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Az élelmiszerek mindsitésével megbizott vegyészmérndkok munkajat
évrdl-évre nehezebbé teszi az élelmiszerek elkészitésenél felhasznalt adalék- és
segédanyagok szamanak novekedése. Az adalékanyagokat rendszerint igen kis
koncentracidban alkalmazzak és a segédanyagok maradvanyait (névényvédo-
szerek, oldoszerek stb.) is igen kis koncentracioban kell kimutatni és meghata-
rozni. Az ellenérzés azonban nem felesleges, mert ezek tuladagolasa vagy veszé-
lyes mennyiségl maradvanya hosszabb-révidebb id6 utan a fogyasztok egész-
ségét karositja.

A flszer oleorezinek gyartasanak hazankban alkalmazott segédanyaga az
aceton, amellyel a fiiszerndvénybdl vagy termésébdl az illéolajat és szinez6-
a_nya?okat extrahaljak (1). Az extraktbol ezutan az acetont vakuumdesztilla-
cidval eltavolitjak. Az acetonmentesités mértéke fiigg a fliszerndvény fajtajatol,
az illéolajai forrdspontjatol és vizben val6d oldhatdsagatol, illetve az extrahalt
hasznos komponensek h&érzékenységétdl.

Ezen tényez6k miatt az acetontartalom gyakran 0,5%-ot is elér, de kedvezd
esetben (pl. paprika-oleorezin esetén) a szigori nemzetkdzi elirdsoknak (2)
megfelel6 30 ppm alatti acetontartalom is biztosithatd. Az acetonszint engedélye-
zésének természetesen figyelemmel kell lenni az oleorezin felhasznalas modjara
és mértékére is.

Az el6irt hatdrértékeknek természetesen csak akkor van értelme, ha a ma-
radék olddszer még az el8irt hatarérték alatt is biztonsagosan meghatarozhato,
ami jelen esetben érzékeny analitikai maddszert igényel.

Oleorezinek oldoszertartalmanak meghatarozasadval az utébbi id6ben
szamos kdzlemény foglalkozott, a vizsgalatok azonban elsésorban az acetonnal
veszélyesebb klorozott szénhidrogének vizsgalatara terjedtek ki (3, 4, 5).

Korabban Todd (6) mddszerét mddositva érzékeny gazkromatografids mod-
szert dolgoztam ki paprika_oleorezin acetontartalmanak meghatarozasara (7).
A meghatarozas azon alapszik, hogy az acetont vizgézdesztillacival izolaltam es
a mért térfogatu vizg6zdesztillatumban az aceton koncentraciojat gazkroma-
togréfiaval hataroztam meg.

Jelen vizsgalataim célja az volt, hogy egyéb hazai gyartasu fliszeroleorezinek
acetontartalmanak meghatarozasara a fenti modszert alkalmazzam, esetleges
zavard tényez6k hatdsat megvizsgéaljam.

A flszer oleorezin mintakat a Kalocsavidéki F(iszerpaprika Vallalat bocsa-
totta rendelkezésemre.

5% 35



7. abra. Vizg6zdesztillalo berendezés az aceton 2. abra. Oleorezin vizg6zdesztillatam
izol4laséara fliszer oleorezinekbdl integral gazkromatogramja

Kisérleti rész

Az aceton izolalasa

A fiiszer oleorezinekbdl az acetont vizg6zdesztillacio segitségével az 1 abran
bemutatott berendezésben izoldltam. Az abran bemutatott vizg6zdesztillald
berendezés ,,B” jeli 500 kcm térfogatl csiszolatos gémblombikjaba 50,0 g
oleorezin mintat, 50 kcm desztillalt vizet és 1 g natriumszulfatot mértem be.
Az ,,A” jelli kazanban fejlesztett vizg6z beflvasa kozben desztillaltam és a ,,B”
jeld lombikbdl tavoz6 gozoket a ,,C” jell csapvizzel hiitoétt hiit6ben kondenzal-
tam és a szedOként alkalmazott 20 kcm-es méréhengerben fogtam fel. Az ,,A”
vizg6z kazan f(itését gy iranyitottam, hogy 15,0 kem desztillatum kb. 20 perc
alatt ﬁyl’jlt Ossze. A desztillatum térfogatat a feliil(iszd illdolaj fazis és a vizes also
fazis hatarén olvastam le.

A vizes fazist 25 kcm-es valasztotdlcsérben elvalasztottam és ebben az
aceton koncentracidjat gazkromatografiasan hataroztam meg.

Az aceton koncentracié meghatarozasa

Az illdolajrésztél  elvélasztott desztillastum acetontartalmdt CHROM
3—IKZ (Laboratériumi Berendezések, Praga) gazkromatograf segitsegével ha-
taroztam meg.

Zimmermann gyartmanyd (0,1/1 pontossdggal bedllithatd) fecskenddvel
az acetontartalomtol fiiggéen 1—20/d-t juttattam be a 180-200 C°-ra felmele-
gitett kolonnafejbe és az aceton elvalasztasat a kovetkezd jellemz6 paraméte-
rekkel végeztem:

Kolonna mérete: 1200x6 mm, rozsdamentes aceél
Szilard hordozo: szilénozott Kieselgur 0,2-0,3 mm &tmérdvel
) ) (Merck gyértmény();
Stacioner fazis: 2% polietilénglikol adipat
Hordozdgaz: 65 kecm N2perc
Kolonna hémérséklet: 60 C°
Detektor: Langionizacios (50 kem H,/perc + 600 kem 0 2perc)
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A« acefon
; ® illéolaj
Em1/5000
3. abra. Osszefiiggés a gazkromatografba 4, abra. 3,8 % acetont tartalmaz¢
fecskendezett desztillatum acetontartalma és Bazsalikom oleorezin minta vizg6z
az integralkromatogramroél leolvasott desztillatumanak normal (nem integral)
tertiletmérészam kozott gazkrém atogramja

A detektor jelét a készilékhez tartoz6 elektronikus integratoron keresztiil
vezettem a regisztralo berendezésbe és igy a cslcsok helyett integralkroma-
togramot regisztraltam. Az integralkromatogramon, amelyet a 2. 4brdn mutatok
be, a csicsok helyén olyan gorbék vannak, amelyek maximalis magassaga a
normal elucids kromatogramon talalhatd cslcs alatti tertilet mérGszamaval
aranyos.

),/Az integralkromatogram felhasznalasaval végzett kvantitativ értékelés
nagymértékben fliggetlenitette a meghatarozas pontossagat a valtozé paramé-
terekt6l: mint a kolonnafej hémérséklete, a hordozogaz aramlasi sebessége és
a termosztat hémérséklete sth.

Az integralkromatogramrol leolvashaté teruleti mér6szdm és az aceton-
tartalom Osszefiiggését a 3. abra tartalmazza.

Az acetontartalmat a kdvetkez6 képlettel szamitottam:

A
Acetontartalom = 29,7—suly %

ahol A = a kalibréaci6s gorbérél leolvasott acetontartalom FA
B = a gazkromatografba fecskendezett vizgézdesztillatum mennyi-
sége /.

A 29,7 atszamitasi tényezG a desztillacio hatékonysagat (80%), az aceton-
térfogatsuly atszamitasat, valamint a bemérés és higitasok Osszesitett hatasat is
figyelembe veszi.

A mérés érzékenysége: 0,04 ppm aceton az oleorezin mintdban még Kki-
mutathato.
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Eredmények

A paprika oleorezinre kidolgozott, eléz6kben ismertetett maddszer egyéb
vizsgalt oleorezinek acetontartalmanak meghatarozasara alkalmasnak bizonyult.
Csupan ket kerdest kellett vizsgalat ald venni:

L A vizg6zdesztillacioval végzett izolalas hatasfokat;

2. Az illoolajtartalom zavard hatasat, mivel egyéb V|zsgalt oleorezinek tébb
ill6olajat tartalmaztak, mint a paprika oleorezin.

Az izolalas hatasfokanak vizsgalata

A vizgbzdesztillacié hatasfokénak vizsgélata két kérdés elddntését tette
sziikségesse:

1 Mennyi desztillatum tartalmazza az oleorezin teljes acetontartalmat?
2. A bemért aceton hany szazalékat kapjuk vissza e desztillacié soran?

Az elsd kérdés vizsgalatara 50 g oleorezin mintabol az ismertetett desztil-
l14l6 berendezésben 3x15 kcm desztilldtumot gydjtottem és' minden részlet
acetontartalmat meghataroztam. Az eredményeket az 1 tébl4zat tartalmazza.

Az eredmények alapjan a vizsgalt fliszer oleorezinek acetontartalmanak
vizs%élaténél elegend6 az els6 15 kem desztillatumban az aceton koncentracidjat

meghatarozni, mivel ez az aceton 98-99%-at tartalmazza.
7. tablazat
Flszer oleorezinek vizg6zdesztillatumainak acetontartalma
) Desztillatum Aceton a Aceton az
Oleorezin kem desztillatumban Gsszes %-aban
/d/kem
. 0- 15 89,0 98,66
Bazsalikom 15-30 1,2 1,33
30-45 0,006 0,007
0—15 0,72 99,72
Borsfi 15-30 0,002 0,28
30-45 0,001 0,0
0- 15 37,0 99,17
Komlé 15-30 0,3 0,80
30-45 0,1 0,03
. 0- 15 65,0 99,13
Majoranna 15-30 0,57 0,87
30-45 0,001 0,0
. 0- 15 33,0 98,0
Paprika 15-30 0,7 2,0
30-45 0,0 0,0

A desztillacioval kinyerhet6 aceton mennyiségének meghatarozasara viz-
gbzdesztillacioval acetonmentesitett és viztél elvalasztott oleorezinekhez ismert
acetonmennyiseget adtam, majd az acetont ledesztillaltam és meghataroztam.
Az eredményeket a 2. tablazat foglalja Ossze.
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2. tablazat

A kinyerhet6 aceton mennyisége fliszer oleorezin mintakbol

Bemért

Oleorezin

Talalt

aceton az oleorezin %-aban

1,0
Bazsalikom

0,1

1,0
Borsfii

01

1,0
Komlé

01

1,0
Majorénna

01

1,0
Paprika

01

0,795
0,082
0,810
0,078
0,768
0,079
0,819
0,082
0,770
0,083

Talalt aceton a
bemért %- ban
79,5
82,0
81,0
78,0
76,8
79,0
81,9
82,0
77,0
83,0

Atlag 80,0+ 36

A 2. tablazatban oOsszefoglalt eredmények alatdmasztottak azt a korabbi
feltételezésemet, hogy a visszanyert, acetontartalomban mutatkozd hidny els6-
sorban a vizg6zdesztillalo késziilék terhére irandd (tomitetlenségek, elparolgas
a desztillatumbdl sth.), mivel ugyanazt az eredményt kaptam, mint a paprika
oleorezin vizsgalatnal. A kilonbéz8 acetontartalm( mintdk esetében sem
mutatkozott Iényeges eltérés a 80% hatasfok értéktél.

Az illéolaj tartalom zavard hatdsénak vizsgélata

A flszer oleorezinek legtobbje jelent6sen tobb illdolajat tartalmaz, mint
a paprika oleorezin. A vizg6zzel ill6 olaj némely oleorezin esetében 1—2 ml-es
réteget tett ki a desztillatum tetején, mas része a desztillatum vizes fazisaban

feloldodott.

5. abra. 0,27% acetont tartalmazé Borsf(
oleorezin minta vizg6zdesztillitumanak
normél (nem integral) gazkromatogramja

6. abra. 0,22%

. % acetont tartalmaz6 Komlé
oleorezin minta vizg6zdesztillaitumanak
normal (nem integral) gdzkromatogramja
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Két kérdést vizsgaltam meg:

1 Mennyi aceton oldddott a desztillatum illéolaj fazisaban?

2. Nincs-e az illdolajnak olyan komponense, amely az aceton meghatarozasat
azaltal zavarna, hogy a gazkromatogramon az aceton cslcsahoz kozel helyez-
kedik el és igy annak kvantitativ értekelését megakadalyozza?

Az els6 kérdés eldontéséhez az oleorezinek vizg6'zdesztillatumat 25 ml tér-
fogat( valasztotélcsérben vizes és illoolaj fazisra valasztottam szét az el6zGkben
leirtak szerint mindkettd acetontartalmat meghataroztam és a fazisok térfogat-
ardnyanak ismeretében az aceton megoszlasat kiszamitottam. Az eredményeket
a 3. tablazat tartalmazza.

3. tablazat
Fliszer oleorezinek acetontartalméanak megoszlasa a vizgézdesztillatum
illéolaj és vizes fazisai kozott
. . Il6olaj fazis
. Aceton a teljes Aceton a teljes acetontartalma az
Oifeorezin vizes fazishan, illéolaj fazisban Gsszes aceton
fm m %-aban
Bazsalikom 1330 3,7 0,28
Borsfii 1 0,01 0,09
Majorédnna 975 15 0,15
Komlé 555 0,75 0,13
A 4
A ' acélon
I illbolaj kom-
ponensek

A aceton
| illéolaj komponensek

8. dbra. 0,0058% acetont tartalmazé
Paprika ofeorezin minta vizg6zdesztil-
idtuméanak normal (nem integrél)
gazkromatogramja

E:1/5000

I 7. 4bra. 2,4% acetont tartalmazé Majoranna ofeorezin
minta vizg6zdesztillatumanak normal (nem integral)
gazkromatogramja
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Paprika oleorezinb6l nem kaptam elvalaszthaté mennyiség( vizben oldha-
tatlan illéolajat.

Mint a 3. tablazat adataibdl kideril a vizg6zdesztillatum illéolaj frakcidja-
ban csak csekély mennyiségl aceton oldddik (nagysagrendileg a masodik 15 ml
desztilldtum vizes fazisdban kimutathatdé mennyiségei azonos), és ennek elha-
nyagolasa az eredményt nem befol&/ésolja.

Az illdolaj ill6bb, vizoldhatd komponenseinek a gdzkromatogramot zavaro
hatasanak megitélésére az egyes vizsgalt oleorezin mintak normalis (nem integral)
gazkromatogramjat mutatom be a 4., 5., 6., 7., 8. abrakon az acetonmeghaté-
rozas korllményei kozott felvéve. Akromatogramok igazoljak, hogy a vizben
oldédott illéolajnak semmilyen zavard hatasa nincs a kromatogram kvantitativ
értékelésére.

Mivel az acetoncslics kérnyezetében talalhaté illéolaj komponensek menn%i-
sége az acetontartalommal egyitt csdkken, varhatd, hogy jelentésen kisebb
acetontartalom esetén sem lesz jelentds a zavard hatas.

Ertékelés

A modszer pontossaganak és alkalmazhatsaganak elbiralasara szamos,
a gyartas kilénboz6 fazisaban lev6 oleorezin minta acetontartalmat két azonos
eredet( és alaposan egynemdisitett mintaban meghataroztam és az eredményeket
a 4. tablazatban foglaltam dssze.

A pérhuzamosan elvégzett mérések 4. tdblazatban dsszefoglalt eredményei
alapjan a maddszer véletlen hibaja +15%, amely magaba foglalja a desztillaci-
onal és a meghatarozasnal fellépd véletlen hibakat is.

Osszefoglalva megéllapithatd, hogy a meghatarozasi maodszer széles kon-
centracidtartomanyban jol alkalmazhaté fliszer oleorezin mintdk acetontartal-
manak meghatarozasara. A modszer érzékenysége lehet6vé teszi, hogy az aceton
meghatarozasat még a szi%?ru nemzetkdzi el6irasoknak megfelel§ szint alatt is
megbizhat6an elvégezhessik.

4. tablazat
Kilonboz6 acetontartalm( fliszer oleorezin mintdk elemzési eredményei
Oleorezin Acetosm?lr"g/glom Enltoesrgli akg%?tuz;u—
(relativ)
Bazsalikom 4,4 51 15
Bazsalikom 15,0 18,3 20
Borsfii 6,8 8,6 23
Borsfii 0,90 1,01 n
Majoranna 1,8 1,60 13
Komlé 0,06 0,07 15
Komlé 8,3 7,7 8
Komlé 12,0 10,3 15
Komlé 135 14,6 8
Komlé 14 1.2 15
Paprika 0,22 0,27 20
Paprika 11 13 13
Atlag 15
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FTASOXPOMATOIPA®UVYECKOE ONMPEAENEHWE COAEPXAHUA
ALETOHA OJIEOPE3NHOB CrELNN

. Epwm

ABTOp pa3paboTan MeToA rasoBoi XpomaTtorpajuu ans onpegeneHms ocTa-
TOYHOIO KOJ/IMYECTBA aLETOHa B O/IEOPE3NHE CMELWM M3roTOB/IEHHBIX C MOMOLLbHO
3KCTparnpyoLero BeLlecTBa aueToHa. [30n1MpoBaHve aueToHa OCyLUeCTBAseTCA
npefiBapuTenbHOW BOASHOMAPOBOW AecTunsumeil. YyBCTBUTENbHOCTb MeTOAa
noqxg,qm [N OMpefieneHns CofiepxaHnsi 1 ppm aueToHa TOYHOCTHIO B CPEAHEM
+ 15%.

GASCHROMATOGRAPHISCHE BESTIMMUNG DES ACETONGEHALTES
VON GEWURZ-OLEORESINEN

F. Orsi

Der Verfasser arbeitete zur Bestimmung des restlichen Acetongehaltes der
mit dem Extraktionsmittel Aceton bereiteten Gewilrz-Oleoresine eine gaschroma-
tographische Methode aus. Die Isolierung des Acetons erfolgt vermittels vorher-
gehender Wasserdampfdestillation. Die Empfindlichkeit der Methode ermoglicht
noch die Bestimmung von 1 ppm Acetongehalt mit einer durchschnittlichen
Genauigkeit von +15%.

DETERMINATION BY GAS CHROMATOGRAPHY OF THE ACETONE
CONTENT OF OLEORESINS USED AS SPICES

F. Orsi

A gas chromatographic method evolved for the determination of the acetone
content of spice-oleoresins prepared with the use of acetone as extractant is
described. Acetone is isolated by a previous steam distillation. The sensitivity
of the method is sufficient in that 1 mg/kg of acetone can be determined with
an average accuracy of +15%.

DOSAGE, PAR CHROMATOGRAPHIE EN PHASE GAZEUSE, DE LA
TENEUR EN ACETONE DES OLEORESINES DE CONDIMENTS

F. Orsi

L ’auteur adéveloppé un méthode & Chromatographie en phase gazeuse pour le
dosage de la teneur en acétone résiduaire des oléorésines des condiments obtenus
par extraction & |’acetone. La séparation de I’acétone s’effectue par une distilla-
tion & vapeur prealable La méthode permet de doser Ippm d’acétone avec une
précision de * 15%.
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