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Élelm iszerek ta r tó s ítá sá ra  rendk ívü l sok vegyü le te t használtak . Ezek 
szám a még akko r is je lentékeny, h a  a  konzerválószer fogalm át a  legszűkeb
ben  értelm ezzük és ezek közé az anyagok közé csupán  azokat soroljuk, 
am elyeket egész csekély rnennyiségben visznek az élelm iszerekbe azzal a céllal, 
hogy azokban a  mikroorganizmusok okozta elváltozások keletkezését megakadá
lyozzák. Az ide sorolható anyagok kö zö tt szervetlen  és szerves vegyületek  egy
a rá n t ta lá lhatók . K im u ta tásu k , ille tve m eghatározásuk  á tfog ja  a  kém iai 
analízis csaknem  teljes te rü le té t.

Ezzel szem ben a  g y ako rla tban  b evá lt konzerválószerek szám a igen 
csekély. A  következőkben csak a  szélesebb körben  h aszn á lt konzerváló- 
szerek v izsgálatáró l lesz szó. E gyben  m egvilágítom  azonban azokat a  felté
teleket, am elyeket á lta lánosságban  valam enny i konzerválószer k im u ta tá 
sánál, illetve m eghatározásánál tek in te tbe  kell vermi.

A vizsgálatok eredm énye a  helyes mintavételtől, a konzerválószernek 
megfelelő elkülönítésétől és végül a kimutatásra, illetve meghatározásra hasz
nált eljárástól függ. E  három  tényező közül az élelm iszeranalitikusok gyakran 
csak az u to lsóra fo rd ítanak  nagyobb figyelm et. A ta p a sz ta la t v iszont az t 
m u ta tja , hogy m ind  a  három  egyenlő fontosságú, ső t az első k e ttő tő l függ a 
harm ad ik  m egválasztása is.

1. A helyes mintavételnél nem  csupán azokra az á lta lánosan  ism ert sza
bályokra  kell gondolni, am elyek m inden an a litik a i v izsgálatnak  term észetes 
előfeltételei. Ezenfelül figyelem be kell venni, hogy a  konzerválószerek meny- 
nyisége az élelm iszerekben igen csekély, és ezek egyenletes eloszlása gyakran  
nincs biztosítva.

A konzerválószer egyenetlen eloszlása részben az élelm iszer halm az- 
á llapo tának , illetve állom ányának  következm énye. M ásrészt azért is előáll
h a t, m ert a  ta rtó sító szert rendszerin t a  gyártás legutolsó m űvelete folyam án, 
gyak ran  sietve keverik  az élelmiszerbe.

H a  az an a litik a i v izsgálat e lő tt jelentkező külső körülm ények m ár 
valószínűvé teszik, hogy a konzerválószer eloszlása nagym értékben  egyen
lőtlen, am ely esetleg m ár a konzerválást is sikertelenné te tte , a  vizsgálandó 
m in ták  szám ának megnövelése és külön-külön vizsgálása elengedhetetlenül 
szükséges.

G yakoribb az az eset, hogy a  konzerválószer eloszlása az élelm iszerben 
egyenetlen ugyan, de csak olyan m értékig, hogy annak  ta r tó s ító  h a tá sá t 
még nem  befolyásolja. Ilyen  esetekben a tenn ivaló  kétirányú . E gyrészt szá- 1
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mos különböző helyről v e tt m in tá t összekeverve együttesen kell m egvizs
gálni, m ásrészt az analízisre felhasznált m intam ennyiséget kell megnövelni. 
Az első fe lada t m agátó l értetődő. A m ásodik  ok az, hogy a legtöbb élelm i
szernél a  v izsgálat a la p já t képező élelm iszer-m inta teljes m ennyiségét 
(250— 500 g) labo ra tó rium ban  tökéletesen  egyenlősíteni nem  sikerül. E zért 
a lehetőségig egyenlősíte tt m in ta  v izsgálatra  fe lhasznált m ennyiségét úgy 
kell m egválasztani, hogy az a  m in tavé te l á lta l n y e rt nagy  m in tán ak , s ennek 
megfelelően a  vizsgálandó élelm iszernek jó á tla g á t alkossa. A ta p a sz ta la t 
szerin t ez az anyagm ennyiség nem  lehet kevés. A g y ako rla tban  rendszerin t 
5— 30 g m ennyiségű az analízisre felhasznált m in ta  súlya, h a  a konzerváló
szer az e lő írt (kg-ként 0,6— 2,5 g) m enyiségben v an  jelen.

Az analízisre h aszn á lt m in ta  m ennyiségének felső h a tá rá t  a  konzerváló - 
szer elkülönítésére bevezete tt eljárás szab ja  meg. G yak ran  ez a  m űvelet 
a  vizsgálandó m ódszer legérzékenyebb része. E zé rt a  vizsgálandó anyag 
mennyisége csak addig növelhető, am íg ez az elkü lön ítő  e ljá rás t körü lm é
nyessé, hosszadalm assá, vagy d rágává nem  teszi.

H a  elválasztásra  egyá lta lában  nincs szükség, vagy  erre a  célra desztil
lációs e ljá rás t használnak , a  vizsgálandó m in ta  lehet nagyobb, ső t ez esetleg 
k ívánatos is. Szerves oldószer h aszná la ta  esetén inkább  az alsó h a tá r  (5— 10 
g) kö rü l v á lasz tju k  m eg a  m intam ennyiséget.

A m in ta  nagysága lényeges szem pont a  vizsgáló m ódszer k iv á lasz tá sá 
ban  is. Á lta lában  m inél érzékenyebb m ódszer haszná la tá ra  törekszünk. 
A  konzerválószerek töm énysége ugyanis az élelm iszerekben csekély. Mégis 
ha  annak  egyenlőtlen elosztása m ia tt  nagyobb m intam ennyiség felhasználása 
elkerülhetetlen , előnyösebb lehet viszonylag érzéketlenebb m ódszer h aszn á
lata . T ú l érzékeny m ódszernél ugyanis a  vizsgálandó k iv o n a t felh íg ítása 
(esetleg igen nagy híg ítása) szükséges, am elyből csak egy kis részletet v izs
gálunk. Ez pedig a  n y e rt eredm ény pon tosságát csökkenti.

2. M inden élelm iszervizsgálat legkényesebb p o n tja  a vizsgálandó -wgyillet 
elkülönítése azoktól az anyagoktól, am elyek a felhasználandó reagenssel 
reakcióba lépnek, illetőleg am elyek a te rv eze tt reakció t zavarják . Éppen 
ezért az elkülönítési m ódszer és vizsgáló eljárás m egválasztása szorosan 
összefügg. Minél specifikusabb a  vizsgáló eljárás, anná l kevésbé kell a  vizs
gálandó anyag tökéletes elkülönítésére törekednünk . Esetleg ez az elkülönítés 
el is m aradha t.

Viszont, m inél kevésbé jellegzetes a vizsgáló módszer, annál nagy obi > 
tisz taságban  kell a  h a tóanyago t e lkülöníteni. Jellegzetesebbek az eredm é
nyek, h a  a  konzerválószert jól m egválasz to tt reagenssel hozzák össze. Ily en 
ko r a  reakció fo lyam án elhasznált reagens mennyisége, ille tve a  keletkezett 
új vegyület valam elyik jellem ző tu lajdonsága (pl. színe, fluoreszkálása, zava- 
lossága, fényei n y e l j e  stb .) rendszerin t a  m érésnek m egbízható a lap ja . H a 
azonban a konzerválószer m ennyiségét, illetve m inőségét közvetlenül fizikai 
vagy kém iai tu lajdonságai (pl. súly, aciditás, fénytörés, fényelnyelés stb.) 
a lap ján  határozzák  meg, m ás anyagok jelenléte a k a p o tt értékek helyességét 
lényegesen befolyásolhatja.

A konzerválószerek elkülönítése az élelm iszerektől közvetlen  desztillá- 
lással, vízgőz desztillálással vagy kivonással szerves oldószerekkel tö r té n 
hetik . A n y e rt pá rla t, illetőleg k iv o n a t tisz tításá ra , h a  ez szükséges, ugyan
csak oldószereket szokás használni. Viszont eddig ezen a terü le ten  nem  hasz
n á lták , de elm életileg jól a lka lm azhatók  lennének az ioncserélő gyanták  
és m ás többé-kevésbé specifikus abszorbensek.

A m űveletek m inőségét és szám át m indenkor az élelmiszer tu lajdonságai 
és a tisz títás  m egkívánt m értéke határozza meg. A cél term észetesen m indig
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az, hogy az elválasztás m inél kevesebb és m inél egyszerűbb m űveletbő l á l l
jon. M inden m űvelet ugyanis szükségszerűen kisebb-nagyóbb konzerválószer 
veszteséggel jár.

A  desztilláció vagy a  vízgőz desztilláció h a szn á la tá t az élelm iszeranali- 
tikusok  szívesen elkerülik . E nnek  oka nem  csupán  az, hogy vagy  ese tenkén t 
desztilláló berendezést ke ll felállítan i, vagy  pedig an a litik a i lab o ra tó riu m 
b an  aránylag  r i tk á n  haszná lt desztilláció berendezést ke ll elhelyezni és 
k a rb a n  ta r ta n i. Lényegesen tö b b  nehézséget okoz, hogy so roza tban  végzett 
k ísérletek  csak nagyobb szám ú desztilláló berendezés segítségével lehetsé
gesek. Ellenkező esetben a  vizsgálatok hosszú időre elnyú lnak . E nnek  elle
nére v annak  esetek, am ikor kénytelenek  vagyunk  ezekhez a  m űveletekhez 
fordulni. Az eredm ény á lta láb an  nem  rossz, h a  a konzerválószer m ennyisége 
viszonylag nagy, ille tve a  felhasználandó m in ta  m ennyisége megfelelően 
nagy lehet.

A konzerválószer k ivonása az élelm iszerből leggyakrabban  szerves oldó
szerrel tö rtén ik . E nnek  az e ljárásnak  nagy  előnye, hogy néhány  fontos k o n 
zerválószer (pl. benzoesav, szalicilsav) lúgos k ém h atás  m elle tt vízben, 
savanyú  kém hatás  m elle tt szerves oldószerben oldódik lényegesen jobban . 
E zé rt ez az e ljárás a közeg pH -ján ak  v á lto z ta tá sáv a l és a  vizes közeg cse
réjével a  konzerválószert ta rta lm azó  k iv o n a t tisz títá sá ra  is felhasználható.

Folyékony élelm iszerekből szerves oldószerrel több  konzerválószer köz
vetlenü l is k irázható . Szilárd vagy  sű rű n  folyó á llom ányú  élelm iszerekből —  
aprítás, illetőleg hom ogenizálás u tán , néha  ezek nélkü l —  vizes k iv o n a t 
készítendő, és ebből rázzák  k i szerves oldószerrel a  konzerválószert. A k irázás 
e lő tt a  vizes k iv o n a t szűrése, illetőleg ebből egyes zavaró anyagok kicsapása 
és leszűrése néha célravezető, h a  a m űveletek  nagyobb konzerválószer vesz
teséggel nem  já rnak .

K ülönösen sű rű n  folyó élelm iszerek v izsgála tánál jól b ev á lt a  v ízm entes 
ná trium szu lfá t használa ta . Sok élelm iszer ezzel az anyaggal keverve szilárd, 
jól pori th a tó  anyago t ad. Az így  n y e rt porból a  konzerválószer gyorsan, 
csaknem  veszteség nélkü l és tisz tán  k io ldható .

A szerves oldószerrel végzett k ivonás és tisz títá s  h á trán y a , hogy a  vizes 
közeg a konzerváló szerből m indig v issza ta rt va lam it, am i az tá n  a m érés 
szem pontjából elvész. E z t a  m ennyiséget a  Berthelot-tö rvény  határozza  meg.

E szerin t a  vízben m arad t konzerválószerm ennyiség részben a  víz és 
oldószer arányátó l, részben pedig a konzerválószer megoszlási hányadosátó l 
(к ) függ. A jó eredm ény elérése érdekében te h á t a  lehetőségig növelni ke ll az 
oldószer m ennyiségét és csökkenteni ke ll a  vízét. E zenk ívü l az oldószert 
lehetőleg úgy kell m egválasztani, hogy ab b an  a  konzerválószer m inél jobban  
oldódjék, ill. а  к hányados m inél kisebb legyen.

Gross féld (6) szerin t а  к é rték  benzoesavra v o n a tk o z ta tv a
éter és víz je le n lé té b e n .................................................... ._ 0,0125

szén te trak lo rid  és víz jelenlétében ..................................... 0,1000
benzol és víz jelenlétében .................... .................................  0,2222

M egjegyzendő, hogy igen csekély töm énység esetén az egyensúly 
beállta  a  rázás m ódjátó l és id ő ta rtam átó l is függ. E zé rt a  g y ako rla tban  m in 
dig nagyobb a konzerválószerveszteség, m in t am ennyi a B érthelo t-tö rvény  
szerin t szám ítás ú tjá n  m uta tkozha tnék .

M inthogy m ás konzerválószerek megoszlási hányadosa  az egyes oldó
szerekben hasonlóan változik, é rthető , hogy azok k ivonására  legtöbbször az 
é te r t alkalm azzák. T ovábbi előnye, hogy a  vizes és éteres réteg  elválása kevés 
konyhasó hozzáadása á lta l m eggyorsítható és tökéletesíthető . I ly  m ódon
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Ugyanis a vizes ré teg  fa jsú lya  mégnő. H átránya, hogy erősen illan, és így 
gyors párolgása fo ly tán  konzerválószert v ihet m agával. E m elle tt gyúlékony
sága m ia tt h aszn á la ta  nagyobb k ö rü ltek in tés t igényel.

M ásodik helyen á ll a  szén te trak lo rid  és a  kloroform . Ezek főleg akkor 
jönnek tek in te tbe , h a  az elválasztandó h a tóanyag  az é terrel reakcióba lépne, 
vagy  h a  a  te rv eze tt reakció a  konzerválószerrel közvetlenül ezekben az oldó
szerekben is keresztü lv ihető . Az u tóbb i esetben egy b ep árlást és egy oldást 
m eg tak arítu n k . É te r  h aszná la ta  esetén  ugyanis m agában  az oldószerben 
m ennyiségi m eghatározás sohasem  tö rtén h e tik , m ert az gyorsan illan, és 
belőle pontos m ennyiség nehezen m érhető  le.

3. Az egyes konzerválóezerek vizsgálatáról röv id  á ttek in th e tő  képet adni 
igen nehéz. Az élelm iszeripar különböző ágazata iban , illetve különböző 
élelm iszerterm ékeknél ugyanis —  hazán k b an  és külfö ldön egyarán t - 
egyes a lkatrészek  v izsgála tára  gy ak ran  különböző an a litik a i m ódszereket 
a lkalm aznak . Az eljárások k ö zö tt egyes esetekben olyan lényeges elvi 
különbségek v annak , hogy azoktól azonos eredm ény t nem  v á rh a tu n k . 
N oha h azán k b an  csak legújabban , az élelmiszerek szabványosítása  (1941)) 
ó ta  m u ta tk o z o tt törekvés a rra , hogy h iva ta lo s vizsgáló elő írásokat kész ít
senek, egységes m ódszerek m egállap ítására  m égsem gondoltak . Az egyes elő
íráso k a t ugyanis m inden  iparág  a  többiektől függetlenül szabványosíto tta  
és m ég a szabványosítás szem pon tja it sem  koord inálták .

A boripar, konzerv ipar és növényolaj ipar az egyes alkotórészek vizs
g á la tá ra  k é sz íte tt szabványokat. Az erjedési ipar, a  cukor- és édesipar, a 
m alom -, sütő- és kem ény ítő ipar, a  m alá ta-, sör- és kávészeripar pedig az 
egyes term ékek v izsgála tára  a d o tt kü lön-külön  h ivatalos előírásokat. A te j
ip a r m in d k é t szem pont szerin t k é sz íte tt szabványokat, a  húsiparnak  pedig 
ilyen szabványai eg y á lta lában  nincsenek. Mindezek u tá n  a meglevő m ód-' 
szerek egyesítése m a m ár alig  lenne lehetséges. Nem  vigasztaló, hogy ez a 
kérdés külfö ldön  sincsen jobban  rendezve.

A képe t á lta láb an  egyszerűsíti az, hogy az élelm iszeripar egyes ág aza ta i
b an  nagy többségben m ás-m ás alkatrészek  v izsgálata szükséges, illetve sok 
esetben azonos a lkatrészek  v izsgálata  különböző m ódszerekkel jogosan indo
ko lható  az egyes élelmiszerek különböző tu la jdonsága m ia tt. N em  vonal koz
ta !  ható  azonban  a m egállap ítás a  konzerválószerekre. E zeket ugyanis az 
élelm iszeripar arány lag  igen sok ágában  alkalm azzák , s az élelmiszerek eltérő 
tu la jdonságai csupán az  elválasztási e ljárások különbözőségét indokolják, 
eltérő v izsgálati m ódszerek h aszn á la tá t azonban nem.

M indezek a lap ján  a kérdés jobb áttek in thetősége  érdekében csupán 
négy konzerválószer an a litik a i v izsgálatával foglalkozom  részletesen. E zt a 
négy vegyü le te t azonban a konzerválószerrel ta r tó s íto tt  élelmiszerek több 
m in t 90% -ánál alkalm azzák.

A négy á lta lánosan  haszná lt konzerválószer közül k e ttő t csupán  félkész 
term ékek ta r tó s ítá sá ra  engedélyeztek, m in thogy  még az e n g e d é l y e z e t t  
töm énységben is mérgező ha tásúak .

A k é t konzerváló szer közül a  kénessav az e lterjed tebb . Jelenlétének 
m egállapítása sem m i nehézséget nem  okoz. Szúrós szaga legtöbbször m ár 
hidegen e láru lja , enyhe melegítéssel azonban az eltávozó szer bárm ilyen 
redukálódásra  színváltozást m u ta tó  reagenssel k im u ta th a tó . H a  a kénes
sava t m agát red uká lják , a  k e le tk eze tt kénhidrogén m u ta t jelenlétére. A m a
gyar szabvány  (23) az első reakcióhoz kálium jodátos kem ényítő  pap írt, a 
m ásodikhoz ólom acetátos p ap írt ír  elő. Az u tóbb i esetben a  redukálás 
fém eink jelenlétében sósavas közegben tö rtén ik . U gycnezeket a reagen
seket használják  a külfö ld i előírások (1, 19) is.
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A kénessav m ennyiségi m eghatározásánál felm erül a  szabad és az összes 
(szabad -j- k ö tö tt)  kénessav fogalm a. Az egyes előírások összehasonlítása a z t 
m u ta tta , hogy e fogalm akat nem  lehet egyértelm űen defin iáln i.

Szabad kénessav a la t t  egyesek (19) a kezeletlen  anyagból, illetve annak  
vizes ex trak tjáb ó l lég ritk ítás á lta l k ivonható , m íg m ások (1, 17, 26) a m eg
sav an y íto tt anyagban  m agában  azonnal m érendő kénessava t értik .

Az összes kénessav m ennyiségét egyes előírások (1, 19, 21, 25, 28) szerin t 
savanyú  közegben m elegítés és szénsaváram  segítségével von ják  ki. Mások 
(14, 19, 21, 23, 26, 28) igen eltérő m ennyiségű és töm énységű lúggal k ü lö n 
böző id ő ta rtam ú  előkezelést a lka lm aznak , m ajd  sav  hozzáadása u tá n  vagy 
az eredeti anyagban  vagy  annak  d esz tillá tum ában  végzik a  m eg h atá ro 
zást.

Á lta lában  jellemző, hogy az egyes előírások a  kénessavat nem  vá lasz tják  
el az élelm iszertől, m ások viszont erre a célra desz tillá lást a lkalm aznak . 
Az első esetben a  kénessav m eghatározása  m indig  jodom etriásan  tö rtén ik . 
A m ásodik esetben is használnak  néha jodom etriás m eghatározást (14), leg- 
többször azonban a  p á rla t kénessav ta r ta lm á t h idrogánperox iddal (1, 21) 
vagy  jóddal (19, 25, 26) kénsavvá ox idálják  és ezt vagy ac id im etriásan  h a tá 
rozzák meg, vagy bárium klo rid  o ld a tta l leválasz tva  g rav im etriásán  m érik.

V alószínű, hogy a  p á rla t kénessav ta r ta lm á n a k  m eghatározása m ind  a 
három  eljárással közel azonos eredm ényt ad. Sokkal inkább  kérdéses vo lt 
az, hogy a  desztilláció mellőzése m ennyiben  to rz ítja  el az eredm ényeket. 
Az u tóbb i m egállap ítására  egyik m u n k a tá rsam  (14) az összes kénessavat 
modell k ísérle tekben  párhuzam osan  egy közvetlen  és egy desztillációs m ód
szerrel m érte. V izsgálatai szerin t csak a desztillációs m ódszer ad  megfelelő 
értékeket. A közvetlen  m ódszer kénessavként m u ta tja  k i az élelm iszerekben 
előforduló és savas közegben redukáló  anyagokat (ciszteint, g lu ta tio n t, 
aszkorb insavat, reduk tonoka t, a ldehideket, egyes arom ás a lkoholokat, 
ferro-sókat stb.). E zek m ennyisége gy ak ran  elég nagy  lehet. A m ásik h iba, 
hogy ennél a m ódszernél ro s tta r ta lm ú  anyagokban  az előkezelés ellenére sem 
szabadul fel az „összes kénessav” teljes mennyisége, s így em ia tt a  v a lód i
nál kisebb értékeket m érnek.

E  két h iba  ellenére gyakran  válasz tják  a közvetlen  m ódszereket, m ert 
ezek á lta l egyszerűen és gyorsan jól tá jékoz ta tó  eredm ényeket kapnak . 
E lőny, hogy az em líte tt k é t h iba  eltérő hatású , és ily  m ódon a  m ért é rté 
kekben  a tényleg m utatkozó  eltérés viszonylag csökken. D öntő vizsgálat 
esetén azonban a kénessav elkülönítéséhez ragaszkodni kell.

U gyancsak desztillációs e ljárást kényszerülnek válasz tan i akkor, ha  a 
jodom etriás ti trá lá s t a  vizsgálandó anyag sö té t színe m egakadályozná.

A továbbfeldolgozásra kerülő gyüm ölcsleveket hazánkban  csaknem  
kizárólag hangyasavval ta rtó sítják . É nnek  minőségi k im u ta tá sá t nem igen 
szokták  kü lön  elvégezni. A m ennyiségi m eghatározás ugyanis alig hosszabb 
a k im uta tásnál : m indkét esetben elengedhetetlen a hangyasav  elkülönítése. 
E z m inden esetben vízgőz desztillációval tö rtén ik .

A desztillációs berendezés m éreteit az egyes előírások rendszerin t m eg
adják . A m éretek  nem  egységesek ugyan, de ez a  v izsgálati eredm ényt 
lényegesen nem  befolyásolja, G ondolkodóba e jt azonban az, hogy a vízgőz 
desztillációval nyert párla t legkisebb m ennyiségének előírása, (4, 5, 7, 8, 11, 
16, 23, 29) igen ingadozó : 300— 1500 m l, és a  desztilláció 1— 4 ó rá t igényel. 
Ez a  hosszú desztillációs id ő ta rtam  a m ódszer legnagyobb h á tránya . Ú jab 
ban  ezt az e ljá rás t H cliai (8) azzal röv id íte tte , hogy az ecetsav és hangyasav  
m eghatározást egy párla tbó l végzi. Eddig  ugyanis e k é t (rendszerint egym ás



m ellett elvégzendő) vizsgálathoz k é t különböző m ódon v ezete tt vízgőz- 
desztilláció t a lka lm aztak .

M agának a  hangyasavnak  a m eghatározása vagy a  F inke  (5) vagy  a 
Szelényi (16) féle m ódszerrel tö rtén h e tik .

Az első hosszadalm asabb és körülm ényesebb. E nnek  ellenére még a 
hazai élelm iszervizsgálatok Icözül sem  szoru lt ki, külföldön pedig használata  
csaknem  kizárólagos. F inke  szerin t a  desz tillá tum o t bepárolják  (ez ú jra  kb. 
1— 3 óra), ehhez szub lim áto ldato t adnak  és a  hangyasav  redukáló  h a tásá ra  
ke le tk eze tt és k iv á lt ká lóm éit g rav im etriásán  határozzák  meg.

A Szelényi-íé\e  b rom ecetsav  e ljárásnak  előnye, hogy a  közvetlen  mérés 
m agában  a  desz tillá tum ban  végezhető. A h an g y asav a t ta rta lm azó  oldathoz 
feleslegben k róm ot ta rta lm azó  ecetsavat adnak . A bróm  egy részét a  hangya
sav reduká lja , a  m aradék  b róm  a később hozzáado tt ká lium  jodidból jódot 
választ ki, am elynek m ennyisége tio szu lfá tta l ha tározható  meg.

A Szelényi-féle e ljárás ebben, a  többek á lta l m ódosíto tt form ában lénye
gesen egyszerűbb, m in t m ás hazai szabványosíto tt m ódszerek (23) avagy 
a  jelenlegi kü lfö ld i előírások (1, 17). M indaddig azonban, am íg a  hangyasav  
elválasz tásá t nem  o ld ják  meg egyszerűbben, ez a  m eghatározás élelm iszerek
ben  végleg m egoldo ttnak  nem  tek in thető .

A közvetlen  fogyasztásra kerülő  élelmiszerek ta r tó s ítá sá ra  kétség
telenül a  benzoesav és vegyületei a  legelterjedtebbek. H azán k b an  jelenleg 
csaknem  kizárólag a  bezoesavasnátrium  használatos. A k o rábban  is csak 
elvétve haszn á lt p-klórbenzoesav, p-oxibenzoesav és a  p-oxi-benzoesav 
egyes eszterei m a m ár a  forgalom ból szin te teljesen  k ikerü ltek .

Az élelm iszeranalitikusok gyakran  h a jlanak  a rra , hogy a  benzoesav 
jelenlétének megállapítását a  m eghatározás e lő tt elhagyják . A benzoesav 
k ivonása ugyanis a minőségi v izsgálatnál is a  m ódszer legkörülm ényesebb 
része, am it pedig a m ennyiséül m eghatározásokkal am úgy is el kell végezni. 
E z  a  g yako rla t nem  helyeselhető. A m íg a  benzoesav m eghatározása lénye
gében nem  jellegzetes m ó d o n : ac id im etriásan  vagy  g rav im etriásán  tö r 
tén ik , annak  jelenléte előzetesen feltétlenül m egállapítandó.

A hazai h ivata los előírás szerin t az éteres k iv o n a t néhány  cseppjét 
tárgylem ezre veszik. Az é te r e lpáro log ta tása  u tá n  v isszam arad t kristá lyok  
jellem zők a benzoesavra. E z  az eljárás elég m egnyugtató . A kétes esetekre 
javaso lt K em pf-féle m ikroszüblim átoros e ljárás (24) nem  te r je d t el.

Az irodalom ban  nagyszám ú reakció ta lá lh a tó  a benzoesav k im u ta tá 
sára. E zek azonban vagy  nem  elég érzékenyek vagy nem  jellegzetesek, 
vagy keresz tü lv ite lük  körülm ényes és ezért a  gyako rla tban  nem  terjed tek  
el. K ö zö ttü k  legálta lánosabban  a M ohler-féle reakció t (12) javasolják, 
am ely szám os k v a n ti ta t ív  e ljárás a lap ja . E  szerin t a  n it rá l t  benzoesavat 
am m onalkalikus közegben redukálják . Ilyenkor a ke le tkezett 5-nitro-2- 
am ino-benzoesav vörös színeződést ad. H asználják  a  vaskloridos reakciót is. 
A benzoesav ezzel b a rn a  színeződést ad, jellegzetességéhez azonban sok 
szó fér.

Az élelm iszerekben fog la lt benzoesav m ennyiségi megállapítására 
vonatkozó h ivata los előírások (3 ,1 8 , 21, 22, 24, 27, 31)) m ind a konzerváló
szer elválasztása, m ind a  tényleges m eghatározás tek in te tében  m in d en ü tt 
csaknem  egyértelm űek. Az anyag  előkészítésének első lépése vizes ex trak t 
készítése, am elyből —  a szükségszerinti e lő tisz títás u tá n  —  éterrel vonják  
ki a  benzoesavat. H a  az e x tra k t kollo idokat ta r ta lm a z / am elvek az éteres 
k izárásnál em ulzió t a lk o th a tn ak , azokat nehéz fémsók segélyével szokás 
e ltávoz ta tn i. E bben  az esetben azonban bizonyos benzoesav-veszteséggel 
kell szám olni.
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A fen ti nehézségek elkerülése vég e tt a  henzoesav k ivonásra  a  vízgőz 
clesztilláció bevezetését is k ip róbá lták  (6). A  benzoesav igen lassan desz
tillá l á t, am i az e ljá rás t m eghosszabbíto tta . A desztillálás ideje m egrövid ít
hető, h a  az anyago t kénsavval erősen m egsavany ítják . E bben  az esetben 
azonban  a lepárlás fo lyam án bom lás következ tében  olyan anyagok k e le t
keznek és ju tn a k  á t  a  desztillá tum ba, am elyek később a m eghatározás nehéz
ségeit növelik. E  k é t  eljárás összehasonlítása a lap ján  az tán  m indenfelé az 
éteres k ivonás m elle tt dön tö ttek .

A benzoesav m eghatározására  vagy  az éteres k iv o n a t száraz m arad ék á t 
g rav im etriásán  m érik , vagy  az u tó b b it vízzel felvéve an n ak  ac id itásá t h a tá 
rozzák meg. M indkét e ljárás feltételezi, hogy az éteres k iv o n a tn ak  teljesen 
savm entesnek ke ll lenni, a  m ásodik  még a z t is, hogy abba  a  benzoesavon 
k ív ü l m ás anyag  ne kerü ljön . E nnek  elérése csak az éteres k iv o n a t többszöri 
vizes k im osása á lta l lehetséges. M inden m osás pedig —  m in t ism eretes —  
benzoesav veszteséggel jár.

F okozo tt gondossággal végzett ellenőrző v izsgálataink  szerin t 50 
é le lm iszerm in tában  átlagosan  a hozzáado tt benzoesav 84% -át h a tá ro z tu k  
meg. E lő fo rdu ltak  azonban  61% -os eredm ények is. Személyesen ta p a s z ta l
ta m  v iszont azt, hogy egyes élelm iszerlaboratórium ok —  szokásos benzoe- 
sav ta rta lm ú  élelmiszer ekben— néha sem m it sem  tu d ta k  k im u ta tn i, m áskor a 
valóságos benzoesavérték  többszörösét ta lá lták .

E z a  —  nem  csupán  haza i —  jelenség ösztönözte az an a litik u so k a t v ilág
szerte a rra , hogy ú jabb , jellegzetesebb e ljá rásoka t dolgozzanak ki. A ja v a 
so lt m ódszerek azonban  eddig á lta lá b a n  tú l  bonyo lu ltak  vo ltak , és em ellett 
igen sok m űveletbő l á llo ttak , am i nem csak a h ibaforrások szám át növelte, 
de az e lkerü lhete tlen  benzoesav-veszteség is nagyobb le tt.

A  fen ti kö rü lm ények  in d íto tta k  a rra , hogy új eljárás kidolgozásával 
m agam  is m egpróbálkozzam  (13). M unkatársa im m al végzett v izsgála ta ink 
ból k id erü lt, hogy először a  benzoesav kivonás m ó d já t ke ll az élelmiszerek 
tu la jdonsága itó l szorosan függővé tenn i. E zé rt a  ta r tó s íto tt  élelm iszereket 
5 csoportra  o sz to ttu k  és m inden  egyes csoport szám ára -— azok tu la jdonságai 
szerin t -— m ás-m ás k ivonási e ljá rás t dolgoztunk ki. E zek az eljárások m ind  
a  keresz tü lv ite l m ód jában , m ind  pontosságában  különböznek egym ástól, de 
valam ennyien  egyszerűbbek, m in t az eddigi egységes h ivata los eljárások. 
E gyszerűségüket az te t te  lehetővé, hogy a  benzoesav m eghatározásra  is ú j, 
jellegzetes m ódszert do lgoztunk ki. E  szerin t h a  az éteres k ivona tbó l n y e rt 
benzoesavat n itrá tju k  és aceton-abszolút alkoholos közegben felvéve meg- 
lúgosítjuk , lila  színeződést k ap u n k , am ely a benzoesavval arányos. A színe
ződés jeges v ízben kb . 90 percig állandó  és fo tom éterben  igen jól m érhető . 
E  m érés közepes h ib á ja  m odell-kísérletekben ±  0,9% , élelm iszerekben pedig 
—  azok tu la jdonsága itó l függően —  ±  2,0 és ±  6,8%  k ö zö tt volt.

A négy legelterjed tebb  konzerválószer közül legkevesebb p rob lém át a 
szalicilsav ad. H aszn á la ta  a  m ásik  három hoz v iszonyítva a  legszűkebb körű , 
viszont a legreakcióképesebb, s ezért m inőségi, illetőleg m ennyiségi m eg h atá 
rozása kom oly gondot nem  okoz.

Szalicilsav elválasztása az élelm iszerben a  legtöbb előírás szerin t 
éterrel tö r tén ik  ugyanúgy, m in t a  benzoesavnál. Egyes eljárások az é te r és 
petro léter, ille tve  a benzol és kloroform  keverékét javasolják . Ezeknek a 
keverékeknek h aszn á la ta  azonban nagyobb konzerváló-anyagveszteséggel jár.

A szalicilsav m eghatározásának  a lap ja  egy rendk ívü l jellegzetes szín- 
reakció : a  szalicilsav ferri-sókkal lila  színeződést ad. A fo lyam at vizes sem 
leges o lda tban  m egy végbe. R eagensként ferrik loridot vagy  ferriam m onium - 
szu lfá to t a lkalm aznak . A kele tkezett szín m érése kolorim etriás titrá lássa l,
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vagy pedig kom para to rban , illetőleg kolorim éterben  tö r té n ik . Az összehason
lító  o ldat ism ert m ennyiségű szalicilsavat ta rta lm az . É rdekes, hogy ez t a  
m eghatározást fotom éteres e ljárásra  még nem  dolgozták á t.

Az ism erte te tt konzerválószerek m elle tt a  tö b b i ta rtó sító szer a lárendelt 
jelentőségű. E gy  időben  a  p-klór-benzoesavnak és a  p-oxi-benzoesav egyes ész
tereinek vo lt nagyobb szerepe. E zek m elle tt a  bórsavat, formaiint, hexametilen- 
tetramint h asználták , illetőleg használják  i t t - o t t  engedélyezve, g y ak ran  azon
b an  engedély nélkül. E  szerek m eghatározására  bőséges irodalm i tap a sz ta la 
tok  vannak .

Nehezebb az élelm iszeranalitikus fe lada ta  akkor, h a  ú j, eddig ism eretlen 
konzerválószerek m eghatározásávak  ke rü l szembe. Ily en  p rob lém ákat m á r 
a  m ú ltb an  is k e lle tt m egoldanunk. íg y  m u n k a tá rsa im  néhány  évvel ezelő tt 
m ódszert dolgoztak k i az akko r fe lb u k k an t dehidroecetsav  (10), vagy  később 
a  levu linsav  (9) m eghatározására.

L egutób bugyancsak  hasonló  fe lada to t k e lle tt m egoldanunk. Az irodalm i 
ad a to k  szerin t az eddigieknél kedvezőbb k ilá tásokka l nézhetünk  a szorbinsav 
ip a r i felhasználása elé. Az erre vonatkozó hazai k ísérle tek  fo lyam atban  
vannak . Meg k e lle tt te h á t o ldanunk  a  szorbinsav a n a litik á já t is (14).

Az élelm iszerekben levő szorbinsav elkülönítésére zöldségekből, illetve 
gyüm ölcsökből vizes e x tra k t készítendő, és a  folyadékból —  m egsavanyítás 
u tá n  —  a  szorbinsav é terre l egyszerűen k ivonható . Tejterm ékekből, m a r
garinból, tésztaféleségekből a  szo rb insavat vízgőz desztillációval kü lö 
n ít jü k  el.

A  m eghatározás azon alapszik , hogy a  szorbinsav —  m in d k é t k e ttő s  
k ö té s t ta rta lm azó  zsírsav —  m ég igen h íg  vizes o ld a tb an  is a  feleslegben 
levő b róm  egy részét felveszi. A  fe lv e tt b róm  m ennyisége —  bizonyos szor
binsav, ille tve  bróm -koncentráció h a tá ro k  k ö z ö tt -— csupán  a  jelenlevő 
szorbinsav m ennyiségétől függ. H a  te h á t a  hozzáado tt b róm  m ennyiségét 
ism erjük  és a  reakció lezajlása u tá n  a  m egm arad t b róm ot —  bárm ely  ism ert 
m ódon —  m eghatározzuk, a  k é t é rték  különbségéből a  fe lvett b róm  és 
ebből a  jelenlevő szorbinsav m ennyisége m eghatározható .

A  reakció erősen savas közegben m egy végbe, de a  sav  töm énysége tág  
h a tá ro k  k ö z ö tt v á lto z ta th a tó .

A  behatás id ő ta rtam a  nem  já tsz ik  je len tékeny  sz e re p e t: 10— 120 perc 
b eh a tá si idő esetében teljesen  azonos eredm ényeket kapunk .

A  reakció t a  hőm érséklet vá ltozása 10— 30 C° k ö zö tt nem  befolyásolja.
Zöldség, de főleg gyüm ölcs készítm ények szorbinsavas k ivona ta i —  

még a  m egado tt elkülönítési eljárás u tá n  is —  rendszerin t ta r ta lm azn ak  
több-kevesebb b róm ot fogyasztó anyagot. E zek h a tása  hidrogénperoxidos 
kezeléssel kiküszöbölhető.

Az e ljá rás t a  négy leggyakrabban  haszná lt konzerválószer közül a 
benzoesav, hangyasav  és kénessav nem  zavarja . Az első k e ttő  az e lő írt 
körülm ények  k ö zö tt nem  lép a  b róm m al reakcióba, a  kénessav az előkészítés
hez hozzátartozó  m elegítés a la t t  e ltávozik  az ex trák  tból.

A  szalicilsav a  b róm m al reakcióba lép. Je len lé té t v izsgála ta inkban  az 
o ldat m egzavarosodása és szénsav fejlődés jelzi. A k e le tk eze tt trib rom - 
fenolbróm  m ennyisége azonban a  szalicüsav m ennyiségével arányos. íg y  
h a  valam ely  élelm iszerben a  szorbinsav m elle tt a  szalicilsav is jelen van , 
az u tóbb inak  bárm ely, nem  brom om etriás m ódon tö rténő  m eghatározása 
u tá n  a  szorbinsav m eghatározható  oly m ódon, hogy az elfogyott bróm - 
m ennyiségből a szalicilsavra eső részt levonjuk. A  több i e lfogyott bróm  
szorbinsavnak felel meg.

H asonlóképpen viselkednek a  lényegesen r itk á b b a n  haszná lt p-oxi- 
benzoesav eszterek is.
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A vizsgálat valószínű h ib á ja  tisz ta  szorhinsav készítm ényekben ±  0,9% . 
Az élelm iszerekben a valószínű h ib a  ±  2,2% , a  legnagyobb h ib a  ± 5 ,0 %  
volt. Az éteres k ivonásokkal n y e rt m eghatározásokban  a  valóságnál re n d 
szerin t nagyobb, a  vízgőzdesztillációs eljárásoknál valam ivel k isebb ered
m ényeket k a p tu n k .

A fen t em líte tt példa bizonyosan nem  a legutolsó fe lad a tu n k  ezen a 
téren . H iszen ism eretes, hogy a  jelenleg h aszná lt konzerválószerek nem  elé
g ítik  k i a  tám asz to tt igényeket. A hangyasav  nem  táv o líth a tó  el te ljesen  az 
élelmiszerekből, a  kénessav szín, íz  és á llom ány  rom lásokat okozhat, a  ben- 
zoesav, szalicilsav ízrontó  h a tá sá t kifogásolják. Az egészségre egy iket sem 
ta r t já k  teljesen á rta lm a tlan n ak . E m elle tt a  k é t u tóbb i csak élesztőkkel és 
penésszel szem ben hatásos.

M indez indokolja a z t a  tö rekvést, hogy új tartósító szerek  u tá n  k u ta t 
nak , am elyek az e m líte tt szem pontokból nem  esnek kifogás alá. E z  a  k u ta tá s  
azonban csak akko r já rh a t eredm énnyel, h a  a javaso lt szerek k ísé rle ti fel- 
használása azok m inőségi és m ennyiségi v izsgála tával párhuzam osan  m eg
tö rténhe tik . Az élelm iszeranalitikusoknak te h á t lépést ke ll ta r ta n i a  m ik ro 
biológusokkal, hogy az ú jo n n an  felbukkanó szerek labo ra tó rium i v izsgálata , 
illetve analízisének kidolgozása egyidejűleg végbem ehessen. Csak ezek b ir to 
k áb an  foghatunk  az ip a ri kísérletekhez, m elyekben az ú j konzerválószerek 
sorsát és viselkedését is végig ke ll k ísérn i a  gyártás és tá ro lás  folyam án. 
Ily en  vizsgáló m ódszerek gyors kidolgozása azonban csak ak k o r lehetséges, 
h a  azoknak az előzőkben vázo lt szem pon tja it előre ism erjük, és a  kidolgozás 
során  állandóan  szem  e lő tt ta r t ju k .
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