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A palinkdk metilalkoholtartalmanak meghatarozasara Magyarorszagon az
MSZ 9589 —72 szabvany a mérvado (1). Denigés —Fellenberg f. madszer.

E szabvany szerint a palinkdk metilalkoholtartalmat kaliumpermanganattal
formaldehiddé oxidaljuk, majd kénsavas fukszin oldattal (Schiff oldat) szines szar-
mazékot képeziink. A kialakult szint —amely aranyos a metilalkohol tartalommal
—ismert mennyiség(i metilalkoholt tartalmazo etilalkohol oldathél képzett szinnel
hasonlitjuk Gssze.

A miszeres analitika, a gazkromatogréafias technika fejlédése, és nem utolsé-
sorban az a tény, hogy hazankban is egyre tébb gazkromatograf Uzemel, vetette
fel annak a lehetGsegét, hogy gyors, pontos és sorozatvizsgalatokra is hasznalhato
madszert probaljunk ki a palinkafélék metilalkoholtartalmanak meghatarozasara.

Hasonlé modszert mar eléttunk is kdzoltek. Seyfarth ésWesenberg (2) mar 1973
ban gazkromatografiai hatarozta meg szeszipari termékekb6l a metilalkoholt. A
vizsgalatokat 3 méteres kolonnan 10% trietanolamin-tartalm{ porolit hordozén
végzi 90 C°-on.

Becze, Smith és Vaughn (8) Carbowax 1500-as megoszlatdn Chromosorb P
hordozon valasztja el a metilalkoholt.

Vizsgalati médszer

Az altalunk ajanlott médszert mar 6t éve hasznaljuk jo eredménnyel. Toébb
hordozot és inegoszlatot probaltunk ki. Szerintink a PORAPAK Q 80 —100 mesh,
nagyon jo szelektivitast és rovid analizis id6t tett lehet6vé, s nem elhanyagolando
az sem, hogy kozvetlen injektalds soran az oszlopra keriil6 tekintélyes mennyiség(i
viznek és szennYez()’ komponenseknek is jol ellendllt.

Tovabbi elénye, hogy nem kell nedvesiteni, kozvetlenil kolonnaba téltve

kondicionalas utan felhasznalhatd. L .
A modszer £2,0rel. %-0s szdrassal alkalmas palinkafélék metilalkohol tartal-

manak meghatarozasara.
Felhasznlt eszkdzok

Meéréseinket Packard Model 419 tipusu gazkromatogréfiai végeztik. Az érté-
keléshez Packard Model 602 tipusu integratort hasznaltunk.
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7. dbra
Vegyes gyumélcspalinka kromatogramja

7. tablazat
Palinkak metilalkoholtartalma

Metilalkoholtart. %

Sorszdm Termék megnevezése

(v)
1. Zalai vegyes gyumolcspalinka 0,41
2. Zalai tﬁrglzldlyggélinka p ..... . 0,76
3. Zalai kéksziiva palinka . 0,56
4. Zalai korte palinka........ 0,50
5. Valddi zalai gyimolcspa . 0,72
6. Valédi zalai aimapalinka...... . 0,38
7. Valédi 6szibarackpalinka . 0,29
8. Barackpalinka............c........ 0,15
9. Valédi cseresznyepélinka.. 041

A gazkromatografias meghatarozas paraméterei
Kolonna 1m hosszd 6/2 mm pyrex Uveg toltet: Porapak Q 80—100
. mesh

Termosztat 100 C
Injektor 140 C
Detektor 140 C° Langionizacios
Vivogaz Nitrogén 30 cn s/m in )
Hidrogén a detektor optimuma szerint
Levegd a detektor optimuma szerint
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Eljaras:
A vizsgalandd mintakbol, valamint a standard oldatokbdl 3—3 mm3t a kolon-
nara injektalunk és felvesszilk a kromatogramot (1. abra).

Standard oldatok készitése

100 cm3 mér6lombikba kb. 50 cm350%”"—j-os etilalkohol-viz elegyet 6ntink,
majd erre pontosan 4 cm3alt. metanolt pipettazunk. A lombikot 50% ’\—j etilalko-

hol-viz eleggyel jelig tdltjuk. Az oldatb6l tovéabbi higitasokkal 2,0 1,0 0,50,1%"—j
metilalkohol tartalmd oldatokat készitlink.
Ertékelés
A standardok metilalkohol cslcsanak retenciés ideje alapjan azonositjuk a pa-
linka metilalkohol csucsat. A teriileteket kiszamitjuk és a standardok cslcs alatti

teriiletértékeit a koncentracio fliggvényében abrazoljuk.
A kalibral6 egyenest a legkisebb négyzetek modszerével illeszthetjilk a mérési

pontokhoz. Az abrazolasnal, illetve szamitasnal felhasznalhatjuk a0,0% |—j —0 te-
rilet pontot is. A kalibracios egyenes alapjan leolvassuk, vagy a mért terliletértékek
alapjan szamitjuk a minta metilalkohol tartalmat % |—j-ban. Méréseinket az 1

tablazatban foglaltuk Ossze. A vizsgalatok szerint valamennyi minta metilalkohol-
tartalma megfelelt a mindségi kdvetelményeknek.

Vizsgalatok
Megmértik egy vegyes gyumolcspalinka metilalkohol tartalmat 10 parhuza-
mos méréssel. A mért metilalkohol tartalom 0,4% ~—J, rel. szorés = +2,0%.

A metilalkohol tartalmat alt. tisztasdgu metanol adagolasaval 0,8% ~—j-ra
noveltiik és megint 10 pArhuzamos mérést végeztiink. A mért metilalkohol tartalom
0,8% j rel. sz6ras = +0,9%.

Az MSZ 9589 —72 ,,Likér és palinkakészitmények fizikai és vegyi vizsgalata”
c. szabvany metilalkohol tartalom meghatérozasanak donté mddszere +0,2%"—j

eltérést engl(ed meg két parhuzamos mérés kozott. )
A gazkromatografias modszerrel 10 parhuzamos mérés terjedelme a kozép-
érték atlaganak szazalékéban 6,1% illetve 2,3%. Ezek az eltérések a 0,4 és 0,8%

jmetanoltartalmd mintaknal 0,02% j abszolut eltérésnek felelnek meg.
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Mérési eredményeink szerint a gézkromatografids modszerrel végzett mérések
hibaja csupan 10%-a a jelenleg érvényben levd szabvany altal megengedett hiba-
nak. A meghatarozas idéigénye kevés, kb. 5 perc, mert kdzvetlen injektalassal,
mintael6készités nélkil torténik.

IRODALOM

MSZ 9589-72 Likor és palmka készitmények fizikai és vegyi vizsgélata
Seyfarth, WWesenberg K.: Die Lebensmittel Industrie 20, 219, 1973.
Daniels, D. G H.:J. Gas Chromatogr 4, 305, 1966.

Drews, B , - Specht, H.: Z. Anal. Chem 189, 323, 1962.

Llndsay S addlné;ton J.:J Chromatogr 36 145, 1968.

Van den Heuvel hromatogr 19,263, 1965

Wood, R.: J. Gas. Chromatogr. 6, 94 1968.

Becze. — Smith. — Vaughn: JA.O.AC. 50, 311, 1967.

O~NDUTSWN -

FTASOXPOMATOIPA®UVYECKOE OMPEAENEHUVE COJOEPXAHWA
METWTOBOIO CIMPTA B CAMOIOHKAX

M. 3ana v U. KnaTwmaHu

ABTOpbI rasoxpomarorpaguyeckmm CrocoboM Onpefensain cofepXkaHue Me-
TUNOBOTO CMMPTa B CAMOrOHKax Mosyvaembix B BeHrpun (ocobeHHo 3a [yHaem).
O6pasLbl B3ATbIX U3 pasHbIX CaMOrOHOK 6e3 BCAKOIM MOArOTOBKM, HEMOCPesCTBEHHO
nofarotcs B Npubop. B nmpouecce mccnefoBaHNsA YCTaHOBWN, YTO BO BCEX WCMbITa-
HbIX CaMOTOHKax COAepXXaHWe METWIOBOro CrvpTa COOTBETCTBOBA/IO KayeCTBEHbIM
Tpe6oBaHWAM T.e. He gocTurno 2%.

GASCHROMATOGRAPHISCHE BESTIMMUNG DES METHANOLGEHALTES
VON BRANNTWEINEN

P. Zala und J. Klatsményi

Eine gaschromatographische Methode wurde zur Bestimmung des Methanol-
gehaltes von in Ungarn (hauptsdchlich in Transdanubien) gebrannten Brannt-
weinen entwickelt. Die aus diesen Branntweinen entnommenen Muster werden
ohne irgendeine Vorbereitung unmittelbar ins Gerét injiziert. Es wurde bei den
Untersuchungen festgestellt, dass der Methanolgehalt aller analysierter Brannt-
weinen den qualitativen Vorschriften enteprach, d.h. weniger als 2 VVol.% betrug.

DETERMINATION OF THE METHANOL CONTENT IN BRANDIES
BY GAS CHROMATOGRAPHY

P. Zala and J. Klatsményi

A gas chromatographic method was developed for the determination of the
methanol content of brandies distilled in Hun% ry (mainly in the Transdanubian
region). The samples withdrawn from these brandies are |nH1ected directly into
the apparatus without any preparation. In the course of the investigations it
was found that all brandies met the requirements for methanol content in that
their methanol content was under 2% by volume.
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