Fagylaltvizsgalati modszerek
V. rész

Fagylaltok (fagylaltporok) zsirtartalmanak gyors meghatarozasa

KOTTASZ JOZSEF
Budapest F6varos Vegyészeti és Elelmiszervizsgalé Intézete

Az élelmiszerek zsirtartalmanak meghatarozasara szamos mod-
szer ismeretes. Leg%yakrabban hasznalatos a So’hlet-,a Schmid—
Bondzynski-, a Weibull—Stoldt- és a Rose—Gottlieb-fele mddszer.
Ezen eljardsok pontosan ugyan, de hosszadalmasak ; ezért alakult
ki —kilondsen Uzemi gyakorlatban — a zsirtartalom gyors, acido-
butirométeres meghatarozasa. A hasznalatos butirométerek (Gerber,
van Gulik, Kohler) gyakorlatilag kielégit6 pontossagi eredmeényeket
adnak. Az acidobutirométeres eljaras sajnalatos hibaja, hogy szén-
hidrogéntartalmu élelmiszerebnél nem hasznalhatd, mert a kénsav
hatasara a szénhidrat (keményit6, cukor) elszenesedik, az oldat atlat-
szatlan fekete szint olt, s6t zsirréteg sem valik ki, illet6leg nem olvas-
hato le. Ez a korlilmény akadalyozza, illetve teszi lehetetlenné a fagy-
laltok  (fagylaltporok) aeidobutirometrihus zsirtartalom meghataro-
zasat. A kénsavkoncentracio csokkentése (fs. 1,250, vagy még higabb)
néha eredményes vizsgalatot okoz, maskor azonban mégis elszenesedés
kdvetkezik be, vagy tal nagy higitas esetén a kén.sav roncsol6 hatdsa
nem érvényesil, s a meghatarozas ezért hitsul meg. Kétségtelen tehat,
hogy a fagylaltok (fagylaltporok) zsirtartalmanak kénsavval torténé
acidobutirométeres meghatarozasa bizonytalan, s csak tajékoztato
eredményeket adhat (1).

A kénsav ezen szenesitd hatdsénak kikulszobolésére célszer(inek
latszott fagylaltok (fagylaltporok) zsirtartalmanak meghatarozasara
az irodalomban Neusal oldat elnevezéssel ismeretes oldat hasznélata
2).
© Schultz és munkatérsai (3) cukrozott készitmények zsirtartalma-
nak meghatarozasara Gerber-féle butirométert és Neusal oldatot
hasznalnak. P. Démont (4) célszer(ibbnek talalja a van Gulik-féle
butirométer hasznalatat. Ezen szerz6k tejpor, sritett tej, fagylalt,
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csokoladé és kakad zsirtartalmanak meghatarozasara hasznaltak a
mabdszert. A fagylaltrendeletek altaldban azonban a tejfagylaltokat
nem tojéssérgz?a felhasznélasaval készitik (mint Magyarorszagon),
s igy ezen alapfagylaltok zsiradékja a tejzsiron kivil egyéb zsiradékot
(pl. tojassargajabol ereddt) nem tartalmaz (L német fagylaltrendelet : 5)

Lindner és Nagy készételek (levesek, fézelékek es szaraz tészta —
makardni) zsirtartalmat hataroztak meg (6).

Mindezen élelmiszerek tojassargdja felhasznalasa nélkil, vagy
csak igen csekély mértékii felhasznalasaval késziltek. Az MNOSZ
42 | Tejfagylalt” és MNOSZ 20644 ,Tejfagylaltpor) szabvanyok
azonban 6 db tojassargajanak felhasznalasat irjak el6. Ez azt jelenti,
hogy a fagylalt zsirtartalménak mintegy 50%-at a tojassargajabol
eredd zsiradék teszi ki (7). Vizsgélat targyava kellett tehat tenni,
hogy a tojassargajabol eredd egyeb zsiroldhatod anyagok (lipoidok stb.)
nem hiGsitjak-e meg a fenti modszert, vagy nem torzitjak-e el a nyert
eredményeket. Osszehasonlitd vizsgélatokat végeztink tehat a
Hbse—Gottlieb-féle modszer és a Neusal oldatos modszer kozott.
A végzett kisérletekb6l a kdvetkez6 megallapitasokat vontuk le :

L A tejfagylaltok, kilondsen azonban a tejfagylaltporok kén-
savval torténd roncsolaskor elszenesednek.

2. Neusal oldat hasznalatakor a zsirtartalom nagyrésze kilon-
valik ugyan, de a fagylaltban (fagylaltporban) lev6, foként a tojas-
tartalombdl eredé egyéb anyagok nem roncsolédnak el, csapadék
alakjaban kh alnak, a centrifugalds utan rendszerint a butirométer
also részében gy(lnek dssze. Ezen csapadék a zsirtartalom egy részét
inkludalhatja, s igy hibas eredményekre vezethet. Kiléndsen gyakran
fellép ez a jelenség a fagylaltpor vizsgalatokndl, hol a gyéartastech-
nolégia folyaman a tejpor, de még inkabb a tojassargaja denaturalod-
hat ?8, 9?, s ekkor oldatba vitele mar nem lehetseges.

3. lla az el6z6kben ismertetett zsirtartalom-jnkluzi6 elkeriilésére
a butirométerben levd oldat fajsulyat noveljuk (témény K2S04
oldattal toltjuk fel a butirométert desztillalt viz helyett), akkor a
volumindzus csapadék centrifugalas utdn a butirométer nyakrészén
gy(lik 6ssze.

4. A butirométer alsd nyilasaban levé gumidugd Ovatos meg-
lazitasdval az oldat tisztaja leengedhetd. Még tokéletesebben végre-
hajthaté ez a mlivelet akkor, ha a dugd egy vekony cs6be forrasztott
tvegsziirvel van ellatva, melynek segitségével az oldat tisztajat
kenyelmesen leszivhatjuk és Neusal oldattal 1smét feltoltjik a butiro-
métert. Ekkor centrifugdlas utan a zsirtartalom rendszerint mar
élesen elvalik és leolvashato.

Az 0Osszehasonlitd vizsgalatok sz&madatait az 1 tablazat
szemlélteti :
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1. tablazat

Zsirtartalom

glliter 1 %
A fagylalt (fagylaltpor) mindsége Réise Rise
Neusal Gottlieb Neusal Gottlieb
Tejszines fagylalt (tojassargaja nél-
kil) (MNOSZ 19641) 60,5 60,1
Vanilia-fagylalt (MNOSZ 9442) 46,4 47,0
Vanilia-fagylaltpor (MNOSZ 20644) | 11,9 12,4
Csokol&dé-fagylaltpor
(MNOSZ 20644) 12,3 12,5
Vanilia-fagylaltpor (tojassargéaja
nélkil) (belga gyartmany) 13,2 131

A vizsgalatot az aldbbi médszer szerint végezzik :

Van Gulik-féle butirométerbe mérink 2,65 g (25 ml) jol fel-
kevert, (homogenizalt) fagylaltkeveréket; hozzaadunk 12 ml Neusal
oldatot, majd a gumidugdkkal torténd elzaras utan erélyesen dssze-
razzuk. 65—0 C°>-o0s vizflrd6be tessziik, mintegy 10 percig, onnan
kivéve kevés desztillalt vizet adunk hozza (hogy a varhato zsir-
tartalom a butirométer skalajan leolvashatd legyen), majd a gumi-
dugokat jol lezarva, melegen, mintegy 1500-as fordulatszammal
5 percig centrifugéljuk. Ha a centrifugalas utan a zsirtartalom koz-
vetlendl nem olvashatdé le (a fentiekben ismertetett volumindzus
csapadek kivalasa esetén), Ugy az oldat tisztajat az alsé gumidugo
Ovatos meglazitasaval leengedjik, vagy az aldbbi modositott van
Gulik-féle butirométerben leszivatjuk, majd a butirometert ismét
feltoltjuk eés 65—0 C°-os vizfirdobe téve az elGbbieket megismé-
telve jarunk el.

Minden vizsgalatnal két parhuzamos meérést vegziink, s az ered-
mények kozépértékét tekintjuk eredményul.

Fagylaltpor vizsgalata esetén a fagylaltport 10 ml telitett K2S04
oldatban oldjuk, melegitéssel (65—70°-0s vizfiirdd) elGsegitve az anyag
oldatba vitelet.

A Neusal oldat készitése :

100 ¢ natriumszalicilatot és 100 g trindtriumcjtratot melegités
kozben 480 ml desztillalt vizben oldunk. Kihdlés utan 172 ml izobutyl
alkoholt és 750 ml desztillalt vizet adunk hozza. Az oldatot 0,2 g
metilénkékkel megfestjik.
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Megjegyezzuk, hogy tovabbi kisérleteket folytatunk a Lindner
és Nag Iyﬁ( ) altal mar emlitettekre vonatkozolag, vagyis az izohutyl
alkoholnak més olddszerrel (n. butylalkohol, amilalkohol stb.) tor-
ténd helyettesitésére.

A van (iulik féle butirométer modositasa

A tejtermékek zsirtartalmanak meghatarozasara igen alkalmas és
gyors modszer a van Gulik-féle acidobutirometrikus mddszer. Az anyag
elroncsolasara kénsavat hasznalunk. Téményebb kénsav az anyagot
konnyen »elégeti”, a szilard szénrészecskék a skalan torténd leolvasast
meghisitjak, hlgabb kénsav viszont nem roncsolja el teljesen az
anyagot, s igy az ismeretes vizflrd6n tortén6é melegités és centrifu-
galés esetleges tdbbszori megismétlése sem vezet eredményre.

Ugyancsak ezen utobbihoz hasonlo nehézseg léphet fel akkor is,
ha kénsav helyett a fenti Neusal oldatot hasznal-
juk, EI cukortartalml tejes keszitmények, fagy-
laltok stb. zsirtartalménak butirometrikus
meghatéarozasanal (1. fent).

Az eredeti van Gulik-féle butirométer alabb
leirt médositott formaja lehet6séget nydijt ezen
nehézségek kikuszobolesére. A butirométert az
1 dabra szemlélteti. A kifurt gumidugéba illesz-
kedik egy uUvegszlrd (pl. %Izesu) tolcsér-
szer(i végz6dése (B) oly modon ogy a sz(ir6lap
fels6 szegélye (C) a gumldugo fels6 peremével
mintegy eg\magassagban van (1. abra). B egy
kicsiny gumidugo segitségével elzarhato. D egy
nagyobb atmérGjd Kkifart gumidugo, mely egy
szivopalack nyakaba illik. E a butiromeéter felsd
nyilasaba ill§ gumidugo.

A butirometert a kovetkezOképpen hasz-
naljuk :

Ila a centrifugalas, illetve a vizflrdon valo
allas_utan a zsirréteget nem tudjuk leolvasni,
ugy E eltavolitasa utan az oldat tisztajat szivaty-
tydval D dugoéval elzart szivopalackba szivat-
juk. A butirometert ismét feltoltjuk, s a mar
Ismeretes modon meghatarozzuk, illetve leolvas-
suk a zsirtartalmat.
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Fagylaltok savainak identifikacidja

A gyumolcsfagylaltok valddi  gylmolcsanyag  (veld, 1€) fel-
hasznélasaval, az aromés (aromatizalt) fagydaltok un. jellegnélkuli
gyimolccsel (alma, szilva, ringld, egres) és aromatizaldo anyaggal
(eszencia), a mifagylaltok pedig csak pusztdn eszenciaval, gyimolcs-
anyag felhasznalasa nélkil készulnek (1 2. &bra).

2. 4bra

A fagylaltok savtartalma, illet6leg annak meghatarozésa kulo-
ndsen fontos szerepet jatszik a gylmolcs- (10) és aromas- (aromati-
zalt) (12) fagylaltok esetében. Ugyanis a frissité hatds megitélésénél
fontos tényez6 az Un. Gsszes savtartalom (S), mely a gyimolcs- és
aromas fagylaltoknal két komponenshél tevédik Gssze :

$=3y+sm
ahol Sgy magabol a gyUmbIcsarzjyagbél, Sm pedig az esetleg hozza-
adott mesterséges anyaghol ered6 savtartalom.
A kedvez6 érzékszervi hatds elérése céljabol szilkséges egyes
gylmolcsféleségeknél a hianyzo savtartalom esetleges potlasa, amit
mesterséges savak (bork8sav, citromsav) hozzaadasaval érnek el.
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Megjegyezzik, hogy ezen savtartalom potlas csak savszegeny
gytimolcsok felhasznalasa esetében van engedélyezve (citrom eseté-
ben pl. tilos).

A savtartalom szdmos esetben elbirélasi lehetéséget ad a felhasz-
nalt gyimdlcsanyag mennyiségére nézve (12, 13).

Az 6sszes savtartalom meghatarozasa n/10 laggal valo titralassal
torténik, sotét szinl fagylaltoknal esetleg lumineszcensz analizissel (14).

Azonos sav-, cukor- sth. koncentracio esetén a g%/Umdlcs-, aromas-
és mfagylaltokat érzékszervileg egymastdl nem lehet megkilonboz-
tetni, ekezeti értéktartalom szempontjabdl nincs kdzottik kulénbség.
JelentGs Kklonbség van azonban biologiai értéktartalom pl. vitamin
tartalom szempontjabél, mert mig az eldbbiek a felhasznalt gyiimdlcslé
mennyiségétél fliggben vitamintartalmuak, addig a mifagylaltok nem
tartalmaznak vitamint.

Kulondsen nem lehet erzékszervileg megkulonboztetni ezen fagy-
laltféleségeket, ha a fagylaltot tej (tejszin), vagy kocsonyasito (sCirit0)
anyag megfelel§ mértékben térténé felhasznalasaval dusitottak. Ekkor
nem lehetséges a hamutartalom alapjan térténé elbiralas sem, mert a
tej hamuértéke a vizsgalati eredményt teljesen eltorzitja (15). Ezen

esetekben van fontos jelent6sége Sgy mdentifikélasanak.
2. tablazat

Dominéans sav

Gyumoles faja Citromsav 1 Almasav
i

Citrom —

Narancs !

Grape-fruit 4-

Malna, eper

Meggy, cseresznye 4.

Egres + A
Ribizli 4

Alma, korte 4.
Szilva, ringl6 P
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A fagylaltkészitésre leggyakrabban felhasznalt gylimolcsok sav-
tartalmanak dominans sava a citromsav, vagy almasav (L 2. tdblazat).

Minden valddi gyumolcs- vagy aromas fagylaltnak tehat vagy
citromsavat, vagy almasavat, vagy mindkét savat kell tartalmaznia.
Ezen savak hianyaban a fagylalt mifagylaltnak tekintendd.

A citrom-, narancs- és grape fruit gyimodlcsok savtartalma
yakorlatilag tisztan citromsavbol all. Amennyiben idegen savat
?borkésav, almasav) tartalmaz a fagylalt, Ugy ez arra mutat, hogz
vagy kevés citromlevet (narancs-, vagy grape fruit levet) hasznalta
fel a gyartasnal, s igy a savtartalmat mesterségesen, idegen sav (pl.
borkdésav) hozzdadasaval fokoztdk, vagy pedig a fagylalt idegen
gylmolcslé (pl. almaié) felhasznalasaval keszilt.

Az identifikacionak tehat a citromsav, almasav és az Smkeént
esetleg felhasznalt bork6sav kimutatasara kell kiterjednie.

A bork6sav kimutatasara igen alkalmas a Kajdacsi-féle elja-
rés (16), mely a kovetkezd :
A vizsgalathoz sziikséges kémszerek :

I. kémszer. 100 ml tdmény, vegytiszta kénsavban (fs.: 1,84)
feloldunk 1 g difenilamint és Gvatosan (h(ités kozben) 200 ml desztil-
Ialt vizbe csurgatjuk ; miutdn az oldat szobah6mérsekletre hdilt le,
feltoltjuk 300 ml-re.

Il. kémszer. 6%-0s kaliumbikromat (K2Cr20~) oldat.

A vizsgaland6 folyékony fagylaltot redés szlr6n sz(irjuk. Ha a
fagylalt nehezen sz(ir6dik (pl. magas cukortartalom esetén), ugy 1 :1
aranyban desztillalt vizzel higitjuk. A szlredékbdl mintegy 10 ml-t
kémcsObe ontlink és hozza pipettdzunk 1 ml I. kémszert, majd a Il.
kémszerbdl 0,1 ml-t ; 6sszerdzzuk a folyadékot ; ha az oldat felszinén
azonnal, vagy 1—1X2 percen belll zold razasi hab képzédik s kdzben
maga az oldat is ,,piszkoszold-flizold” szinlire valtozik, a vizsgalandd
fagylalt bork&savat tartalmaz.

Citromsav, almasav, hangyasav, ecetsav, tejsav, alkohol sth. a
reakciot nem zavarjak. A reakcid nem specifikus. Hosszabb idé eltelte
utan egyéb savak epl. citromsav) is adjak. A kromationok szinvaltoz-
san, illetve a reakcio kozben fellepd oxidacio sebességén alapuloreakcio
mechanizmusa tisztdzva még nincs.

Erzékenységi hatar 0.02% bork6sav.

A citromsav kimutatdsa legcélszer(ibben a Denigés-féle maéd-
szerrel torténhetik :

Ha a fenti mddon megsz(rt oldathoz mintegy YDad térfogatnyi
Denigés reagenst adunk, forrasig hevitjik, majd néhany csepp 0,1 n
kaliumpermangan.at oldatot csepegtetiink hozza, fehér kristalyos
csapadék keletkezik. A csapadék a citromsavbol oxidacio folytan kelet-
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kez6 acetondikarbonsavnak a bazisos higany (I1) szulfattal alkotott
kettés sdja

H.C - COO O - Hg
co \ Hg - Hg/ s|04
. / "\ I

I - Coo O - Hg

Erzékenységi hatar 0,05% citromsav.

A reakci6 nem specifikus. Egyéb savak (pl. almasav) is adjak.
A kimosott csapadék natnumklorid oldatban oldddik, mikézben
HgCl2ra és acetondikarbonsavra bomlik.

A Denigés reagens készitése : 6 g 1lgO-ot 100 ml viz és 20 ml
tdmény kénsav elegyében oldunk.

Az almasav identifikéacidjat fluoreszcenc analizissel hajtjuk végre
7). N

Az almasav kevés R-naftolt tartalmazé témény kénsavval torténd
melegitésekor sargas szinezédeés és ultraibolya fényben kék fluoresz-
cencia Iép fel. A reakciot citromsav, borkdsav, benzoesav, szalicilsav,
ecetsav €s hangyasav nem zavarjak. Fagylaltvizsgalatok esetén azon-
ban zavart okoz a tdmény kénsavas kozeg miatt a fagylalt cukor-
tartalma (karamellizalodas) és a gyumolcsanyaghol eredd esetleges
extraktanyagok (novényi szovetelemek). Celszer(i tehat a fenti Denigés
reakcio kapcsan Kivalt csapadékot sz(irGre gydjteni, kimosni, majd
10%-os natriumklorid oldattal feloldani és lesz(imi. Az igy nyert

kristalytiszta oldatb6l a kovetkez6képpen mutatjuk ki az alma-
savat :

15 ml témény keénsavas /3-naftol oldathoz (0,0025 g B-naftol
100 ml 96%-0s kensavas, frissen készitett oldata) nehany cseppet
adunk a vizsgalandé oldatbol, majd vizfiirdon enyhén melegitjuk.
Almasav jelenlétében a fenti sarga szinez6dés és ultraibolya fényben
kék fluoreszcencia 1ép fel.

A reakcid mechanizmusa még nem ismeretes.

Erzékenységi hatar 10-y almasav.

OSSZEFOGLALAS

Fagylaltok (fagylaltporok) zsirtartalmat meghatarozhatjuk a van
Gulik-féle butirométerben Neusal oldat felhasznaldsaval. Az elroncso-
las biztos keresztilvitele céljabél a szerz6 a butirométert egy Ulveg-
sz(ir6 betéttel modositotta.

Gylumoélcsfagylaltok savtartalmanak gyors identifikaciojara szerz6
a kovetkez6 eljarast javasolja : a bork6savtartalmat Kajdacsi eljaras-
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sal, a citromsavtartalmat Deniges mddszerével, az almasavtartalmat
pedig kénsavas kdzegben /3-naftollal ultraibolya fényben mutatjuk Ki.

METOAbl MCCNEAOBAHWA MOPOXEHOIO V. YACTb
M. KoTac

CopfepXaHue XWPOB B MOPOXEHbIX (NOpPOWKAX MOPOXEHOro) BO3-
MOXHO OonpeAennuTb B 6GyTupomeTpe BaH [ynuk-a npuM nomowm peareHTta
Hey3an-a.

Ana obecneyeHMs MNONHOCTM peakuuum, aBTOp MnNpUMeHUN B 6yTuUpo-
MeTpe CTEKAAHHbIA QUAbTP.

Ona KayeCcTBEHHOro onpejeneHUs BuUAa KWUCNOT B (PYKTOBbIX MOpPO-
XXeHbIX aBTOp Mnpeanaraet cCAeAylWUiA MeTOA: MPUCYTCTBUE BUHOKAMEHHOMN
KUCMOTbl BO3MOXHO YyCTaHOBUTb Mo MeToay Kalifaum, npucyTCcTBUE NNMOH-
HOli KWcnoTbl no wmeTogy [JeHurec, a npucytTcTBue S6M0YHON KUCNOTbI
BO3MOXHO YCTAaHOBUTb B CyNb(@WTHOM cpefe npu nomowm -HapTons B
Y. B. cBeTe.

METHODEN DER SPEISEEISUNTERSUCHUNG (V. TEIL)
J. Kottast

Der Fettgehalt von Speiseeis (Speiseeispulver) kann im van Gulik-’
sehen Butyrometer mit Hilfe der Neusal-Lésung bestimmt werden. Zur
sicheren Ausfiuhrung der Zersetzung hat der Verfasser das Butyrometer
durch eine Glasfilter-einlage modifiziert.

Zwecks rascher ldentifizierung des Sduregehaltes von Fruchtspei-
seeis empfiehlt Verfasser die Anwendung folgender Methoden : der
Weinsduregehalt kann mit der Methode von Kajdacsi, der Zitronengehalt
mit dem Verfahren von Denigés und der Apfelsduregehalt in schwefel-
saurem Medium mit /3-Naphtol in U. V. Licht nachgewiesen werden.

METHODS FOR THE INVESTIGATION OF ICE CREAM, PART V.
7. Kottast

The fat content of ice creams (pulverized ice cream preparations)
can readily be determined by the van Gulik butyrometer, using Neusal
solution. To secure the complete decomposition of the sample, the author
modified the butyrometer by complementing it with a glass filter.

As regards the quick identification of acids in fruit ice creams, the
author recommends to detect tartaric acid by the Kajdacsi method,
citric acid by the Deniges method and malic acid by the ultraviolet
irradiation test with R-naphthol in a sulphuric acid medium

DES METHODES D’ANALYSES DE LA CREME GLACEE. PART V.
J. Kottast

Dans le butyrométre de van Gulik, en appliquant la solution Neu-
sal, on peut déterminer la teneur en graisse dans les crémes glacées
(ou dans les poudres de créme glacée). Afin d’assurer la déstruction
Mauteur modifie le butyrométre avec une mise de filtre en verre.
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Afin d’identifier rapidement la teneur en acide dans les crémes
lacees de fruits, I"auteur propose une nonveile methode dans laquelle
acide cytrique est determiné par la méethode de Deniges, I’acide tartarj-

gue par Ta méthode de Kajdacsi et la teneur en acide malique est decelée
aris tgn milieu d’acide sulfurique avec /S-naphtole par les rayons ultra-
violets.
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