Eljarés szaraztésztak-, gabonadrlemények, pek-
sutemények zsir- és lecitinfoszforsav-tartalmanak
meghatarozasara

BACHLER ISTVAN
Budapest Févaros Vegyészeti és Elelmiszervizsgalé Intézete Budapest

Erkezett: 1955. jalius 10.

Szaritott tésztdk tojastartalmat altaldban a zsir- és a lecitin
foszforsavtartalomnak meghatarozdsaval allapitjAk meg. Ezen eljaras
két vizsgalatot tesz sziikségessé. Az alabbiakban az eljarast Ggy
mddositottuk, hogy egy beméréssel a lecitin-
foszforsav mellett egydttal a vizsgalt anyag
zsirtartalmat is meghatarozzuk.

Az eljards a forro etilalkohol zsirkioldd
képességén alapul és vizsgalataink szerint
kiilénosen alkalmas péksitemények és gabona
Orlemények, szaraz tésztak zsirtartalmanak
gyors meghatarozasara. A modositott lecitin-
foszforsav-meghatarozas pedig alacsony lecitin-
tartalmu anyagok, lecitintartalmanak pontos
megallapitasara is hasznalhat6.

A vizsgélandé anyag lecitin és zsirtar-
talmat forr6 alkohollal oldjuk ki vizfird6n,
visszafolyds hiité alkalmazasa mellett. Az al-
koholos oldatot az &bra szerinti készilékbe
sz(rjuk, ebben lebontjuk a lecitin molekulat
és elszappanositjuk a zsirt. Roncsolasra és
szappanositasra hidrogénperoxidot és natrium-
hidroxidot hasznalunk. A roncsoldlombik tar-
talmat az olddszer (alkohol) eliizése (desz-
tillacié) utan szarazra paroljuk, vizzel felold-
juk és Gerber-féle cs6ébe mossuk. A cs6be
lev6 elszappanositott zsirbél témény ecetsavval a zsirsavakat fel-
szabaditjuk, a szok&sos mddon centrifugaljuk, s a zsirsavtartalmat
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leolvassuk. A Gerber-csdvet vizcsap alatt lehdtjik, hogy a zsir-
sav _megdermedjen, az ecetsavas natriumfoszfatos oldatot ledntjlk,
bepéroljuk, elégetjik és megomlesztjik. Az olvadékbol ammonium
molibdattal hatdrozzuk meg a foszforsavat.

Ezen eljaras szerinti zsirtartalom-meghatarozasnal magasabb ér-
tékeket nyertink, mint pl. az etiléterrel tértén6 extrakciénal (L tabla-
zat).

Zsirtartalom P25 tartalom
Eteres alkoholos Arragon a fenti modszer
kioldéassal kioldassal szerint szerint
Szaraztészta
(Fehéraruk keveréke) 0,57% 0,96% 0,025 % 0,026 %
Csé6tészta (fehéraru) 0,79% 1,07% 0,019% 0,019%
Liszt (Fii) i 0,68% 1,00% 0,023% 0,020 %
Tojasos tészta
(1ab. készitmény) ... 4,08% . 4,20% 0,118% 0,117%

A zsirtartalomndvekedés magyardzataul szolgéljanak az alabbiak:

Az eljarés folyaman a lecitinmolekula bomlast szenved. A bom-
las valoszinlleg a kovetkez&képpen megy végbe :

OoC CiH3

(CHH - 02-0C-CH2
I + 5NaOH = HOCHXHN(CH330H +
0P03-HCHZXH2N(CH33H cholin
lecitin
+ CHHOH)3+ CI8HACOONa + CIBHRCOONa + HD

Az igy keletkezett cholin is tovabb bomlik, amit a desztillalasnal
fejl6d6 ammonia bizonyit.

A zsirtartalom (gabonazsir) z6mét képezd olajsav Kaufmann
szerint az eljards folyaméan a kdvetkez6 modon telit6dik:

R.CH R.CH2
I + HD = | oxiddlva R .CHaCOR + HD
R.CH R.CHOH —eeooe— -
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Ezen reakci6 értelmében torténd ketosavképz6dés magyarazza
részben az eljarasnal nyert zsirsavértékek magasabb voltat (L tab-
lazat) ; a feltevést valdszindsiti az, hogy az eljarasnal [alkalmazott
hidrogénperoxid és natriumhidroxid egymasra hatéasa folytdn natrium-
peroxid keletkezik

4NaOH + 4HD 2= 2Nad2+ 6HD + 02

mely Na2-ra és O-re bomlik, s igy a ketosavak képzddéséhez sziik-
séges HD és 02jelen vannak.

Megjegyezziik, hogy ezen reakcidk alapjan szamithaté zsirsavérték
emelkedes mérséklddik azaltal, hogy a zsirtartalom (gabonazsir) nem
adodik teljes egészében telitetlen zsirokbdl, a zsir és zsirsav kozotti
kilénbség pedig a glicerinveszteség és a ketosav-képz6dés folytan
ugyancsak kiegyenlit6dik.

Szamitasba veendd az is, hogy a ,,fehéraru” (gabonaliszt) leci-
tinje nem oldddik ki hideg éterben, mig a tojaslecitin bizonyos fokig
oldhat6. Részben ezzel indokolhatd, hogy a ,,fehéraru” éterrel koz-
vetlen kivont zsirtartalma alacsonyabb az eljards szerinti alkoholos
kioldast zsirndl, mely a lecitin molekulak zsirsavat is magaban-
foglalja. A gyakorlati pontossag kdvetelményeinek szem el6tt tarté-
séval azonban ez a zsirtartalomnovekedés elhanyagolhato.

Megjegyezzik, hogy ezen eljardsndl nem vesszik figyelembe a
tejzsir, a gabona- és tojaszsir fajsulykilonbségét, mert mint atlag-
értékkel a tejzsir fajsulydval szamolunk, ami — megallapitasaink
szerint — a gyakorlat szempontjabol kielégité pontossagu.

Eljaras

A vizsgéland6 szaraztésztat, péksiiteményt vagy gabonadrleményt
finom szitan (pl. ,,6-0s svajci selyemszitan” : 0,110 mm fonalvastag-
sag mellett 0,234 mm lukbGség és 29 rost 10 mm-en) atszitaljuk és
a légszaraz anyagbol a varhaté zsirtartalomhoz alkalmazkodva na-
gyobb, vagy kisebb mennyiséget pl. kéttojasos szaraztésztdhdl 30
g-ot allando keverés kdzben 500 ml-es Erlenmeyer-lombikba szorunk,
melybe el6zetesen 120 ml. 96 tf. szadzalékos etilalkoholt mértink;
a lombik tartalmat vizfirdén, visszafoly6s hiitével y2 draig enyhén
forraljuk a lecitin és a zsirtartalom teljes kioldasa céljabol. Ha az
alkoholos oldat h6mérséklete 70 C° ald hil, az oldott zsiradék kival-
hat. Hogy ezen kivalast megakadalyozzuk, az [&bran szemléltetett
készlléket: a szliréshez hasznalt beosztott hengert, a tolcsért a
sz(ir6papirral elémelegitjik, vagyis sz(rés el6tt mintegy 10 percig
105 C°-ra beéllitott elektromos széritdszekrénybe etessziik. Redds
szir6n a forrd oldat mintegy fél perc alatt atsz(ir6dik, ha ugye-
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link arra, hogy az Orlemény ne keruljon a szlr6re. A beosztott
hengerbe sz(rt alkoholos oldatot — térfogatanak leolvasédsa utan —
a desztillaciés lombikba ontjuk, melybe 2 szemcse (0,2—0,3 q)
natriumhidroxidot tettiink (az elszappanositas, vizelvonas és egyen-
letes forrds biztositasa céljabol) majd 1—2 ml. 30 tf. szazalékos
hidrogénperoxidot adagolunk hozza (a lecitinmolekula lebontasa,
az oldatba ment és a lig hatasara kivalo forras alatt karamellizalédé
cukor oxidalasa és a forras el6segitése céljabal).

A hidrogénperoxid adagolasa utan 3—4 perccel, a melegen kicsa-
podé natriumperoxidbol fejl6édé oxigén altal okozott er6s pezsgés
kiséretében megindul az egyenletes forrds. Desztillacio Gtjan az
eredetileg felhasznéalt alkoholnak mintegy 70%-at visszanyerhetjik™.
A desztillacio befejezése utan elektromos f6z6lapon valé melegitéssel
az alkoholt elizzlik, majd a sz&raz maradékot 15 ml forr6 desztillalt
vizzel feloldjuk. A forré oldatot Gerber-cs6be dntjik és 1 ml. témény
ecetsav hozzdadasaval a zsirsavakat felszabaditjuk. Az ecetsavat
Ovatosan csepegtetjuk a csébe, mert er6s habzas indulhat meg. A
habzast 3—4 csepp etilalkohol hozzéadéasaval .cs6kkenthetjik. Né-
hany ml. forr6 vizzel a lombikot utdna mossuk és a Gerber-csovet
feltoltjuk. 2—3 percig 1200-as fordulatszdmmal t6rténd centri-
fugalas utan a zsirsav elkilonil és tiszta, 65 C°-on jol leolvashat6
zsirsavréteget kapunk.

A lecitinfoszforsav meghatarozdsa. A néatriumfoszfatos oldatot
és a zsirsavat tartalmazo Gerber-csovet vizcsap alatt leh(tjik, hogy
a zsirsavréteg megdermedjen. A megdermedt zsirsavrél az oldatot
platinacsészébe ontjik, bepéroljuk, majd széritoszekrényben 105
Ce°-on Kiszaritjuk, a szaraz maradékot elégetjik és elektromos ham-
vasztokemencében 800 C°-on megdmlesztjik (1—2 perc). Az olvadé-
kot 1—2 ml. tdmény salétromsavval megsavanyitott 15 ml. meleg
desztillalt vizzel feloldjuk és egy 300 ml.-es Erlenmeyer-lombikba
ontjuk ; a platinacsészét 2x10 ml. salétromsavval megsavanyitott
desztillalt vizzel utdnamossuk, 10 ml. salétromsavat (1,15 fs.) és
20 ml. 33%-0os ammadniumnitrat-oldatot adva hozza és a lombik
tartalméat kb. 70 C°-ra hevitve, 20 ml. kb. 70 C°-ra kiilén felmelegi-
tett ammoniummolibdat-oldattal levélasztjuk a foszforsavat. A csa-
padéklevalas elGsegitésére mintegy 3—4 percig korben 16baljuk a
lombikot, majd néhéany percnyi &llas utan a kivalt csapadékot sz(ir6-
papirra vissziik (szivopalack segitségével OGvatosan leszivatjuk),
majd 3x20 ml. forré mos6folyadékkal (25 gr ammaéniumnitrat + 20
ml. témény salétromsav + 455 ml. desztillalt viz) kimossuk a Csa-
padékot. Az ammdniummolibdat felesleg eltavolitasat kaliumferro-
cianid probaval ellenérizziik. A kimosott csapadékot szlirépapirral
egyiutt lemért platinacsészébe helyezzilk, 105 C°-ra beéllitott



szaritészekrényben 1 6ran at szaritjuk, elégetjik, majd 500—550
C°-ra beéllitott hamvasztdkemencében 10 percig hevitjik. Kihdlés
utan mérjuk.

A zsirtartalom kiszamitasa

Ha 30 g anyagot 120 ml. alkohollal forralunk és szlriink majd
ebbdl 100 ml-t roncsolunk el és desztillalunk le, akkor a Gerber-cs6ben
a zsirsavoszlop magassaga altalaban 2 teljes skalanal 0 tojasnak
(,,fehéraru™), 3 teljes skéalanal ~tojasnak, 4 teljes skéalanal 2 tojasnak
megfeleld lesz. A bepéarlasi maradék tehat 120:30 = 100:x = 25 g
anyag zsirjabol képz6dott szappant és natriumfoszfatot tartalmazza.
Ha a leolvasott érték pl. 2,1 skala (zsirsav grammban, ha 1 egész

skalat 1 g-nak vesziink), ugy =------—-- = 227.27 g eredeti anyag

(6rlemény) zsirsavtartalmanak felel meg, ahol 11 a Gerber cs6 érték-

szama. Ez szazalékosan: ?_E%Z_é_l__o_? = = 88& szérazanyagra Ssza-

mitva (12% nedv. esetében): 6,924 0,88 = 1,05%.

Ezen szamitast lerdvidithetjik ugy, hogy a kapott skalaértéket
(2,1-et) szorozzuk jelen esetben pl. a 11 :25 = 0,44 faktorral és az
eredményt (0,924-et) osztjuk 0,88-al (— 1,05%).

A lecitinfoszforsavlartalom kiszamitasa.

Ha 30 g anyaghol és 120 ml. alkoholbél a sziiredék 100 ml alko-
holos oldat, gy a desztillaciés maradék 25 g eredeti anyagnak felel
meg (L fent). A hamvasztds utdn kapott 24 Mo03« P25 dsszetétell
csapadék mennyisége pl. 0,2000 g. Ez P20 6ra szamitva 0,03949 x
0,2 = 0,007898 g vagyis 0,0316% és pl. 12% nedvességtartalom ese-
tén 0,0316:0,88 =0,0359 a P25 tartalom.

Az 0Osszehasonlito vizsgadlatok néhany eredményét a fenti
tablazat mutatja (az adatok szdrazanyagra vannak szamitva).

* Elelmiszervizsgalati Kézlemények, 1955. 1. 1. 39.

OSSZEFOGLALAS
A szerz§ a szaraztésztdk, gabonadrlemények, péksitemények
zsir- és lecitintartalmat forré alkohollal oldja ki. A zsir (zsirsav) tartal-
mat Gerber-féle butirométerrel hatdarozza meg, majd a Gerber cs6ben
levé oldatb6l ammoniummolibdatos eljarassal valasztja le a foszfor-
savat.
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COAEPXAHWE

Cofiep>xaHue >umpa W NeyUTUHHOCHOPHON KWUCAOTbl B MaKapOHHbIX
n3gennax, B Myke ¥ B MeKapobyNOUHbIX W3[enusax pacTBOPAeTCA ropaunum
cnuptoM. CogepxaHue xupa (KMPHbIX KWUCNOT) onpegensetca OyTupo-
meTpom [epbepa, W Mocne 3TOro W3 BeLLecTBa, HaxoAsllerocs B TpyoOke
lepbepa BblgenseTcs ¢ochopHas Kucnota nNpu MomMowy ammMOHWYMMONNG-
faTta.

ZUSAMMENFASSUNG

Der Autor l6st den Fett- und Lecithingehalt von getrockneten
Teigwaren, Getreidemahlprodukten und Weissgeback mit heissem Alkohol
aus. Den Fett (Fettsduren) gehalt bestimmt er mit dem Butyrometer von
Gerber, hiernach fallt er die Phosphorsdure aus der im Gerber-Rohr
enthaltenen Substanz vermittels Ammoniummolybdat.

KONYV ES LAPSZEMLE

W. Heinemann, R. Strohecker,
Matt:

Aszkorbinsav meghatéarozasa
papirkromatografia segitségével

(Zur Bestimmung der Ascorbinsaure
-auf£3a1p|erchromato§;raph|schem
Weg. Z. f. L. u. F. 97, 263, 1953.)

Az aszkorbinsav meghatarozasa
tébbnyire a vegytlet er6s redukalo6-
képességén alapszik. A szerz6k spe-
cifikus meghatarozast kivantak ki-
dolgozni, melynek segitségével az
aszkorbinsav biztosan megkulon-
béztethetd mas, az élelmiszerekben
levé redukalé anyagoktol. Oldo-
szerként butanol-jégecet-viz 4:1:5
aranyl keverékének fels6 rétegét
alkalmaztadk. Schleicher & Schull
2043 b M papiron leszall6 kroma-
tografiaval dolgoztak, H2S atmosz-
férdban. 5% —6 dra futtatasi idd
letelte utdn a kromatogrammot
molibdén-oldattal hivtak elé: 3 ml
ammaéniummolibdat oldat) 150 g
ammoniummolibdat /lit. 1%-o0s am-
mdnia oldatban) + 2 ml sdésav-
natriumcitratpuffer (ps= 3,8, So-
rensen szerint) + 3 csepp konc.
kénsav. Ennek az el6hivénak a
rdpermetezésével kék folt kelet-
kezett az aszkorbinsav helyén,
R/ = 0,36. Ezzel az eljarassal 2 y
aszkorbinsav még jol kimutathato,
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de még 1y is észrevehetd &tesd
fényben.

Az eljarasnak nagy el6nye, hogy
az aszkorbinsav a kromatogram-
mon élesen elkulénil a meghata-
rozgsat maskilonben zavard ve-
gyuletekt6l, példaul a fehérjetar-
talmG anyagokban talalhaté szulf-
hidril vegylletektél (cisztin és
glutation), tovabba szulfit és tio-
szulfattél, vas Il és 6n Il soktdl,
reduktontol, mely cukroknak Ilu-
gos kozegben valo hevitésekor és
reduktinsavtol, mely pektin sava-
nyu hidrolizisekor keletkezik. Re-

dukéalé cukrok (glukéz, fruktéz,
galaktéz, xiléz, arabin6éz) sem
zavarjak a meghatarozast. llyen-

forméan az aszkorbinsav kimutata-
sanak ez a moddszere az eddig is-
mert legjobb analitikai eljaras.

A modszer kvantitativ meghata-
rozésra is alkalmas. Ez Ugy torté-
nik, hogy a vizsgdland6 anyagbdl
(pl. gyimolcslé, ndvényi- és szoveU
kivonatok) a startvonalra két
egyenld mennyiségli probat vi-
szunk fel és csupan az egyiket hiv-
juk el6. A masik, el6 nem hivott
foltot kivagjuk, hig oxélsavval ki-
mossuk a papirbél és Tillmann-

reagenssel (0,001 n diklorfenol-
indofenol), vagy mas mdédon meg-
titraljuk. )

Gal 1. (Budapest)



