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A tartositdszerek élelmiszerekbe torténd keverésének az a célja, hogy a termé-
kek mikrobioldgiai romlasat megakadalyozzuk. Konzervéaldszerek hasznalatosak a
gyumolcslevek, tejtermekek, konzervételek, halkonzervek, egyes melyh(itott aruk
és bizonyos esetekben még a gydgyoszati anyagok tartositasara is. E vegyiiletek
hasznalatat és megengedhetd legnagyobb koncentraciojat (altalaban a 100- 10 000
mg/kg tartomanyban) szabvanyok, elelmiszertorvenyek szabalyozzak.

A tartdsitoszer-tartalom vizsgalatara fotometrias és gazkromatografias el{';éré-
sok terjedtek el. Mindkét mddszernek vannak azonban bizonyos korlatai. A foto-
metrias mérések zéme nem kell6en specifikus, pontossaguk sokszor nem kielé%l’t(’i
és altalaban id6igényesek. A gazkromatogréafias eljarasok tobbségénél viszont, bar
kellGen szelektivek és pontosak, gyakran a meghatarozni kivant komponensekb6l
szarmazekokat kell képezni, ami a meghatarozast bonyolulttd teszi.

Az intenziv (nagynyomasu) folyadekkromatografia szamos el6nnyel rendelkezik
mindkét emlitett modszerrel szemben. Egyrészt a mintael6készités altalaban egy
szer(i (nem sziikséges példaul a szarmazékképzés), masrészt megfeleld szelektivita
mellett nagy a modszer pontossaga (1).
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1 4bra

A citromsav, benzoesav és szorbinsav abszorpciés spektruma a futtatdshoz hasznéalt eluensben
Csucsok: 1citromsav, 2 benzoesav, 3 szorbinsav
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2. ébra
A benzoesavat és szorbinsavat tartalmazé standard oldat felvétele 254 nm-en és 228 nm-en
Cslcsok: 7 benzoesav, 2 szorbinsav
Az akromatogram (20 /N,s: 0,08 AUFS) 254 nm; a bkromatogram (20 p\, s: 0,16 AUFS) 228 nm
hulldamhosszisagon készilt. A mérés érzékenysége 228 nm-en benzoesavra kb. 10-szeresére né,
szorbinsavra kb. harmadéra csékken



Jonéhany élelmiszertermék esetén (pl. gyumolcslevek, bef6ttek, gyimdlcs-
izek és tejtermékek), csak két tartdsitoszer, a szorbinsav és a benzoesav kimutatasa-
nak van analitikai jelentésége. E két komponens meghatarozasa intenziv folyadék-
kromatografiaval izokratikus futtatasi koriilmények (azonos hémérséklet és azonos
eluens-6sszetétel) mellett van lehet6ség, s6t a mddszer alkalmas a két szerves sav
natrium- és kalium-sojanak kimutatasara is. Az eljaras a rovid elemzési id8 és nagy
érzékenység miatt rutinanalitikai modszer lehet (2).

Az intenziv folyadékkromatografias tartositoszer-meghatarozas tanulméanyo-
zéaséara részben Olympos markaju natur citrusleveket, részben tubusban forgalomba
hozott pasztaszerl készitményeket (Pirosarany, gulyaskrém, mustar) hasznaltunk.
A citrusleveket szorbinsavval, a pépes anyagokat benzoesavval tartésitottak.

A folyadékkromatografidhoz fotometrias detektort hasznaltunk, ezért elézete-
sen felvettilk a szorbinsav, a benzoesav és a citromsav vizes oldatanak abszorpcids
gorbejét (1. abra). A gorbékrol leolvashatd abszorpciés maximumok alapjan a cit-
romsav mérésénél 205 nm, a benzoesavnal 228 nm és a szorbinsavnal 254 nm hul-
lamhosszra célszer(i a detektort beallitani.

Az abszorpcidés maximumok kimérése utan standard elegy-oldatot készitettlink
a szorbinsavbdl és a benzoesavbdl. Ezt az oldatot mind 228 nm-es, mind 254 nm-es
detektorallds mellett kromatografaltuk. Az eredményeket a 2. &bra mutatja.
A kromatogramokrol jél lathatd, hogy 254 nm-en mindkét tartésitoszer jol elkilo-
nithetd, hatarozott cslcsot ad, viszont 228 nm-en a mérés érzékenysége a benzoe-
sav vonatkozasaban tobb mint tizszeresére n6, a szorbinsav mérhetGsege viszont
harmadéra csokken. Indokolt tehat a két tartdsitdszer mas-méas hullamhosszon
végzett detektalasa.

Szorbinsav meghatarozas

A tartositott élelmiszerek szorbinsavtartalmanak szabvén%/szert’j meghataro-
zasat az MSZ 1817 —75 irja le. Eszerint a tartositott élelmiszerbdl vizg6zdesztilla-
cioval valasztjuk ki a szorbinsavat, majd ezt kénsavas kalium-bikromattal oxidal-
juk és 2-tiobarbitursavval hozzuk reakcioba. A kialakult vords szin intenzitasa,
aranyos a szorbinsav-tartalommal és spektrofotométerrel mérhetd. Ezen elfogadott
madszer ismeretében azért vallalkoztunk az intenziv folyadékkromato?]réfiés elja-
rés kidolgozasara, mert varhato volt, ho%y az elvalasztasi mivelet elhagyasanak
eredményeként kisebb szérassal és révidebb id§ alatt el tudjuk érni a szabvanyos
maddszer pontossagat.

A minta el6készitése

A felrazott mintabo6l 100 cm3t centrifugdlunk 13000 min-1 fordulatszammal
10 percen keresztiil. Ezutan az oldatot finom pérusu sz(rén sz(rjiik, a sebesség ndve-
lése érdekeben vakuumot hasznalunk. Az Olympos levek, a gyimolcs héjanak és
magjanak bezlzasa miatt, igen kis szemcsemeret( részecskéket tartalmazo kolloid
oldatok, aminek kovetkeztében a kétszeresen tisztitott oldat is erésen opalos. Ebb6l
8 cm3t acetonitrillel 10 crrP-re higitunk, majd a futtatdshoz haszndlt eluens
eleggyel normallombikban 100 cm3re egészitjik ki. Minthogy az igy nyert oldat
ebben a higitasban is kolloid jellegd, félo, hogy a kromato?réfiés oszlopot tonkre-
teszi, ezért injektalas el6tt a mintat ultrasz(irésnek vetjik ala. A miveletet MILLI-
PORE HA 0,45 /uri-es sz(ir6papiron végezzik, a fenti cég altal gyartott sz(ir6fel-
téten, 1 cm3es inzulin fecskend@vel. A szlrés eredményeként tikros oldatot nye-
riink, amely kromatografalasra mar alkalmas.
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3. é&bra
Olympos natlr citromlé kromatogramja 254 nm hullamhosszisagon
Csucsok: 7 citromsav, 2szorbinsav

4. é&bra
Az Olympos natdr narancslé kromatogramja
254 nm hulldmhosszisagon Csucsok: 7 szorbin-
sav, 1 nem azonositott csucs (feltehetéen citrom-
sav, retenciés id6 0,8 min)



A mérés

Az analitikai kortlmények optimalizaldsat a pufferrendszer szazalékos dssze-
tételének, valamint megfelel6' pH értékének megvélasztasaval kellett kezdeni.
A vizsgalat céljaira az acetonitril 20%-o0s és a 0,005 M-os, potenciometriasan 4,4
pH-ra beallitott ammonium-acetat oldat 80%-0s elegye bizonyult a legjobbnak.
Ez az eluens gﬁors athaladast eredményez a t6bbi polaros anyag szamara és igy
elkeriilhet§ ezek interferencija a szorbinsavval, illetve a benzoesavval is. Ugyan-
akkor a két tartdsitdszer elvalasztasa egymastol megfelel6, mennyiségi meghatéro-
zasuk pontosan elvégezhetd.

A savas pufferrendszer hasznalata azért is elényds, mert megakadalyozza a
szabad benzoesav és szorbinsav disszociacidjat. Ez az eljaras emellett biztositja
azt is, hogy az eredetileg s6 forméban (Na, ngelenlevo savak is egyetlen, a disszo-

cialatlan szabad savnak megfeleld retencids idej(i csicsként jelenjenek meg (3).

Méréseink soran azt tapasztaltuk, hogy a citromlé minta 15—18-szori injek-
taladsa mintegy 100 bar-ral megemelte az oszlopnyomast (130-r6l 230-ra). Anlyomés-
novekedés az Olympos narancslé vizsgalatanal még nagyobb mértékd volt. EI6-
fordult, hogy a belepd nyomas 300 bar-ra novekedett, az elvalasztas azonban sza-
mottevéen ilyen esetben sem romlott. A kromatografalast a Pye Unicam cég
altal forgalmazott forditott fazisi oszlopon végeztiik. A futtatas kortlményei a
kdvetkezdk voltak:

Oszlop: Partisii ODS 10 /un, méret: 250X4,6 mm 1D. ss.
Eluens: A = 0,005 M ammoéniumacetat, pH = 4,4
B = acetonitril (Merck, Uvasol)
Futtatas: 80% A, 20% B izokratikus
Aramlasi sebesség: 3,00 cm3Imin.
Detektalasi hullamhossz: 254 nm (szorbinsav).

A leirt mérési korilmények kozoétt a szorbinsav 2,1 perces retenciés idével ad
csucsot, ami a benzoesavtol kellGen elkiilonithetd (1,6 perc).

A leirtak szerint el6készitett Olympos citromlé es narancslé mintdk kroma-
togramjai a 3. és a 4. abran lathaték. A citromlé felvételén a szorbinsav elétt, 0,8
percnél jelentkezd csucs a citromsavtdl szarmazik. Megjegyzendd, hogy a citrom-
savra vonatkozéan mennyiségi mérést nem végeztiink, de az eredmények azt bizo-
nyitjak, hog?/ egyszer(i mintael6készitéssel, egyetlen minta injektalassal a citromlé
mindségét alapvetden befolyasold citromsav a szorbinsav mellett meghatarozhaté.
A nagyobb pontossag érdekében azonban érdemes a citromsavat a sajéat jellemz6
elnyelési maximuman (205 nm) mérni.

A mintak vizsgalata el6tt természetesen higitasi sorral felvettiik a kalibracios
egyenest. A narancslé és citromlé mintakbol egyenként 5—5 parhuzamos mérést
vegeztink. Mind a kalibréci6s egyenesre, mind a parhuzamos mérésekre vonatkoz6
adatokat az 7. tablazat tartalmazza.

A szoras értékekbdl kiszamithatd, hogy a mérés pontossaga, a kdzépértékre
szamolva, az Olympos citromlé eseteben *7,1%, a narancslé esetében *6,5%,
azaz az analitikal modszerektdl ltaldban megkdvetelt +5%-ot kissé meghaladja.
Az MSZ 1817-75 szabvany altal megadott, kozépértékre szamitott +10% eltéres-
sel dsszehasonlitva azonban megéllapithatd, hogy az &ltalunk kidolgozott intenziv
folyadékkromatografias modszer pontossaga a szabvanyosenal jobb.

A ket eljaras minta-el6készitésének Osszehasonlitasa is az (j eljaras mellett
sz0l. Az intenziv folyadékkromatografias modszer elvalasztasi mlveletet nem tar-
talmaz (a kétszeres sz(irés nem a meghatarozandé komponens kivonasara, hanem
az oszlopot veszélyeztetd mechanikai és kolloidalis szennyezések eltavolitasara
irdnyul). A szorbinsavat pedig kdzvetlendl, a 254 nm-en jelentkezd nagy elnyelését
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1 tablazat
A szorbinsav meghatirozas eredményei

Mintak _Mért Atlag Sz0ras Hiba A szorbinsav kalibréaciés egye-
megnevezése  értekek mg/dm3 mg/dm3 % nesének adatai 254 nm-en,
mg/dm3 ° 0,08 AUFS érzékenységen
438 Koncentracié Terilet atlag
408 (mg/dm3) (mm?2)
Olympos 507 457 34 + 71 5 159
citrom 453 20 800
480 50 1500
75 2530
460 100 3000
433
Olympos 487 468 32 +6,5 A regresszids egyenes
narancs 520 egyenlete:
441 y = 301X +93,6

Korrelacios egyutthaté:
r = 0,994

kihasznalva, érzékenyen tudjuk mémi. Az el6készités eg szeruse e a mérés id6-
gényét is jelentésen csokkenti (kb. fele a szabvanyos maédszerének

Amint az /. tAblazat adatai alapjan lathatd, a termékek C|mkejen deklaralt
0,06%-0s (600 mg/1) értéket a szorbinsav- tartalom egyik minta esetében sem éri el,
bar az 1983. januar 1-én érvénybe lépett MSZ 14476-82 még nagyobb koncentra-
ciot is megengedne (1000 mg/1).

Benzoesav meghatarozas

A tartositott élelmiszerek benzoesav-tartalmanak szabvanyos meghatarozasat
az MSZ 3636 —75 irja le. Ez a modszer a modositott Mohler reakcié elvén alapul.
A benzoesavat dinitro-benzoesavva nitraljuk, majd diamino-benzoesavva redukal-
juk és ammoniaval sovegyulette alakitjuk. Az igy keletkez0 sotétvords szinezGdést
hasznaljuk fel a spektrofotometrias méréshez. Megitélésiink szerint az intenziv
folyadeléléromatograflas meghatarozas ebben az esetben is egyszer(ibb, gyorsabb és
pontosa

A minta el6készitése

A mintabol 10 g-ot 80 cm3 desztillalt vizzel 100 cm3es jodszamlombikban
1 6ran at rdzatunk, ezt kdvetéen 13 000 min-1 fordulatszdmon 15 percen keresztil
centrifugaljuk. Ha sziikséges, a feltllsz6t finompdrust sziir6papiron szlrjuk. Meg-
gyorsnasara ez esetben is vdkuumot hasznalunk. A sziirletet 10 cm30,1 M NaOH-

al meglugositjuk, hogy a zsirtalanitast célz6 petroléteres extrakcio soran a benzoe-
savat a vizes fazisban tudjuk tartani. A mustar esetében a lGgositast tdményebb
ldggal (1 M NaOH) addig folytatjuk, amig univerzalis pH papirral mérve a minta
el nem éri a 9—10-es pH tartomanyt.

A megldgositott mintat 4X30 cm3 petroléterrel kirazzuk. Minthogy a kulén-
boz6 fliszerkremek zsirtartalma meglehetGsen nagy, a Iligositas hatasara jelentds
mértéki{ elszappanosodas kovetkezik be, ami az extrakcio soran igen makacs
emulzié képz6deshez vezet. Ennek megtorese illetve a megfelel6 merték{ szét-
Ulepedés kivarasa igen fontos a veszteségek csokkentése érdekében.

Az extrakcid utadn a tisztitott vizes fazis térfogatat pontosan megmeérjik
(az eredmény kiszamitasahoz szilkséges), majd 100 cm3re toltjik fel desztillalt
vizzel. Egyidejiileg a pH-t potenciometriasan ecetsavval 4,4-re allitjuk be. Az ily
maodon beallitott és 100 cm3re higitott mintat Millipore sz(ir6n ultrasz(résnek
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vetjik ala (MILLIPORE HA 0,45 /mi). Asz(rt oldathol 4 cm3t 1cm3acetonitriilel
keveriink (az oldoszerfront altal okozott alapvonal zavaras kikUszdbeéséreE). Ez az
elegy mar injektalhat6 a folyadékkromatografba. Megfeleld tisztasagu, nem befolya-
solja az oszlop ellenallasat, annak ellenére, hogy példaul a gulyaskrém extraktuma
enyhén opalos.
A mérés

A futtatdshoz hasznalt oszlop téltete, valamint az eluens megegyezett a szor-

binsav meghatérozasanal hasznélatossal.

A benzoesav meghatarozasanak koérilményei az alabbiak:
Oszlop: Partisii ODS 10 /un méret: 250X4,6 mm ID. ss.
Eluens: 80% ammodniumacetét (0,005 M, pH = 4,4)

; 20% acetonitril

Aramlasi sebesség: 3,00 cm3min.

Detektalasi hullamhossz: 228 nm.

A benzoesavra vonatkozé kromatogramot az J. és 6. dbra mutatja be. A Piros
arany, gulyaskrém és mustar mintakat az el6z6 pontban leirtak szerint készitettiik
el6 mérésre. A gulyaskrém esetében a benzoesav utan, a szorbinsav helyén (1,9
min.) jelentkezik egy komponens, amely azonban nem a szorbinsav, mert 254 nm-en
mérve a csucsterilet-ndvekedés nem felel meg az érzeékenység-ndvekedés alapjan
varhato értéknek.

A mintakbdl ez esetben is 5—5 parhuzamos mérést végeztiink, melynek ered-
ményei a 2. tablazathan talalhatdk.

2. ablazat
A benzoesav meghatarozéas eredményei
inta Mért A 51 Hiba |A benzoesav kalibraciés egye-
melg]/lnlg\}gl;ése értékek n':\él/i% 1 ﬁng/rl?; (p nesének adatai 228 nm-en,
mg/kg 0 1 0,32 AUFS érzékenységen
1650 Koncentracié Terllet atlag
1410 (mg/1) (mm2)
Piros- 1930 1506 257 + 16,3 10 15
arany 1200 20 43
1340 50 85
75 160
2330 100 195
2410
Gulyés- 1930 1970 350 + M.0 A regressziés egyenes
krém 1670 egyenle&(:
1520 y = 2,0UX+3,2
Korrel4cids egylitthatd:
1330 r= 0,994
1520
M ustar 1320 1294 141 + 10,4
1100
1200

A fenti adatokbodl a kdzépértékre vonatkoztatva szamolt szorasi érték a Piros-
arany flszerkrem esetében +16,3%, a gulyaskrém esetében +17,0%, a mustar
esetében +10,4%. 6sszehasonlitva ezeket az eredményeket az MSZ 3636-75
szabvanyban elGirt 5% értékkel, megallapithatjuk, hogy a kivant pontossagot
nem értlk el. Tapasztalataink azt mutatjak, figyelembe véve a szabvanyos mad-
szer Osszetettségét, sok el6készitési lépését, hogy a megkovetelt értek tarthatatlanul
szigord. Munkank sordn ugyanis, a mérés pontossaganak ellenérzésekor, a Piros-
arany és a gulydskrém eseteben nem tudtuk elérni a +10%-on bellli egyezést és
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5. abra
A pirosarany paprikakrém és a gulyaskrém kromatogramja 228 nm hullamhossztisagon
Csutcsok: 1 benzoesav (1,4 min), 2 szorbinsav (1,9 min)
K: kalibraciés injektalas (20 /11, s: 0,32 AUFS)
P: pirosarany injektalas (20 /ﬂ, s: 0,32 AUFS)
G: gulyaskrém injektélas (20 1 s: 0,32 AUFS)
A gulyéaskrém minta esetében 1,9 percnél jelentkez6 komponens nem szorbinsav, mert 254 nm-en
a cslics nagysaga valtozatlan marad



6. abra
Mustar kromatogramja 228 nm hullam-
hosszlsagonsok: Cslc / benzoesav

Ugy lattuk, hogy az A&ltalunk javasolt
eljaras pontosabb. A mustarminta eseté-
ben a nagyobb ﬁontosség azzal magya-
razhato, hogy a harom keszitmény kozil
ez tartalmazza a legkevesebb zsirszer(
anyagot és a petroléteres extrakcidkor
itt volt a legtdkéletesebb a szerves és a
vizes fazis szétvalasa. Nyakos anyagok,
diffuz fazishatar nem zavarta a mérést.

A 2. tablazat adataibél kiderdl, hogy
a Pirosarany esetében a benzoesav- tar-
talom (1506 mg/kg), nem haladja meg a
megengedhetd maximalis értéket, a gu-
lyaskrém esetében azonban a mért érték
(1970/ mg/kg) szamottevéen magasabb
a szabvény altal el&irtndl. A mustarban
talalhato tartositoszer mennyiség 1290
mg/kg, mely nincs ellentmondasban a
szabvannyal.

A szabvanyos és a folyadékkroma-
tografidas modszert Osszehasonlitva, az
alabbi kilénbségeket allapithatjuk meg:

A szabvanyos modszer extrakcio és
derités utdn a benzoesavat kénsavas
savanyitas utan szerves fazisba viszi at
getiléter), majd hig laggal ismét vizes
azisba radzza vissza. Az igy nyert tisz-
titott extraktumot szarazra pérolas utan
nitratja, majd redukalas utan ammo-
niumsé formajaban fotometréalja. Annak
ellenére, hogy a kalibraciés egyenes ké-
szitésekor az 0sszehasonlitd oldatsorral a
felsorolt mdveleteket mind elvégzik, még-
sem tekinthet6 ez j0 modell oldatnak,
mert csak a meghatarozandd komponenst
tartalmazza.

A folyadékkromatografias modszer a
mintabol torténé kivonas utan csak egy
extrakcids Iépést tartalmaz, amely nem a
hatéanyag, hanem az apolaros zavaro
komponensek  eltavolitdsara iranyul.
Minthogy ezt a lépést lagositas el6zi meg
(pH 9 - 10), a benzoesav s6 formaban van
jelen, igy veszteségével nem kell szamol-
nunk (nem vonatkozik ez természetesen a
fazisok tokéletlen szétvalasabél szarmazo
veszteségekre). Az el6készitési folyamat
ezt kdvetéen mar csak higitast és aceto-
nitrillel t6rtén6 keverést alkalmaz, majd
a benzoesavat 228 nm-en, elnyelési maxi-
muman detektaljuk, minden tovabbi
szarmazékképzés nélkiil.
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Miutan a mintak elég bonyolult, sok Iépéshél allé miveleten mennek keresztiil
az elGkeészites soran, sziikséges volt annak megallapitasa, hogy mekkora benzoesav
veszteséggel kell szamolnunk. A kérdés tisztazasara, valamint a mérés pontossaga-
nak fokozasara a bels§ standard addiciés modszert alkalmaztuk (7. &bra). Kézen-
fekvG megoldasnak igerkezett a szorbinsav vonatkoztatasi anyagként valo alkal-
mazasa, miutan ez az anyag a vizsgalat korilményei kozott jol kielégiti a bels6
standardokkal szemben tamasztott kovetelményeket (hasonlo kémiai és kroma-
tografias wselkedes% A szorbinsav adagolasa lehetove tette az extrakcios és tiszti-
tasi mdvelet hatasfokanak meghatarozasat. Ez az egyes mintak esetében, sziik
tartomanyban, a kovetkezd értekek kozott valtozott: mustar 89,2-92,6%, Piros-
arany 81,5-85,3%, gulyaskrém 96,8-98,9%.

A kinyerés hatasfokanak flgyelembevetelével szamolt eredmények jo 0Ossz-
hangban vannak a bels§ standardra vonatkoztatott teriiletardnyok alapjan szamolt
értékekkel. Egyidejlileg a mérés pontossdga az atlagos +17%-rél, a mustarminta
esetében +3,0%-ra a Pirosarany esetében +6,6%-ra, a gulyaskrém esetében
+7 7%-ra nott (3. tablazat). Az addicids modszerrel meért ertekek némileg eltérnek

iyszeru extrakcios modszerrel mért eredményektdl, fl?yelembe véve azonban
annak nagyobb szérasat, valamint azt, hogy modell kisérletek alapjan altalanos,
nem az egyedi mintakra vonatkoz6 klnyere5| hatasfokkal kellett szamolnunk, az
eredmények nem mondanak egymasnak ellent.

3. tablazat
A benzoesav meghatarozas belséstandard addiciéval mért eredményei

A minta Mért értékek Atlag Széras Hiba
megnevezése mg/kgj mg/kg 1mg/kg ! %

1599
1921
Pirosarany 1643 1741 120 +6,6
1708
1833

1582
1983
Gulyéaskrém 1678 1770 143 +7,7
1730
1875

1501
1550
Mustér 1592 1560 50 +3,0
1639
1520

Osszefoglalas

Munkank soran modszereket dolgoztunk ki a szorbinsav citruslevekbdl, vala-
mint a benzoesav fliszer és z0ldség pasztakbol torténd kimutatdsara, mérésére.
Vizsgalatainkat Olympos natdr citromlére, narancslére, Pirosarany paprlkakremre
gulyaskrémre és mustarra terjesztettiik ki,

Az Olympos levek esetében a mintaelokészités egyszer(isége miatt — centri-
fugalas, szlirés, majd a minta megfelel6 mérték( higitasa - modellkisérleteket nem
vegeztlnk. Tapasztalatunk szerint ilyen egyszerl elGkészitési lépések eseteben
szamottevd szorbinsav veszteséggel nem kell szdmolni. Az eredmények alapjan
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7. abra
Mustar minta belsé standard addicidés felvételei 228 nm hullamhossztisagon

Csucsok: 7 benzoesav (3,1 min), 2szorbinsav (4,3 min)

Mp mustar minta (20 /n, s: 0,32 AUFS)

M2: mustar minta + szorbinsav (20 /d, s: 0,32 AUFS)

M3: mustar minta + szorbinsav 4benzoesav (20 //1,s: 0,32 AUFS)

A retenciés id6 névekedését az el6z6 kromatogramokhoz képest az aramlasi sebesség 3 cm3/min

értékrél 2 cnrvVmin értékre valé csokkentése okozza

azt mondhatjuk, hogy a natdr citrom- és narancslé a szabvany elGirasainak meg-
felel, a benniik talalhat6 szorbinsav mennyiség a deklaralt 0,06% értéket sem éri el.

Afliszer- és z0ldségkrémek vizsgalatal azt mutatjak, hogy a szabvanyban meg-
engedett értéket két termék, a gulyaskrém és a Pirosarany esetében nem tartotta
be, a mustar az elGirasoknak gyakorlatilag megfelel.

A benzoesav €s szorbinsav meghatarozasara kidolgozott intenziv folyadék-
kromatogréfids modszer mind a mérés pontossaga, mind a mérés idGigénye szem-
pontjabol kedvezGbb, mint a jelenlegi szabvanyos modszer. Jol tudjuk, "hogy az
intenziv folyadékkromatografia kiterjedt alkalmazasanak hatart szab a muszer-
beszerzés nagy koltségigénye (amit egyébként a mérési pontossag és a nagyobb
vizsgalati sebesseg aranak is tekinthetiink), megis nagyszamu minta gyors és pontos
elemzésének sziikségessége esetén gazdasdgos megoldasként vehetd figyelembe.
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OMPEAENEHNE KOHCEPBUPYHOLWWX BELLECTB C
MOMOLWbKO MHTEHCUBHOWM XXNAKOCTHOW XPOMATOIPA®UNA

K. Kopaxu 1 K. I"acToHu

ABTOpbI pa3paboTany MeToAbl BbISBAEHNA U U3MEPEHUsI COPOMHOBOI KMCMOTbI
B COKax LMTPYCOBbIX U TaK)Ke 6EH30MHON KUCNOTbl B NacTax M3 OBOLLEN.

McnbITblBa/MCb  HaTypasibHble  JIMMOHHBIA 1 anefbCUBHOBbLIA COKM  «Onm-
nyc», KPEM M3 KPacHOro nepua «MipoLl opaHb», KPeM W3 Fynsia v ropunbl.

Pa3paboTaHHbIN Ans onpefeneHns 6eH30HOM 1 COPOMHOBOIN KWCNOT WHTEH-
CVBHbI/A MeTOg, XpomaTorpaduu, Mo CPaBHEHWIO C AEWCTBYHOLMM B HacTosLlee
BpeMSi CTaHAapTHbIM METOfOoM, SBNsieTcsi 6onee 6naronpusTHbIM, KakK C TOUKW
3PEHMs1 TOYHOCTM, TaK ¥ MO OTHOLLEHWO 3aTpaTbl BPEMEHM.

XOpoLUO M3BECTHO, YTO LUMPOKOE MPUMEHEHWNE WHTEHCVBHOM YXWMAKOCTHOIA
XpoOMaTorpagmy OrpaH14MBaeTC BbICOKO CTOMMOCTBIO MPMGOPOB (4TO, KCTaTW,
MOXHO paccMaTpuBaTh WU Kak CTOMMOCTb TOYHOCTM M3MEPEHUIA N 6OMbLLOKA CKOPOCTY
onpeaeneHunid), BMECTE C TeM, 3TO MOXET OblTb YYTEHO MPU HEOBXOAMMOCTM MpO-
BeAEHMS TOYHbIX UCMbITaHWA 60/bLIOr0 KonyecTsa npob.

HIGH PERFORMANCE LIQUID CHROMATOGRAPHIC DETERMINATION
OF PRESERVATIVES

K. Korany and K. Gasztonyi

Methods were elaborated for the detection and determination of sorbic acid
in citrus juice, and benzoic acid in spice and vegetable pastes. Examinations were
made on Olympos natural lemon and orange juices, “Redgold” paprika cream,
guolash cream and mustard.

The high performance liquid chromatographic method for the determination
of benzoic and sorbic acid is more favourable than the present standard method
from the point of view of precision and time requirement. Though the general
application of HPLC is limited by the high price of the instrument (that can be
considered however as the price of the higher precisity and higher speed of the
measurements), in case of need for quick and precise analysis of humerous samples
it can be taken into consideration as an economical solution.

172



BESTIMMUNG VON KONSERVIERUNGSMITTELN MITTELS
INTENSIVER FLUSSIGKEITSCHROMATOGRAPHIE

K. Korany und K. Gasztonyi

Wiéhrend unserer Arbeit wurden verschiedene Methoden zur Bestimmung der
Sorbinsdure von Citrusséften, ferner zum Nachweis und Messung der Benzoesdure
in Gewirz- und Gemisepasten entwickelt. Unsere Untersuchungen wurden auf
den natiirlichen Zitronensaft Olympus, auf die ,,Pirosarany” Paprikacreme,
Goulaschcreme und Senf ausgedehnt.

Die zur Bestimmung der Benzoesdure und Sorbinsdure entwickelte intensive
flussigkeitschromatographische Methode ist in bezug auf die Genauigkeit und auch
in bezug auf den Zeitanspruch viel giinstiger als die zur Zeit angewandte genormte
Methode. Obwohl die hohen Kostenanspruche der Instrumentenanschaffung (die
Ubrl?]ens auch als Preis der MessungsEenawgkelt und der héheren Untersuchungs
geschwindigkeit betrachtet werden konnen) eine ausgedehnte Anwendung
intensiven Flissigkeitschromatographie beschranken, kann diese Methode bei der
Notigkeit einer grosser Anzahl von schnellen und genauen Analysen doch als eine
6konomische Lésung betrachtet werden.

LA DETERMINATION DES SUBTANCES DE CONSERVATION PAR
CHROMATOGRAPHIE EN PHASE LIQUID

K. Korany et K. Gasztonyi

Des méthodes d’analyse ont été élaborées pour la détermination de la teneur
en acide sorbique des jus d’hespéridées et en acide benzoeque des pates de Iegumes
et d’épices. Le sujet des analyses était le jus de limon OLYMPOS, le jus d’orange
OLYMPOS, la pate de paprika et de goulache et la moutarde.

La méthode chromatographique en phase liquide pour le dosage de la teneur
en acide benzoeque et sorbique est plus avantageuse en fonction de la précision
que la méthode standard.

Comme I’on sait le prix de l'appareillage assigne une limité & emploi de vaste
envergure de la Chromatographie en phase liquide toutefois dans le cas de la néces-
sité de beaucoup d’analyses justes eile est considérable comme une solution écono-
rnique.

Szakmai hir

A hatdsagi minéségellendrzé intézetek VI. Tudomanyos Konferenciaja 1985. okto-
ber 22-23-an Zalaegerszegen keriil megrendezésre.
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