimes moédszer alkalmas a melaszok csekély raffin6z-
tartalmanak kielégit6 pontossagi meghatarozaséara (a variacios egyitthaté atlaga
5,1%-nak adddott) és az egyes melaszok raffindztartalma kozotti eltérések megalla-
pitasara.

Erdekes, hogy a galaktéz-dehidrogendaz altal katalizalt reakci6 id6tartama a
melaszok esetében négyszeres a modell-oldatokhoz képest. Az enzimreakcié elhizo-
dasat a melasz valamely old6do inhibitora, esetleg a derit6oldat valamely kompo-
nense okozhatja. Ez is mutatja, hogy bonyolult biolégiai rendszerek esetében az
enzimes analitikai eljardsok nem mindig alkalmazhaték Ggy, ahogyan azokat mo-
dell-anyagokra kidolgoztdk. A pontos reakciékériilményeket minden egyes biol6-
giai anyagra kisérletileg meg kell allapitani.

IRODALOM

(1) Methoden der enzymatischen Lebensmittelanalytik, 1979, Boehringer Mannheim.

OBPA3OBAHUE COJAEPXAHUA BUTAMUHA « B BbICTPO3AMOPO-
XEHHOW NYNbNE W3 3EMNAHWKA B TEYEHWUW ET0O XPAHEHWA

E. Pau n A. MapToH

ABTOpbI MO asym METOAAM (a - al AMNMPOAWIOBOMY U TOHKOC/IOMHO XpoMaro-
rpagouyeckomy’ Metogy) MccnegfoBaii cCogepXaHue Bcero BuTammHa «C» (B TOM
uncne AS n DAS) B 6bICTPO3aMOPOXEHHOW Nysibne M3 3eMISIHUKA XPaHEeHHOW npu
pasHbIX Temnepatypax W B 3aBWCMMOCTM OT MNPOAO/DKMTENBHOCTU XpaHeHUs.
Pe3yanaTb| Nnosly4eHHble CI'IOI/ICTOXpOMaTorpaCbI/ILIeCKVIM MeToAoM 06bIYHO ABNSANUCH
nyuwuwm. Pe3ynbTaTbl MOJSyYEeHHbIE B PasHbIX MNepuoAax BP.MEHW XpaHeHusl, B
C/lyyae NPUMEHEHUSI asyx Pa3HbIX METOAOB, B GO/LLUOW CTENEHW OT/IMYaINCL APYT
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oT ppyra. CrovctoxpomaTtorpaduueckoMy MeTody O6ecneuvBaiolemy Jydllee
pasaernieHvie Melatowyx BELLECTB HEO6X0AMMO NpefoCTaBuUTL NpeanoyYTeHne Bonpe-
KW €ro BbICOKOI NOTPE6GHOCTV BPEMEHU OLEHKU U CYGBLEKTVBHOIO METOAA OLEHKMU.

Kpome cpaBHeHUsi pe3ysibTaToB asyx METOAOB, aBTOPbI ONPEAENs/v U3MEHeHs
U CKOPOCTb M3MepeHUsi CoaepXaHus ButammHa «C» B GbICTPO3aMOpOXeHHoNybne
3EM/ISHAKM XpPaHEeHHOI Mpu Tpex pasHbIX Temnepartypax.

BESTIMMUNG DES RAFFINOSEGEHALTES IN MELASSEN
M. P.-Récz, |. Szép, L. V.-Vigyazé

Eine enzymatische analytische Methode wurde zur Bestimmung des Raffi-
nosegehaltes von Melassen entwickelt. Nachdem die Melassen neben grossen
Mengen (etwa 50%) von Saccharose wenig Raffinose (unter 1%) enthalten, wurde
die spezifische Bestimmung der Raffinose auf Grund der Messung des Galactose-
gehaltes durch Berechnung durchgefiihrt. Die am Beginn der 1980-er Kampagne
der Zuckerriibenverarbeitung von 12 ungarischen Zuckerfabriken eingesendeten
Melassemustern wurden mit der entwickelte Methode untersucht, und die Ergeb-
nisse werden mit mathematisch-statistischen Methoden ausgewertet.

DETERMINATION OF THE RAFFINOSE CONTENT
IN MOLASSES

Af. P.-Racz, /. Szép, L. V.-Vigyazo

An enzymatic analytical method was developed for the determination of the
raffinose content of molasses. Since molasses contain besides great amounts (about
50%) of sucrose small percentages (below 1%) of raffinose, the specific deter-
mination of raffinose is carried out on the basis of the measurement of the galac-
tose content, by an adequate calculation. Samples of molasses obtained at the be-
ginning of the 1930 season of sugar-beet processing from 12 Hungarian sugar
mills were investigated by the developed method, and the results are evaluated
by mathematicalstatistical methods.
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KULFOLDI LAPSZEMLE

BUXTORF U. P.

Elbomlott olvasztott zsir
sut6ipari termékekben

(Nachweis verdorbener
Backwaren)

Mitt. Gebiete Lebensm. Hvg. 224, 72,
1981

Gazdasagi szemponthdl elényds az
olvasztott zsir Ujrafelhasznalasa, azon-
ban Ugyelni kell arra, hogy elbomlott
zsir ne keriljon vissza a gyartasi folya-
matba. A szerz6 sut6ipari termékekben
jelenlevé, elbomlott olvasztott zsir
kimutatasara eljarast dolgozott Kki.
Osszehasonlitd modszert alkalmazott;
20 db péksuteményt vizsgalt meg,
amelyek felében Ujra olvasztott zsirt,
masik felében friss zsiradékot hasznal-
tak fel. A kétféle termékbdl kivont
zsiradékbdl a polaros és apolaros részt,
a savfokot, az elfiistolési pontot és
esetenként a petroléterben oldhatatlan
oxidalt zsirsavakat hatarozta meg.
A szikséges, nagy mennyiségli anyag-
bemérés miatt modositott feltarasi
& extrahdlasi eljarast alkalmazott -
a feltarast a bemért anyag részletekben
val6 adagolasaval végezte — a teljes
modszert egyébként részletesen leirja
a cikkben. A tablazatosan kozolt ered-
mények szerint a legnagyobb kiilonbség
a polaros részben és a savfokban mu-
tatkozik, mig az elfistélési pont nem
mutat eltérést a két terméknél. A friss
zsiradékkal késziilt sutemények adatai
kézul a talalt legnagyobb polaros rész-
érték 18,6%, mig az Ujra olvasztott
zsirral készilt termékeknél ez az érték
25,7%.

kimutatasa

Fritierfette in

V. E. ( Kaposvar)
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KNUTT1 R.

(Matrixeffekte und Matrixmodifikation
in der Grafitrohr-AAS am Beispiel der
Bestimmung von Blei in Urin)

Matrixhatas és matrixmddositas a gra-
fitkalyhds, AAS modszernél 6lom vize-
letben valé meghatarozasanak példajan

Mitt. Gebiete Lebensm. Hyg. /77, 72,
1981.

A bioldgiai anyagokban normalis ko-.
rulmények kozott a ppb nagysagrend-
ben el6fordulé 6lommennyiség AAS-el
valé meghatarozasat az egyuttesen je-
lenlevd, nagy mennyiségl egyéb anyag
zavarja. A szerz§ a vizeletvizsgélat
példajat elemezte. A meghatarozashoz
Perkin-Elmer tipust készilléket hasz-
nalt grafitkdlyhaval és kétcsatornas
kifroval. A vizeletmintak nagy szaraz-
anyag-tartalmuak, nagy benniik a NaCl-
és KCl-koncentracié. A kozélt nomog-
ram jol illusztralja a zavard kationok
okozta zavaré jel nagysagat a hasznos
jelhez képest. A zavaras lehet6ségének
egyik lehet6sége a hamvasztas és ato-
mizélas korilményeinek (hémérséklet,
id6) optimalizalasa, a grafitkalyha fe-
liletének bevonasa pirolitikus grafittal,
vagy fémsoéval valamint védégaz beve-
zetése. Masik lehet6ségként kémiai
matrixmédositasként ammaoniumnitrat,
vagy foszfor adagolasat ajanlja a
szerz6. Az altala vizsgélt mintdk no-
mogramjainak bemutatasaval igazolja
az ajanlott modositasok eredményes-
seégét. Végul megadja a szerz6 az 6lom
vizeletb8l valé rutinmeghatarozasanak
receptjét és a készllékparamétereket.

V. E. (Kaposvar)



Hozz4szolas a sutbipari termékek savfok-
mérésének gyakorlatdhoz

VISI GYORGY és BUTTI ERZSEBET
Megyei Elelmiszerellenérzé és Vegyvizsgalé Intézet, Kaposvar

Erkezett: 1981. junius 9.

A sut6ipari termékek — kulondsképpen a kenyérfélék savfokmérése az Uzemi
és az ellenérz6 laboratériumokban egyarant feladat. Tébb magyar nyelvli kozle-
ményben is megtalalhatjuk a savfokmérés jelent6ségének, a savanyl komponensek
kialakulasanak és aranyainak részletezését (1,2, 3), ezért itt nem ismertetjik. Az
egyes vizsgéalati moédszer leirasok (4, 5, 7, 8, 9, 10, 11) jelent6sen eltérnek egymastol
mind a szuszpenzié készités, mind a titraland6 résznek a szuszpenziébdl valo elki-
I6nitése tekintetében. Az alkalmazandé technikai fogasok helyes megvélasztasa a
vizsgalat ideje, meghizhatésaga és Osszehasonlithatésdga szempontjabél nagyon
fontos. A magyar szabvany mddszerének idSigényessége, bizonytalansaga és a kor-
szer(i laboratériumi eszkézok nyujtotta lehet6ségek kihasznalasara valé torekvés a
meghatarozas koriilményeinek vizsgéalatara iranyitotta a figyelminket.

A mérés egyes fazisainal ismeretes technikai megoldasok el6nyeit és hatranyait
mérlegeltiik: elsGsorban gyors, reprodukalhat6 ésajelenlegi szabvanyos maédszerrel
nyerhet6 eredmények elérése céljabdl. Kivalasztottuk a legkedvezébbnek latszé
munkafogasokat, majd felméré vizsgalatokkal bizonyitottuk a javasolt eljarassal
és a szabvanyos mddszerrel mért eredmények egymasba szamithatésagat. A nyert
adatok birtokdban célszer(i volt megadni a savfok — pH szamszer{i 6sszefiiggé-
seit is.

A mérés f6 1épéseinek attekintése

Szuszpenziokészités

A killonb6z6 modszerleirasokban a kenyérbelet elvalasztjak a héjtdl, apritjak,
majd desztillalt vizzel 10 s%-os feltdltéssel eldorzsolik vagy razatjak vagy tur-
mixoljak.

AJ kenyérbél apritasara jol bevalt gyakorlat a szaraz allapotban térténd tur-
mixolas. Az Otletet a Békéscsabai MEVI-t6l atvéve, haztartasi turmix- vagy
MOULINEX 32002 tipust apritogépet hasznaltunk. A kenyérbél szaraz turmixo-
lasa biztositja, hogy a korabbi 40 g-os bemérésnél kisebb bemérések esetén se Iépjen
fel inhomogenitasbol ered6 hiba.

A szuszpenzi6 osszekeverésének maédjatél is fiigg a savfok értéke. Példaul egy
KOMET KM 8 robotgép turmix feltétjével azonos kenyérbélbdl az 7. tablazatban
bemutatott savfokokat mértiik (7) a fokozat (fordulatszam) allitas fuggvényében.
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7. tablazat

Azonos kenyérbélb6l mért savfok valtozasa turmix
fordulatszamaval (Két parhuzamos mérés atlaga)

Fokozat pH
(fordulatszam) | (10%-0sszuszp.) Savfok
4,35 2,6
4,35 29
4,35 3,0

A turmixkészilék hasznalatdnak hatranya még, hogy a 3 perces kevertetés
nagyon felmelegiti a motort, s igy kevés szdmi minta vizsgélhat6 kozvetlen egy-
mas utan. A pihentetések idéigénye nagy.

A felsorolt nehézségek kikliszobolése érdekében a homogenizatorral torténd
szuszpenziokészités lehetGségét vizsgaltuk. Intézetlinkben tébbféle homogenizator
all rendelkezésiinkre, ezek kodzil a Mechanika Precyzyjna \\ arszawa 302 tipusu
készulékét valasztottuk, mert skala szerinti fordulatszam-beallitast tesz lehet6vé.

Méréseinknél 10%-os szuszpenzi6t készitettiink (10 vagy 20 g-os kenyérbél
beméréssel), homogenizalas utan azonnal a teljes mennyiséget magneses kevertetés
mellett automata titriméterrel (Radelkis OP —506) 30 sec-ig maradé pH = 8,4
végpontra titraltuk. A titralast 5 percen belil befejeztik.

A homogenizalas idejét 3 percre valasztva azonos kenyérbélzetb6l mértiink
savfokokat a fordulatszam valtoztatasaval (2. tablazat).

2. tablazat

Azonos kenyérbélb6l mért savfok valtozasa
a homogenizator fordulatszamaval.
Homogenizalasi id6 3 perc
(Két parhuzamos mérés atlaga)

Fordulatszam
(fordulat/perc)

Savfok

Wwwwww
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Az eredmények szerint a savfokértékek nem valtoznak lényegesen a fordulat-
szam fuggvényében. Ezért azonos kisérleti feltételek mellett alland6 értéknek jeldl-
tik ki a ,fulet nem sért¢” 8000 fordulat/perc beallitdst. Azonos kenyérbélzetet
vizsgaltunk a homogenizéalasi id6 valtoztataséaval.

A bemutatott eredmények alapjan kisérleti eszkdzeinkkel 90 sec-ig tarté 8000
fordulat/percen t6rténé homogenizaldssal maximalis savfokot adé szuszpenzié
készithetd, amit mérés el6tt allni hagyni (példaul 30 percig) nem sziikséges.
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3. tablazat
Azonos kenyérb6l mért savfok valtozasa
a homogenizalasi idével
(Két parhuzamos mérés atlaga)

Homogenizalasi id6 Fordulatszam
(sec) 8000 fordulat/perc

W wwww
© ' mo©

A tiiralasra keriilg rész elkiilonitése a szuszpenziéhol

A savfok értékét lényegesen befolydsoljak az egyes technikai fogasok. Példaul
azonos kenyérbélzetbdl kiindulva sz(ir6papiron sz(rt anyagot titralva 2,5, tlepitett
oldat tisztajabol kivéve 3,8, teljes szuszpenziét titralva 4,2 savfokértéket mértiink.
A kilonb6z6 mintakbol készitett szuszpenzidk sz(irhet6sége nagyon eltérd, de az
Ulepedés mértéke is nagyon valtoz6, mindkét eljaras bizonytalansagot visz méré-
stinkbe. A sz(irési eljaras szabvanyositasa helyett jobb megoldasnak tartjuk teljes
szuszpenziébél mérni a savfokot, akiilonb6z6 berendezések maximalis savfokot adé
paraméterei mellett. A kés6bbiekben bemutatjuk, hogy az igy mért eredményeket
az 6sszehasonlithatésag kedvéért atszamithatjuk a minta valamilyen sz(rtségének
megfeleld értékre.

Titralas és pH-mérés

A titrdlas végpont bedllitds kérdéseit Gasztonyi és Takats (2) kdzleményében
lathatjuk. Gyakorlatunkban kissé eltértiink javaslatunkt6l. Az automata titriméter
lehet6ségeinek kihasznalasa érdekében a végpont érték allandésagat 30 sec-re
allitottuk, a kevertetést nem kapcsoltuk ki, de figyeltink arra, hogy a titralas 5
perc alatt befejez&djon.

A végpont pH-nak 8,4-et allitottunk be, ami nem biztosit nemzetkdzi dssze-

hasonlithatésagot, mert a csehszlovak szabvany (11) példaul pH = 8,6 értéket
javasol.
. A 10%-o0s szuszpenzié pH-ja nem valtozik a felsorolt el6készitési eljarasoktol
fllgg6en. A savfokmérések mindennapos elvégzését elsdsorban a mikrobiolégiai
romlastol valé félelem indokolja. A mikroorganizmusok életfeltételeit elsGsorban
pH-értékkel és nem savfokkal irjak le (1), ezért - és méréstechnikaik g is (6) -
indokolt a pH-értékkel valé dsszefliggések, tovabbi lehetéségek keresése.

Felmérd vizsgalatok

Vizsgalati anyagok

Somogy megyében el6allitott és kereskedelmi forgalomba keriilt kenyérfélék.
A kenyérbeleket szarazon turmixban homogenizaltuk és - 20 °C alatti hémér-
sékleten taroltuk felhasznalasukig.
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Vizsgalati modszerek

,, A" eljaras szerint nyert savfok (A)

— szuszpenzié készités az MSZ 20501 (1-70 szabvany szerint turmixszal
(MOULINEX 32002 tipust turmix feltéttel);

— titralasra vald kivétel az oldat tisztajabol pipettaval;

— titrdlas automata titriméterrel, magneses kevertetéssel, 30 sec-ig allando
pH = 8,4 bedllithsaval. A titralas 5 percen belil befejez6dott.

.B " eljarés szerint nyert savfok (B)

— szuszpenzidkészités Mechanika Precyzyjna Warszawa 302 tipusd homo-
genizatorban 10%-os beméréssel, 90 sec-ig 8000 fordulat/percen homogeni-
zalva;

— titralasra kerllt a homoneizélas utan azonnal a teljes bemért mennyiség;
— titrdlas automata titriméterrel, magneses kevertetéssel, 30 sec-ig alland6
pH = 8,4 bedllitasaval. A titrdlas 5 percen belll befejez6dott.

pH-mérések
A 10 szézalékos szuszpenzié pH-értékét mértik Uvegelektréddal. (2)

Eredmények

Az 1 abran kulonboz6 kenyérfélék szabvanyos (A eljaras szerinti) és homo-
genizatoros (B eljaras szerinti) el6készitéssel mért savfokai kapcsolatat abrazoltuk.
A kapcsolat linearis megkozelitése

A = 0,8247 B-0,1671

B 1,1316 A + 0,4664

r korrelaciés koefficiens = 0,966
A kapcsolat szignifikans,

n = adatpéarok szama = 67

A kulénboz6 és bizonytalan szlirtségi foki szuszpenziok titralasa helyett cél-
szerl tehét a teljes szuszpenziét titralni a,,B” eljaras szerint. Ezekbdl az adatokbdl
a megadott egyenlettel atszamitast végezhetliink a szabvanyos maédszernek megfe-
lel6 értékre. Az Osszefliggésbe beletartoz6 értékeket adott a fehér kenyér, burgo-
nyas kenyér, csemege kenyér, alféldi kenyér, zsemle kenyér és zsemle cip6 is.

A 2. dbrén a fehér kenyerek pH-értékének és a ,,B” eljaras szerinti savfokanak
kapcsolatat latjuk. A linearizalt megkozelités (6) korrelacios koefficiense szignifi-
kans kapcsolatot mutat. Eltérést talaltunk azonban az egyes kenyérfajtakra felirt
Osszefliggések kozott.

Fehér kenyérre:

B = - 2183 pH+1582 InB = - 04465 pH+3,7914
pH = - 0344 B+ 672 pH = - 17070 InB+7,6933
r = - 0867 r = - 0873

n = 40 n = 40

A = - 1765 pH+ 12,68

pH = - 0384 A+ 652

r = - 0823

n = 40
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1. dbra
Osszefliggés a szabvanyos és honogenizatoros el6készitéssel mért savfokok kozott

Zsemle kenyérre és zsemle veknire:

B = - 1919 pH+ 13,26 InB = - 05672 pH+4,0313
pH = - 0394 B+ 6,49 pH = - 13798 In B+ 6,6862
r = - 0870 r = - 0,885
n = 10 n = 10
A = — 1605 pH+ 10,89
pH = - 0444 A+ 632
r = - 0844
n = 10
IRODALOM
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2. abra
osszefuiggés a fehér kenyér savfoka és pH értéke kozott

MHEHWNA O MPAKTUKE M3MEPEHNA KNC/IOTHOCTW B MPOAYKTAX
XNEBOMEKAPHOW MPOMBIWIEHHOCTHN

Ab. Buwmn n E. bByTTM

B pesynbTate aHaM3a ycnosuii onbiTHbix W3MEPEHUM KUCMNOTHOCTU Xne6o-
NpoAyKTOB, aBTOPbl NpefnaralT MeTof ucnbitaHua (B) fJatowmii Xopowo penpo-
Ayumpyemble pesynbTatbl. [1pUBOAAT ypaBHEHVWE MNPUMEHAEMOro A1 nepecyera
Ha KUCMOTHOCTb [aHHbIX METOAOB M3MepeHusa no crtaHgapty MC 20501. Msakuuw
xneba B cyxom BuAe pasMesibyaeM B «TYPMUKCE» M3 3TOT0 M3FOTOBUM 10%-Hyio
cycneHsuo (B TeueHnn 90 cekyHa npu 8000 060poTOB B munyTy). [Oocne roMmoreHu-
3aumMn BCe KOMMYECTBO HaBEeCKW MoABepraeTcs TUTPOBaHUIO. ABTOMATUYECKUM TUT-
POMETPOM MArHUTHbLIM CMELUMBAHMEM OCYLLECTB/ISIETCA TUTPOBaHME B NPOLOJIIKU-
TenibHoCcTU 30 CeKyHA, A0 MOCTOAHHOro 3HaveHus pH = 8,4. TutpoBaHMe 3akaHuu-
BaeTCA B TeYeHUU 5 munyT. YpaBHeHVe nepecyeTa:

A = 0,8247 b -0,1671

MpuBOAAT 3aBMCUMOCTU KUCNOTHOCTM pH 6enoro xneba n 6GynovyHoro GaToH-
ynka.

Benbliii xneo6: 1HB

Bynounsbiii 6ATOHYUK: 1HB

0,4465 pH+ 3,7914
0,5672 pH + 4,0313
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B BEITRAG ZUR PRAKTISCHEN DURCHFUHRUNG DER
SAUREGRADMESSUNG VON PRODUKTEN DER BACKERGEWERBE

Gy. Visi und E. Butti

Auf Grund der Untersuchung der Versuchsumsténden der Sauregradmessung
von Brottypen wird eine Beschreibung einer Untersuchungsmethode empfohlen
(B), die rasch gut reproduzierbare Resultate ergibt. Die zur Umrechnung auf
Séuregrade (A), die mit der genormten Methode MSZ 20501 messbar sind, bend-
tigten Gleichungen werden angegeben.

Die Brotkrume wurde trocken mit einem Turmixgerét zerkleinert, und davon
wurde (bei 8000 Umdrehungen/Minute fur 90 Sekunden) eine 10 bew.%-ige Sus-
pension bereitet. Nach Homogenisierung wurde die ganze eingemessene Menge
bereits titriert, unter Anwendung eines automatisierten Titrimeters mit magneti-
scher Ruhrung, hei Einstellung fir 30 Sekunden eines stéandigen pH-Wertes von
8,4. Die Titrierung wurde in 5 Minuten beendet. Die Umrechnung erfolgte geméss
der Gleichung: A = 0,8247 B -0,1671.

Die zahlenméssigen Zusammenhénge zwischen pH und Sé&uregrad des Weiss-
hrots und des Semmelbrétchens sind:

fur Weissbrot: In B = —0,4465 pH + 3,7914
far Semmelbrétchen: In B = —0,5672 pH +4,0313.

REMARKS TO THE PRACTICE OF THE MEASUREMET OE THE
DEGREE OF ACIDITY OF BAKERY PRODUCTS

Gy. Visi and E. Butti

A description of a method of investigation (B) affording rapid and repro-
ducible results is recommended on the basis of an analysis of the experimental
conditions of measuring the degree of acidity of bread types. Equations are given
for converting the values to degrees of acidity (A) measurable by the standard
method MSZ 20501.

Bread crumb was disintegrated dry in a Turmix apparatus, then a 10% by sus-
pension was prepared (at 8000 rpm for 90 sec). The total amount weighed-in was
titrated just after homogenization, using an automated titrimeter with magnetic
stirrer, on adjusting for 30 sec a stable pH of 8.4. Titration was ended within
5 minutes. The equation of calculation is: A = 0.8247 B -0.1671.

Numerical correlations between pH and degree of acidity of white bread and
small bread (roll) are as follows:

For white bread: In B = —0.4465 pH+ 3.7914
For small bread (roll): In B = —0.5672 pH +4.0313
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KULFOLDI LAPSZEMLE

HUNZIKER H. R. és MISEREZ A.

(HPLC-Bestimmung priméarer aromati-
scher Amine in syntetischen Farbstoffen
fir Lebensmittel)

Primer, aromas aminok nagynyomasu
folyadékkromatografiaval (HPLC) valé
vizsgédlata szintetikus élelmiszerszine-
zékekben

Mitt. Gebiete Lebensm. Hyg. 216, 72
1981.

A FAO/UMS és mas el6irasok a sza-
bad aromas amintartalmat élelmiszer-
szinezékekben legfeljebb 100 ppm meny-
nyiségben engedik meg, viszont a R-
naftilamin, benzidin és 4-aminobifenil,
valamint ezek derivatjai nem is for-
dulhatnak eo06. A ppb mennyiségl
komponensek meghatarozasa proble-
matikus, a szerzék erre tobb irodalmi
hivatkozast sorolnak fel. Sajat kisérle-
teikben a HPLC elvalaszt6 rendszert és
U.vV., illetve elektrokémiai detektort
alkalmaztak. Az elvalasztast forditott
fazisu oszlopon (Cj, 6 pH-ja, 0,15 M
foszfatpufferrel és acetonitrillel végez-
ték. Standard oldatok vizsgalata alap-
jan elektrokémiai detektorral a kimu-
tatasi hatar 9—75-sz6rés az U. V.-vel
szemben (U. V.-vel 1-5 ng, elektro-
kémiai detektorral 0,03-0,2 ng). A ki-
sérlet masodik részében élelmiszer szi-
nezékek vizes oldatat vitték oszlopra,
majd éterrel elualtdk. A felhaszalt
eszkozoket, vegyszereket és az eljarasi
maédot recepturalisan megadjak a cikk-
ben. 96—111% visszanyerési aranyt
értek el az el6z6ekben emlitett négy
vegylletnél, anilint 1-50 ppb mennyi-
ségben talaltak Brillanstsduregrin és
Indigotin szinezékekben. Benzidint csak
Patentblauban talaltak 0,1-0,3 ppm
mennyiségben, 4-aminobifenilt és nafti-
lamint nem mutattak ki a vizsgalt 22
szinezékben. A kimutatasi hatart szi-
nezékeknél kb. 100-as faktorral kell
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csOkkenteni, a leirt eljaras szerint az
ainintartalom 1 ppb korul vérhato,
amely elektrokémiai detektorral mu-
tathato ki.

V. E. (Kaposvar)

UGR1INOVITS M.

( Vereinfachte Fettbestimmung in Lebens-
mittein)

Egyszer(sitett zsirmeghatarozas élelmi-
szerekben

Mitt. Gebiete Lebensm. Hyg. 230, 72,
1981.

Bevezet6ben a szerz§ utal az an.
alapelemzésekkel szemben tadmasztott
megnovekedett kdvetelményekre és az
altala kidolgozott médszernél a pontos-
sadg mellett, a gyors kivitelezhet6ségre,
a sorozatban valé alkalmazhatésagra
torekszik. A Stoldt moédszert modosi-
totta annyiban, hogy a savas feltaras
utani szlrést elhagyta, azt folyadék-
folyadék extrakcioval helyettesitette.
Az egyes lépéseket folyamatadbran mu-
tatja be a cikkben. A folyadék-folyadék
extrakcidhoz a Soxhlet készulékhez ha-
sonlo berendezést hasznalt. (Médositott
folyadék-folyadék extraktor Trabold
AG. Bern). A mobdszer elénye, hogy
rovidebb id6 alatt kivitelezhetd, mint
a hagyomanyos és a szlrésbdl adodo
veszteség (szlr8papir-ateresztés, ill. el-
lenkez6 irdnya hiba) kikiszdbolhetd.
A Stoldt modszerrel vald, Osszehason-
lité vizsgéalat azonos eredményt adott.
A reprodukalhatésagra, pontossagra és
Osszehasonlithatésagra vonatkozé labo-
ratériumok kozotti vizsgélatokat kor-
vizsgalat forméajaban tervezi a szerzé.

V. E. (Kaposvar)



Gyorsfagyasztott szamoécakrém C-vitamin-
tartalméanak alakulasa, tarolds soran

RACZ ENDRENE ES MARTON ANDREA
Kertészeti Egyetem, Budapest

Erkezett: 1981. november 4.

Gyumolcsok C-vitamin-tartalmanak hosszas meg6rzése szempontjabol leg-
eredményesebb tartésitasi méd a gyorsfagyasztas. A korszeri taplalkozasi igények
kielégitésével parhuzamosan egyre surgetébb igényként jelentkezik olyan analitikai
modszerek kivalasztasa, melyek tartositott élelmiszereink tényleges beltartalmi
értékeit tukrozik. Kulondsen jelentés ez az emberi szervezet szamara egyik legfon-
tosabb vitamin, a C-vitamin esetében.

A C-vitamin jellemzd tulajdonsaga, hogy savanyu kozegben eléggé éallando,
semleges vagy enyhén ligos kdzegben kdnnyen boml6 vegyiilet. Redukalé tulaj-
donsagat hasznaljuk fel arra, hogy kilonb6z6 analitikai modszerekkel kvantitative
meghatarozzuk. Kétféle forméjaban (aszkorbinsav —AS; és dehidroaszkorbinsav
DAS) kuldén-kilén, de egydtt is el6fordulhat, ezért meghatarozésa is vagy kilon-
kilén vagy valamelyik redukalt vagy oxidalt formara atalakitva egyuttesen tor-
ténik. Mivel a két forma stabilitasdban és biologiai hatasaban is killonbozik egy-
mastol, Iényeges az élelmiszerekben lev6 aranyuk ismerete is.

A C-vitamin meghatarozasara hasznalt moédszereket a kdvetkez6képpen cso-
portosithatjuk:

1 Tiirimetrids modszerek

Jodometrias meghatarozasok
Broinatometrids meghatarozasok
Meghatéarozas 2,6-dikl6rfenolindofenollal

2. Szinreakcién alapulé mddszerek

a -a’ dipiridiles moédszer,

AS meghatarozas diazotalt H-metoxi-2-nitroanilinnel,

AS meghatarozas N, N-dimetilacetamiddal,

DAS meghatarozas 2,4-dinitrofenilhidrazinnal,
Papirkromatografias eljaras glikollal,

Papirkromatografias eljaras 2,4-dinitrofenilhidrazinnal,
DAS-oszazon vékonyréteg-kromatografidas meghatarozasaval.

Polarografias meghatarozasi modszer

Munkéank sorén gyorsfagyasztott szamdcakrém C-vitamin-tartalméat az a-a’
dipiridiles mddszerrel és vékonyréteg-kromatografiasan DAS-oszazon forméjaban
hataroztuk meg.
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Anyagok és moédszerek

Kisérleteinket Rival fajtaju szamocabol végeztuk. A krémmé valo feldolgozas
A natir szamdcakrémet 200 g toltésulyd, polisztirol fedel(i, paraffinozott karton-
pohérba toltottiik, és —30 °C-on, Lehel fagyasztépultban fagyasztottuk. A fagyasz-
tott krém tarolaséat -5°C -15°C - és -20 °C-on Tyler tipusu hit6kamrakban
végeztik. A kamrak héingadozasa nem lépte taul a f 0,5 °C-ot.

A - 5°C-on tarolt mintakat hetente,
a —15 °C-on tarolt mintakat 3 hetente,
a -20 °C-on tarolt mintakat havonta analizaltuk.

A felengedtetés 37 °C-os termosztatban tortént. Minden vizsgélati id6pontban
mindkét modszerrel 2 -2 parhuzamos meghatarozast végeztink.

Az a- a’ dipiridiles meghatarozashoz Spanyar—Kevciné- Blazovich modszerét
(4), a rétegkromatogréafias meghatarozashoz Petroné mddszerét (4) adaptéltuk. Az
utébbi mddszernél kisebb valtoztatasokat eszkdzoéltiink. Az oszazonképzést 60 °C-
on végeztik 20 percig, az analizis id6igényének csokkentése céljabdl. Futtatészer-
ként kloroform-etilalkohol 96:4 aranyu elegyét hasznaltuk, amivel igen jo elvalasz-

tast értlink el és kikliszoboltik a piridin valtozé kereskedelmi min6ségébdl adédo
zavarokat.

Vizsgalati eredmények

Mindkét analitikai médszerrel vizsgalt, harom kiilonb6z6 héfokon (—5; —15;
—20 °C) tarolt, gyorsfagyasztott szamécakrém C-vitamin-tartalmat a tarolasi id6é
fuggvényében az /., 2., 3. tdblazat tartalmazza.

7. tablazat

Gyorsfagyasztott szamoécakrém C-vitamin-tartalméanak alakulasa a tarolasi id6
fuggvényében, —5 °C-on

i aei iz a-- a’ dipiridiles moédszer
Tarolasi id6
(nap) Osszes C-vitamin AS DAS
mg % mg % mg %
0 33,17 20,48 12,69
6 28,27 12,27 15,99
13 22,53 6,75 15,78
20 19,14 4,03 15,11
29 16,94 3,86 13,08
34 15,13 3,51 11,62
Rétegkromatografias modszer
(nap) 6sszes C-vitamin AS DAS
mg% mg % mg %
0 53,47 39,86 13,61
6 . 46,59 17,32 29,27
13 . 43,19 5,27 37,92
20 40,62 5,10 35,52
29 37,95 3,98 33,97
34 36,05 3,00 33,05
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2. tablazat

Gyorsfagyasztott szamécakrém C-vitamin- artalmanak alakuldsa a tarolasi idé
fuggvényében, —15 °C-on

a-- a' dipiridiles médszer

Tarolasi id6 .
(nap) Osszes C-vitamin AS DAS
mg % mg % mg %
0 . 33.17 20.48 12.68
22 25,05 6,97 18,12
41 19,80 4,30 15,50
80 11,40 1,46 9,94
104 6,23 0,78 5,44
126 4,05 0,45 3,60

P Rétegkromatografias médszer
Tarolasi id6

(nap) Osszes C-vitamin AS DAS

mg % mg % mg %

0 53,47 39,86 13,61
22 44,20 18,30 25,90
41 40,15 16,00 30,15
80 37,84 8,60 29,24
104 35,60 7,20 28,40
126 34,22 6,45 28,27

3. tablazat

Gyorsfagyasztott szamécakrém C-vitamin-tartalmanak alakuldsa a tarolasi idé
fuggvényében, —20 °C-on

ey a—a’ dipiridiles maédszer
Tarolasi'idé = d :

(nap) ! dsszes C-vitamin ; AS | DAS
mg % mg mg

0 33,17 20,49 12,68

35 28,40 9,82 18,58

60 20,31 6,24 14,07

107 17,89 6,13 11,76

190 15,94 5,97 9,97

i Rétegkromatografias maédszer
Téarolasi id6

(nap) Osszes C-vitamin AS DAS
mg % mg % mg %
53,47 39,86 13,61
45,21 17,06 28,15
41,53 13,63 27,90
38,95 12,77 26,18
36,72 11,31 25,41

Az eredmények értékelése

Elelmiszereink C-vitamin-tartalmanak meghatarozaséara hazankban az a-a’
dipiridiles ésa vékonyréteg-kromatografias mddszer a legelterjedtebb. Irodalombdl
ismert, hogy végeztek dsszehasonlitd vizsgalatokat (1,2,3) ésegyes termékeknél a
rétegkromatografias mddszerrel tébb C-vitamint mutattak ki (kaposzta, zoldpap-
rika, fagyasztott malna, karfiol), mint az a-a’ dipiridiles mddszer esetében. A
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szerz6k az eltéréseket a hagyomanyos mddszerek hianyossagaival magyarazzak,
és hangsulyozzak a rétegkromatografias technika elényét, ugyanis itt a futtatasnal
a zavaré anyagok tokéletesen elvalaszthatok. Elszor Spanyar (6) utalt ra, késébb
mas szerz6k is megallapitottak, hogy az a -a ' dipiridiles mddszer 10 mg% alatti
mennyiségek vizsgalatara mar nem alkalmas. A vékonyréteges maddszerrel viszont
a nyomokban jelenlevé C-vitamin is kimutathat6. A vékonyréteges eljaras hibaja,
a vizsgalati mintatél figgéen 5-10% . Ezt figyelembe véve mennyiségi meghata-
rozasra 1 mg % C-vitamin kimutatasaig alkalmas (5). Az irodalmi adatok és sajat
tapasztalataink osszevetése utan, felvetédik a kérdés, melyik mddszer alkalmazéasa
javasolhat6 tartositott éleimiszereink C-vitamin tartalmanak meghatarozasahoz?

A két meghatarozasi eljarassal kapott eredmények kozott gyorsfagyasztott
szamobcakrém esetén nagy eltérés tapasztalhatd, és az eltérés a tarolasi idé el6re-
haladtaval novekszik. A két moédszerrel kapott vizsgalati eredmények kozti k-
I6nbség valtozasa a termékben tarolas soran keletkez6 és egyre nagyobb mennyi-
ségben felhalmozédé zavar6 anyagok jelenlétével magyarazhato.

A 4., 5., 6. tablazatok j6l szemléltetik a két maddszerrel kapott értékek kozti
eltérés valtozasat.

4. tablazat
A —5 °C-on megmaradé Osszes C-vitamin-tartalom
1d6 a—a’ dipiridiles Rétegkromatog
(nap) moédszer rafias modszer %
% %
0 100 100 0
6 85,23 87,13 1,90
13 67,92 80,77 12,85
20 57,70 75,69 18,26
29 51,07 70,97 19,90
34 45,61 67,42 21,81
5. tablazat
A —15 °C-on megmarad6 6sszes C-vitamin-tartalom
1d6 a— a’ dipiridiles Rétegkromatog-
(nap) moédszer rafias maédszer J %
% %

0 100 100 0
22 75,52 82,66 7,84
41 59,69 75,09 15,40
80 34,37 70,77 36,40
104 ... 18,78 66,58 47,80
126 s 12,21 64,00 51,79
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6. tablazat

A —20 X-on megmarad6 Osszes C-vitamin-tartalom

1d6 x—a’ dipiridiles Rétegkromatog.
médszer rafias modszer )
%

100 100 0
85,62 84,55 1,07
61,23 77,67 16,44
53,93 72,84 18,91
48,06 68,67 20,61

A fentiekbdl kdvetkezik, hogy a két modszer rendszeres hibaja mellett, tarolt
termékeknél egyéb tényezdk is kdzrejatszanak az eredmények kialakitasaban.

Bar az a—a’ dipiridiles modszer id6igénye kb. fele a rétegkromatografias
maodszernek, és az értékelés megbizhatésdga miatt is el6nyben részesitik, kisérle-
teink alapjan, féleg tarolt termékek C-vitamin-tartalmanak meghatarozasara a
rétegkromatografias modszert kell megbizhatéobbnak tartanunk, a redukald ké-
pességen alapulé meghatarozassal szemben.
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VERANDERUNG DES C-VITAMINGEHALTES DER
SCHNELLGEFRORENEN ERDBEERCREME WAHREND IHRER
LAGERUNG

E. Racz und A. Marion

Der Gesamtgehalt an C-Vitamin (AS und DAS mit-einbegriffeb) von bei unter-
schiedlichen Temperaturen gelagerten schnellgefrorenen Erdbeercremen wurde in
Abhangigkeit von der Lagerungsdauer untersucht, unter Anwendung von Methoden:

mittels a—a’-Dipyridyl und mittels Dinnschichtchromatoraphie.

zwei Die Ergebnisse waren bei der diinnschichtchromatographischen Methode syste-
matisch hoher. Mit der Dauer der Lagerungszeit wurden die Unterschiede zwi-
schen den mit verschiedenen Methoden erhaltenen Werte immer grésser. Nachdem
aber die dunnschichtchromatographische Methode eine bessere Abtrennung von
den stérenden Substanzen sichert, erscheint diese Methode trotz ihrem hoheren
Zeitbedarf und subjektiver Auswertungsweise doch vorteilhafter. Ausser dem
Vergleich der beiden Methoden wurde auch die Geschwindigkeit der Veranderung
des C-Vitamingehaltes der schnellgefrorenen Erdbcercreme bei drei unterschied-
lichen Temperaturen bestimmt.
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CHANGES IN THE CONTENT OF VITAMIN COF QUICKFROZEN
STRAWBERRY CREAM DURING ITS STORAGE

E. Racz and A. Marton

The total content of vitamin C (including AS and DAS) in quickfrozen straw-
bevry creams stored at various temperatures as function of the length of storage
time was determined, on using two methods: the a- a’-dipyridyl method and the
thin-layer chromatographic method. In the latter case the results were systemati-
cally higher. Differences between the results obtained by both methods became
ever greater with the increase of the length of storage time. Still, the thin-layer
chromatographic method ensuring better separation from the interfering substances
must be preferred, despite its greater time requirement and its subjective way of
evaluation. Besides the comparison of both methods also the rate of the change
of the content of vitamin C of the quickfrozen strawberry cream was determined
at three different temperatures.
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Az Elelmiszerellen6rz6 és Vegyvizsgalo Intézetek
IV. Tudomanyos Konferenciaja

A MEVI-hal6zat IV. Tudoméanyos Konferenciajat 1981. oktéber 6—7-én
Szolnokon, a Megyei Mivelédesi és Ifjisagi Kozpontban rendeztek. A konferencia
hazigazdajaként Matuz Janos, a Szolnok megyei Tanacs VB Mez6gazdasagi és
Elelmezésiigyi Osztaly vezetbje koszontotte az el6adokat, résztvevlket. Ezt
kévetden Glozik Andras, a MEM Allategészségiigyi és Elelmlszerhjgiéniai F6osz-
talyvezetGje nyitotta meg a konferenciat. Toth Zsiga Istvan a METE fGtitkara,
mint a plenaris Ulés elntke kiemelte a konferencia jelent6ségét, a MEVI-hal6zat
é a METE kapcsolatat. Nagy érdeklédés kisérte Také Eva f6osztalyvezetShe-
lyettes ,,Az élelmiszerek mindségének és min6ségellendrzésenek aktualis problémai”
cimmel tartott plenaris el6adasat. A masodik plenarls el6adast, amelynek szerz6i:
Réacz Endre féfelugyel6 (MEM Allategészségiigyi és EIeImlszerh|g|en|a| Féosztaly)
és Vajda Odén igazgaté (MEM EVK), ,,A Magyar EIeIm|szerkonyv és az Elelmi-
szervizsgalati Modszerkdnyv szerkesztésének iranyelvei és gyakorlata” cimmel,
Vajda Odén tartotta.

Az |. szekci6 elnbke Vajda Odén igazgaté (MEM EVK) volt. E szekci6 kere-
tében az alabbi el6adasok hangzottak el: Draskovics Imelda, Boras Jozsefné
(MEM EVK) és Marton Attila Ferenc (MTA-KKKJ): ,Az élelmiszerek vegyi
szennyezettségi szintjének alakulasa 1977 —1980. években” cimmel. Majd Siska
Elemér és B. Magyari Agnes (MEVI Veszprém): ,Elelmiszerek mineralizalasa
kombinalt el6készit6 eljarassal atomabszorpcids féemtartalom meghatarozasahoz” .
Ezt kdvetben Juhasz Endréné (MEVI Debrecen): ,Néhany roncsolasi eljaras
Osszehasonlito vizsgalata kiilonb6z6 atomabszorpcios langparaméterekkel” cimmel
tartotta meg el6adasat. Sarudi Imre, P6cz Gyula és Varga Eletka (MEVI Kapos-
var) ,A tej kalcium-, magnézium-, kloird- és laktéztartalmanak meghatarozasa
azonos szerumbol” c. el6adast Sarudi Imre, mig Schumann Roébert, Csendes
Zsuzsanna és Miklés Sandor (MEVI Pécs) ,A nitrat-ion polarografidas meghataro-
zasa husipari termékekbdl” c. el6adast Schumann Rébert tartotta. Uresch Ferenc,
Takacsné Dénes Katalin (MEVI Gy6r), Domsodi Ferenc, lllyés Endréné (MEVI
Székesfehérvar), Kulcsar Ferenc és Szabé Edit (MEM EVKU ,Gyorsfagyasztott
z6ldségfélék és pacolt, flustolt haskészitmények nitrat-ion tartalmanak gyors
meghatarozasa” el6adasat Rajky Antalné és Szentgyorgyi Maria (FEVI): ,Benzoe-
sav és szorbinsav meghatarozasara alkalmas mddszerek 6sszehasonlitasa” c.
el6adas kovette. Az els6 szekci6 Kiss Béla, Liszonyiné Gacsalyi Marta és Szabo
Laszl6 (MEM EVK): ,Rontgen emissziés analizis elve és alkalmazasi lehet6ségei
az élelmiszerek vizsgéalatara” cimld el6adasaval ért véget, amelyet vita
kovetett.

A 1l. szekci6 Zukal Endre igazgato (AHT Husipari Kutato Intézet) elnok-
letével kezd6dott. Els6ként Szarvas Tibor (MEM EVK) ,,A mintavétel és élel-
rr.iszerrningsités néhany hazai és nemzetkdzi példaja” c. eléadasa hangzott el.
Ezt kévette André L&szl6 (MEVI Tata) ,GLP (Good Laboratory Practces) beve-
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zetése az intézeti munkaba” c. el6adasaval, majd Szeghalmi Jené (MEVI Kecske-
mét) tartott el6adast ,Statisztikus tételminGsités adatait értékeld rendszer bira-
lata” cimmel. Soron kovetkezett Molnar Pal, Kécsanné Lengyel Anna és Kara-
csonyi Gaborné (MEM EVK) szerz6k ,Vizsgalati adatok gépi feldolgozasaval
kapott eredmények és hasznositasuk lehet6ségei a minGségszabalyozasbhan” c.
eléadasa, melyet Molnar P&l tartott. ,A Fejér megyei AHV min6ségszabalyozasi
lehet6ségeinek vizsgalata a parizsi és az olasz felvagott minGségellendrzési adatainak
matematikai-statisztikai feldolgozasa alapjan” cim( témat Ary Karoly (MEVI
Székesfehérvar) adta el6. Falusi Zsuzsa és Molnar Pal (MEM EVK), ,Erzékszervi
biralok kivalasztasanak és tovabbképzésének hazai eredményei és tapasztalatai”
targyad munkajat Falusi Zsuzsa ismertette. A tovabbiakban Szabé Erzsébet
(MEM EVK) tartott el6adast ,A 20 pontos érzékszervi biralati rendszer alkal-
mazasanak tapasztalatai tdit6italoknal” cimmel. A Il. szekciot az els6 lapon
Gomola Gyodrgy (MEM EVK) ,Az élelmiszer-min6ségellenérzés hatésagi tevékeny-
ségének jogpolitikai elvei” cim( el6adasa, majd az elhangzottakkal kapcsolatos
vita zarta.

A konferencia masodik napja a posterek kollektiv megtekintésével kezd6dott,
majd az |. szekciéban Nedelkovits Janos tudomanyos fémunkatars elndkletével
tovabbi el6adasok hangzottak el. Elséként Marton Attila Ferenc, Dutka Ferenc
(MTA-KKKI) és Draskovics Imelda (MEM EVK) ,Mikotoxin-szennyezettség
kémiai vizsgéalati modszerei” cimmel Marton Attila a mikotoxinok kémiai meghata-
rozasi modszereit és érzékenységiket ismertette. Bencsik Lajos, Paksi Gyorgyné
(MEVI Szolnok) és Molnarné Polgar Magdolna (GMV Torokszentmlklos) az ,Exru-
dalt széja antinutritiv anyagainak vizsgalata” sordn szerzett tapasztalatokat
és az eddigi eredményeket Bencsik Lajos tarta a hallgatéség elé. Vizsgalatokat
végeztek ,Saccharin fotometrias meghatarozasa uditGitalokban” targykorben,
amelynek eredményeit Zaborszky Zsigmondné és André Laszl6 (MEVI Tata)
foglalta dssze. Boros llona (MEM EVK) és Staudtné Szipola llona (Mévi Székes-
fehérvar) el6adasa,,Blzafajtak poliakrilamid gélelektroforézises vizsgalata a mind-
ség szerinti atvétel szolgalatdban” cimmel hangzott el. A lisztek vizsgalatahoz
adott hasznos ismeretanyagot Kulcsar Ferenc (MEM EVK), Gyulai Béla (Kerte—
szeti Egyetem), Rajkai Gabor és Arvai Sandor (MEVI Székesfehérvar) ,Uj miszer
kidolgozasa a lisztek alfa-amilaz aktivitasanak meghatarozasa” citnli el6adasa.
Az el6adésokat vita kovette.

A sziinet utan Selmeci Gyorgy és Cseh Ferenc (MEVI Szeged) ,Husok, his-
készitmények, huskonzervek alkotérészeinek szimultan analizise egy bemérésbdl”
cirnmel adott el6. A tovabbiakban Gyovai Janos, Nagy llona és Bancsik Lajos
(MEVI Szolnok): ,A sor szinének extinkcioval torténd jellemzése” cimmel, majd
Somogyi Valéria (M EVI Gyér) és André Laszlé (MEVI Tata): ,,Udl’t(’jitalok szin-
mérése ,MOMCOLOR” szinmér6vel” cimmel hallhattak a jelenlévék elGadast.
Az els6 szekciét Klatsmanyi Janos, Zala Péter (MEVI Zalaegerszeg) és Vadadi
Kornél (MEM EVK) ,Cukraszati termékek kakaodtartalmanak meghatarozasa
kromatogréafias modszerekkel” el6adasa zarta. Ezek utan az elhangzottakkal
kapcsolatos vita kovetkezett.

A 1l. szekcioban Gasztonyi Kalman egyetemi tanar (Kertészeti Egyetem)
elndkolt. Berké Erika és Szab6é Bélané (MEVI Szolnok) ,Tisztitott zodldségek
mikrobiol6giai vizsgalata” cimmel els6ként tartotta meg el6adasat, majd ezt
kovette ,Osszeflggések a sttipari izemek technolégiaja és a gyartott késztermék
mikrobioldgiai allapota k6zott” cimmel Havas Ferencné (MEVI Salgoétarjan)
ismertetése. Téren Jozsef és Selmeci Gyorgy (MEVI Szeged) tartottak elGadast
.~Javaslat az élelmiszerek mikotoxin-szennyezettségének figyelésére a MEVI
halézatban” cimmel. Sorban kovetkezett Patona Tamas (MEVI Szombathely)
és Dudas Tibor (Mezégazdasagi FGiskola, Kaposvar): ,Zearalenon/F-2 toxin
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vizsgalata egyes élelmiszerekben” cimmel, majd André Laszlo6 (MEVI Tata) és
Horvath Gyoérgy (MEVI Kecskemét) ,A fliszerpaprika 6rlemények szinvaltozasa
a feldolgozasi idoszak alatt” cimmel tartott el6adasai.

Vita és rovid sziinet utdn a szekci6 masodik részében szerepelt Gombosi
Ferenc, Paksi Gyorgy, Benké Erika (MEVI Szolnok) és Csak Alan (MEVI Pécs):
.Félkemény sajtok gyartdsanak teljes korl technoldgiai ellen6rzése” cimid el6-
adasa. Ezutan kovetkezett Visi Gyorgy (MEVI Kaposvar): ,Egy automata kenyér-
gyartéovonal Uzemmenetének méréses jellemz6kkel valé nyomon kévetése” cimmel
tartott el6adasa. Tovabbiakban NGvé Laszld, Selmeci Gyodrgy (MEVI Szeged):
.Elelmiszer-adalékanyagok husipari felnasznalasanak lehetGségei és korlatai”
ciml el6adasa hangzott el. Utolsoként Gebri Péter (MEVI Nyiregyhaza) és Kallai
Tamas (Gyumolcs és Disznovény Kutaté Intézet) ,,A tarolt alma min&ségellendr-
zésének lehetéségei objektiv mutaték alapjan” cim(i el6adasa zarta a konferencia
el6adasainak sorat. Ezek utan vita kovetkezett. .

A tudoményos konferencia tapasztalatait Také Eva f6osztalyvezet6-helyettes
Osszegezte.

Kacskovics Miklés
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Takacs Janos emlékulés

Takacs Janos professzor — a nemzetkdzileg is ismert és elismert élelmiszer-
higiénikus és élelmiszer-mikrobiologus — halalanak masodik évforduléja alkalma-
bél emlékiilést rendezett a Magyar Agrartudomanyi Egyesiilet Allatorvosok Tar-
sasaganak élelmiszer-higiéniai szakosztalya 1981. november 10-én Budapesten, az
Allatorvostudomanyi Egyetem aulajaban.

Az emlékilés keretében Takacs professzor helyét és szerepét a hazai nemzetkozi
élelmiszer-higiéniai gyakorlatban Pigler Jézsef, a MEM Elelmiszeripari Higiéniai
Ellen6rzé Szolgalatanak igazgatéja méltatta. Tudomanyos kutatd, iskolat teremtd
oktat6-nevel6, modszerfejleszté és a korszerl mikrobiolégiai élelmiszer-minésité
rendszer elveit leraké tevékenysége mellett kiemelte az élelmiszer-gazdasag egészére
kiterjed6 higiéniai szemlélet és gondolkodasmod Altalanosséa tételét minden rendel-
kezésére allo6 forumon szenvedélyesen propagalé szakembert s felvazolta az aktiv
kozéleti harcos portréjat is.

A megemlékezést kovetben el6adasok hangzottak el a szorosan vele egyitt
dolgozott munkatarsai részérél a halala 6ta elért Gjabb eredményekr6l az alabbi
témakban: az élelmiszer-vizsgalathoz kapcsolodé allatallomany-informaciok jelen-
t6sége (Bir6 Géza Allatorvostudomanyi Egyetem), fliszerek mikrobiolégiai vizs-
gélata és ennek élelmiszeripari jelentésége (D6mjan Hajnalka MEM EHESZ);
az allati eredet( élelmiszerekben el6forduld, biol6giailag aktiv maradvanyanyagok
vizsgalati eredményeinek értékelése az 1971. és 1980. kozotti id6szakra vonatko-
z6an (Simonffy Zolthn MEM EHESZ), amely el6adas adataibdl kitlint, hogy ezen a
téren jelenleg a f6 problémat a nehézfémso-szennyez6dések, valamint a nitrit-
nitrat vegylileteknek élelmiszer-adalékként valé felhasznalasabél ad6dd egészség-
kockazat jelentik; végil a sertés-testfeliletek mikrobas szennyezettségének ala-
kulasarol Takacs Imre (Allatorvostudoméanyi Egyetem) szamolt be, kiilonos tekin-
tettel ennek eltérd fokara kilonboz6 (bbrfejtéses, illetve forrazasos) vagastechnolé-
gidk alkalmazasakor.

Az emlékilléshez szorosan kapcsolodott Takacs professzor siremlékének fel-
avatdsa a Farkasréti temet6ben. Itt So6s Gadbor MEM &llamtitkar mondott avato
beszédet, amelyben az alkoté ereje teljében varatlanul eltavozott tudost és baratot
értékelte: Takacs professzort munkassagaban mindig az a f6 gondolat vezérelte,
miképpen tudné a kutatdé munkaja soran elért eredményeit a népgazdasag hasznara
a gyakorlatnak miel6bb atadni.

Szakai Sandor
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Tajékoztatd Olvasodinkhoz és Munkatarsainkhoz!

Az Elelmiszervizsgalati Kbzlemények hat fiizetben jelenik meg évenként egy
kotetben.

A folyoirat az alabbi targykérokbe tartozo cikkeket kdzol:

I. Altalanos, kdzérdekl6désre szamot tartd cikkek (élelmiszerek min6ségére
— higiénigjara — szabvanyositasara vonatkoz6 dolgozatok, &sszefoglalo
vagy beszamol6 ismertetések stb.).

Il. Eredeti dolgozatok.

A szerz6k 6nallé vizsgalatain, kutatdsain alapulé kdzlemények; élelmi-
szerek kémiai, fiziko-kémiai, mlszeres, mikrobiolégiai, radiolégiai, higié-
niai vizsgéalataira vonatkozoéan.

Ili. Rovid gyakorlati kbzlemények, vagy 6sszehasonlitd-értékel6 dolgozatok.

A lapszemle keretében magyar folyéiratokban megjelent dolgozatok cimjegy-
zékét és kulfoldi folyoiratok kivonatait ismerteti.

A kozlemények tartalmaért a szerzok felelések. A kozleményeket tomoren kell
megfogalmazni. A kéziratokat gépirassal 1,5-es sorkdzzel, 4 -5 cm margoéval, a
lapnak csak egyik oldalara irva kell bekildeni. A szakkifejezéseket, vegyulet-
neveket fonetikusan kell irni. Az irodalmi utaldsoknél a szerz6k vezetéknevét és
keresztnevének kezdébet(it, tovabba a mi cimét, kiadasanak helyét és idejét,
illetve a folydirat kotet-, oldal- és évszamat kell feltiintetni a dolgozatok végén.
A kézirathoz csatolni kell a munka magyar nyelvl révid Osszefoglalasat 3 pél-
danyban.

Kéziratokat a szerkeszt6ség nem ad vissza. A kefelevonatokat a margon ki-
javitva azonnal vissza kell kuldeni. Az esetleges abrak levonatat a kefelevonat
szélére kell ragasztani a megfelel6 helyen és ellen6rizni kell azok szamozasat és
alairasat.

0nallé kozleményekbdl a szerz6k kivansagara 50 db kildnlenyomatot adunk.

Kéziratokat és kefelevonatokat a szerkeszt§ cimére kell kildeni: dr. Kottasz
Jozsef, 1052 Budapest Varoshaz u. 9—11.
a szerkeszt6 bizottsag

Szerkeszt6: dr. Kottasz Jozsef
Szerkeszt6ség: 1052 Budapest V., Varoshaz u. 9—11.
Felel6s kiad6: Sikl6si Norbert — Kladja a Lapkiadé Valialat
Budapest VIl., Lenin kérat 9—11.

MEAI Elelmiszerellen6rz6 és Vegywzsgalo Kdézpont, bev. szia. Budapest
232 —90105—9728. sz. csekkszamlara,

El6fizetési dij: 1évre 300,—Ft
Kulfoldon terjeszti a Kultira Kulkereskedelmi Vallalat
H —1389 Budapest, Postafiok 141
82.304. Allami Nyomda, Budapest
Felel6s vezet6: Mihalek Sandor igazgatd
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