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Radioldgiai hamumintdk kalciumtartalmanak
meghatarozasa

Maddszerosszehasonlitod vizsgalat
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* Megyei Allategészségiigyi és Elelmiszer Ellen6rz6 Allomas, Gy6r
** MEM Allategészségugyi és Elelmiszer Ellen6rz6 Kézpont, Radiolégiai Osztaly, Budapest

Erkezett: 1985. februar 18.

Bevezetés

Az embert és kornyezetét veszélyeztetd mesterséges eredetli radionuklidok
egyik legveszélyesebbike, a 9Br a kalciummal mutat kémiai rokonsagot, tehat
feldUsulaséra ott kell szamitanunk, ahol magasabb kalcium-koncentracié fordul elé.
Ez a kémiai rokonsag az oka annak, hogy a®Sr aktivitasat gyakran vonatkoztatjak
egy gramm kalciumra. Minthogy az egységnyi kalcium-koncentraciéra vonatkoz-
tatott olSr-aktivitasokkal kovethet6 nyomon ennek a nuklidnak a taplalkozasi
lanc egyes lépcs6iben bekovetkezd disulasa, illetve higulasa, a kalciumtartalom
pontos és megbizhaté meghatarozasanak alapvet6 jelent6sége van a Radioldgiai
Adatszolgaltat6é és Ellenérz6 Hal6zat munkajaban.

A kalciumtartalom meghatarozasara a radiol6giai médszerkényvek (1-3)
klasszikus titrimetrias, valamint langspektrometrids modszereket javasolnak. A
javasolt modszerek egyike sem mentes zavard hatasoktél. A permanganometrias
meghatarozast a vas-, magnézium-, foszfat- és szilikationok, valamint nagyobb
mennyiségben jelenlevd szerves anyagok zavarjak. A megsavanyitasra hasznalt
savaknak nem szabad redukalé anyagokat tartalmazniuk (permanganét fogyasz-
tds miatt). A vas- és foszfationokat ammaoénium-acetat oldattal valaszthatjuk le,
a magnézium elegendé mennyiségli ammaénium-klorid jelenlétében oldatban marad.
A szilikatokat s6savval szarazra péarolva és dehidratalva eltavolithatjuk, mig a na-
gyobb mennyiségl szerves anyagot kalium-klorattal vagy ammonium-perszulfattal
fézve elroncsolhatjuk (4).

Biol6giai anyagok (ndvényi és allati szovetek) esetén a komplexometrids meg-
hatarozast a magnézium-, vas-, mangan-, réz-, cink-, aluminium- és foszfationok
zavarjak. A rezet és a cinket kalium-cianiddal maszkirozzuk. A magnézium altal
okozott zavaré hatas 8-hidroxi-kinolinnal, a vas és aluminium &ltal okozott zavaras
pedig trietanolaminnal kiiszobolhet6 ki. A foszfat zavaré hatasat ki tudjuk kiiszo-
nek valasztjuk (5,6).

A langspektrometridban a kémiai természet(i zavaré hatasokon felll tovabbi
zavarasokkal is szamolnunk kell. llyenek példaul az Gn. optikai zavard hatasok
(emisszios vagy abszorpciés vonalak koincidenciaja okozza), vagy a sokkal gyako-
ribb ionizaciés zavar6 hatasok. Az optikai zavard hatasok hattérkompenzaciéval,
vagy két hullamhosszisagon végzett méréssel szlirhet6k ki. Az ionizacié mértéke
ionizacios puffer hozzdadasaval, vagy alacsonyabb hémérsékletl lang alkalmazasa-
val szorithat6é vissza (7,8). lonizaciés pufferként altalaban kaliumot hasznalnak
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;-10). A langemissziés spektrofotomeriaban (langfotometridban) a szulfat, fosz-
és aluminium okoz kémiai zavar6 hatast. Ezt a zavarast megsziintethetjik csa-
jékos, ioncserés vagy extrakciés modszerekkel (11), illetve valamilyen mentesit6é
gens hozzdadasaval. Mentesit6 reagensként alkalmazhat6 aluminium (12),
Dncium (13), lantan és az EDTA amma@niumsdja (6, 11). Kémiai zavaré hatasok
n jol alkalmazhato az un. ,végtelen zavards médszere” (11, 12), kivéve afoszfat-
rarast, amelynek esetén az emittalt fény intenzitdsanak valtozdsa minimumon
it6 reagens hozzdadasa nélkul végeztek méréseket.

Atomabszorpciés méréstechnikaval a kalcium mind levegé/acetilén, mind pedig
itrogénoxid/acetilén langban meghatarozhat6. Dinitrogénoxid/acetilén lang
almazéasaval a legtébb kémiai zavaras kikiiszobdlhetd; a magasabb hémérsék-

okozta jelent6sebb ionizaciét ionizaciés puffer hozzdadasaval szorithatjuk
sza. A kisebb h6émérsékletli levegb/acetilénlangban a héallé oxidokat
3z6 elemek (Al, Be, Cr, Fe, P, Si, Ti, V, Zr), a szulfat é a fluorid zavarnak

9, 10). Ezek zavard hatdsat szintén csapadékos, ioncserés vagy extrak-
s elvélasztassal, illetve mentesit6 reagens hozzaadasaval szintethetjuk meg. Az
»mabszorpciés kalciumtartalom meghatarozasok soran legelterjedtebben alkal-
zott mentesitd reagens a lantan (7, 9—11,13). A lantdnon kivul a stroncium és az
)TA is alkalmazhatdé mentesit6 reagensként. Az utébbival kiléndsen a bioldgiai
detli mintak fehérjetartalma altal okozott zavar6 hatast kiiszébolhetjuk ki ered-
enyesen (7, 9, 13). Sarudi és Varga (15) a foszfatzavaras kikiiszobolésére natrium-
«iibdenatot és natrium-metavanadatot alkalmaz; ezek natriumtartalma egyuttal
(izaci6s pufferként is szolgal. Kulon elénye eljarasunknak, hogy a kalcium mel-
t ugyanazon oldatban a foszfor is meghatarozhat6.

Dolgozatunkban egy mdédszerdsszehasonlité vizsgalatunk eredményeit ismer-
juk. Kulénboz6 radiolégiai hamuminték kalciumtartalmat hataroztuk meg per-
mganometrias, komplexometrids, langfotometrias, illetve atomabszorpciés tnéd-
trekkel. Osszehasonlité vizsgalatunk célja az volt, hogy

— meghatarozzuk: van-e szisztematikus eltérés a kilonb6z6 mddszerekkel
nyerhet6 kalciumtartalom értékek kzott;

— meghatarozzuk: alkalmaztak-e az egyes moédszerek minden kivalasztott,
altalunk vizsgalt mintafajta esetén;
képet kapjunk avizsgalati modszerek alkalmazasaban rejl6 bizonytalansag
nagysagarol.

zsgélati anyag és modszerek

Az dsszehasonlitd vizsgalat céljara felhasznalt mintakat tgy valasztottuk meg,
gy azok a bioldgiai eredeti hamuminték teljes korét feléleljék. A ndvényi ere-
td mintdk kozul f6zeléknévények (paraj, salata, so6ska), gyiimolcsok (meggy,
*os ribizke, iraki datolya), gyomnovények (fekete Grom, mezei szulak) és takar-
anyok, az allati eredet(i mintak kozul allati csontok (n6vendékmarha és juh meta-
rpus, halcsont), halhis és tejek kalciumtartalmat hataroztuk meg.

A hamuminték vizsgélatra torténd elékészitését az alabbiak szerint végeztik:
jbdl, halhisbdl és a névényi mintakbdl 0,500 g-ot, a csontmintakbdl 0,125 g-ot
értiink be 100 ml-es f6z6poharba. Hozzaadtunk 20 ml 1:4 higitdsu salétromsavat,

jd o6rativeggel lefedve egy éjszakan at allni hagytuk. Masnap kétszer desztillalt
zel atmostuk 100 ml-es mér6lombikba, majd kétszer desztillalt vizzel jelig tol-
tuk.

A permanganometridas meghatarozast ennek az oldatnak 20 inl-ébél végeztik
‘dey (4) szerint. A permanganat mérdoldat faktorozasat oxalsavoldatta 1végeztiik.

A komplexometrias meghatarozas a mintaoldat 2 ml-ébdl tortént Borusné
O eljarésa alapjan. Az EDTA mér6oldat faktorat eleinte kalciumra, kés6bb Saj6
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(16) szerint magnéziumra allitottuk be. Utobbi esetben a titralast pH = 10-en vi
geztlik Eriokrémfekete T indikator jelenlétében. Mivel a ftaleinkomplexon indi
kéator lila -mtikrossarga szinatcsapasanak észlelése nehézséggel jart, kiprobaltunk
egy ftaleinkomplexont is tartalmaz6 keverékindikatort, amit valaha a klinikai la
boratériumi diagnosztikdban alkalmaztak kalciumtartalom komplexometrias meg
hatarozaséara (17). Ez a keverékindikator 0,1 g ftaleinkomplexont, 0,05 g diamin
zoldet (Fluka No. 32680), 0,005 g metilvorost és 0,5 ml 25%-0s ammoniaoldatoi
tartalmaz 100 ml vizes oldatban. H(t&szekrényben legalabb egy hétig eltarthato
Az ekvivalenciapontban pirosbdl (lildbdl) z6ld szinbe tortént az atcsapés.

A langspektrometrias meghatarozasok soran alkalmazott eszkdzok, a szokasoi
laboratériumi felszerelésen kivil:

— AAS 1 (Carl Zeiss Jena) tipusl atomabszorpciés spektrofotométer;
— kalcium vajtkatédiampa (Narva CaHK);
— OH-814/1 (Radelkis) tipusu laboratériumi kompenzograf.

Anyagok:

1. Kalcium térzsoldat, 1 mg Ca/ml: Merck Titrisol-b6l (No. 9943) készitve két
szer desztillalt vizzel.

2. Kalcium kalibraciés sorozat atomabszorpciés meghatarozashoz: 10 ml 1-e
oldatot 100 ml-es mér6lombikban kétszer desztillalt vizzel jelig toltottiink
Ebbél az oldatb6l 100 ml-es mér6lombikokba bemértiink egyenként 2; 4; 6
8; 10 ml-t, hozzdadtuk a megfelel6 mentesitd reagenst, majd kétszer desztil
14it vizzel jelig toltottuk. A sorozatok tagjai 2;4; 6; 8; 10 //g kalciumot tarts
maztak ml-enként. Vakoldatokat is szilkséges késziteni.

3. Kalcium kalibraciés sorozat langfotometrids meghatarozashoz: 100 ml-e
mér6lombikba bemértiink egyenként 1; 2; 3; 5; 8; 10 ml 1-es oldatot, hozza
adtuk a megfelel6 mentesit6 reagenst, majd kétszer desztillalt vizzel jelij
toltottik. A sorozatok tagjai 1; 2; 3; 5; 8; 10 mg % kalciumot tartalmaztak
Vakoldatokat is szilkséges késziteni.

4. 10%-os lantanoldat: 267,35 g LaCIl3—7 H20-t feloldottunk 730 ml kétsze
desztillalt vizben.

5. 10%-os stronciumoldat: 241,53 g Sr(N032t (VEB Jenapharm-Laborchemii
Apolda) feloldottunk 760 ml kétszer desztillalt vizben.

6. 10%-0os EDTA-oldat: 110,72 g Na2*EDTA -2 H20-t feloldottunk 890 m
kétszer desztillalt vizben.

7. 1 m AICI3-oldat: 241,43 g AICI3-6 H20-t kétszer desztillalt vizben feloldot
tunk, majd 10CO ml-es mér8lombikban kétszer desztillalt vizzel jelig tol
tottuk.

8. Pufferoldat: 400 ml 25%-0s NH40H-t és 27,3 g NH4CI-t tartalmazott 10H
ml kétszer desztillalt vizes oldatban.

A fenti oldatok mindegyikét polietilén palackban taroltuk. A mentesit6 reagen
sek kozil a lantan, a stroncium ésaz EDTA végs6 koncentraciéja a mérendd olda
tokban 1%, az AICI3végs6 koncentracidja pedig 50 tf % volt. A pufferoldatot a
EDTA mentesit§ reagenssel szikséges hasznalni.

A mérendd oldatok el6készitése:

— Atomabszorpcid: ICO ml-es mér6lombikba bemértiink 1 ml mintaoldatot
hozzaadtunk 10 ml lantan-, stroncium-, vagy EDTA-oldatot, majd kétszei
desztillalt vizzel jelig toltottik. Mentesité reagens nélkil is készitettiinl
oldatot. A méréseket igy négy sorozattal végeztik.
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— Langfotometria: 25 ml-es mér6lombikba bemértink 1 ml mintaoldatot,
hozzaadtunk 12,5 ml AlCI3-oldatot, illetve 2,5 ml lantan-, stroncium-, vagy
EDTA-oldatot, majd kétszer desztillalt vizzel jelig toltottik. Mentesit6
reagens nélkil is készitettlink oldatot. A méréseket igy 6t sorozattal vé-

geztik.

A langspektroinetrias meghatarozasoknal alkalmazott készilékparamétereket
. téblazat tunteti fel.

7. tablazat

A langspektrometrids meghatarozasoknal alkalmazott készulékparaméterek

Langfotometria Atomabszorpcio

ulldamhosszisag, nm 554,0 422,7
ésszélesség, mm .. 1,0 0,034
Smpaaram, mA — 3,5
SV-fokozat. 1 3
résités ........ 5 9
164llandé, s 1 1
g6fej tipusa... Méker Haromréses
g6fej magassagi helyzete 14 18
g6fe] mélységi helyzete. 5 5
g6fe] szogéllasa ... - i 00
ang atvilagitasa ..... — Haromszoros
evegémennyiség, h 500 500
cetiiénmennyiség, 1/h. 80 100
:ré Fehér Fehér

Az analitikai érzékenység - a mentesit6 reagenstdl fliggéen - atomabszorp-

smeghatarozasnal 0,10—0,13 fig Ca/ml kdz6tt, langfotometrias meghatarozasnal
4-0,17 mg % Cakozo6tt valtozott.

tsgéalati eredmények

A kiilénbdzd novényi és allati eredeti hamumintak kalciumtartalmanak a
ti modszerekkel meghatarozott értékeit a 2. tablazat tartalmazza.

A kapott eredmények pontossagat ellenérzendd, a zavaré hatasok tek intetében
tikusabb névényi eredetli mintakbdl addiciés tagokat készitettiink, és meghato-
juk azok kalciumtartalmat. Az addicionalt kalcium mennyiségét ugy véalasztot-
i meg, hogy az oldatok az eredeti hamumintak oldataihoz képest 0,5; 1,0; illetve
'%-kal tobb kalciumot tartalmazzanak a hamura szamitva. Ennek a vizsgalatnak
eredményeit a 3. tablazatban mutatjuk be.

Allati eredet(i mintdkra vonatkozéan a moédszerek pontossagat nemzetkozi
erenciamintak kalciumtartalmanak meghatarozasa révén ellendriztik. A mintak
'femzetkdzi Atomenergia Ugynokségtdl (IAEA) szarmaztak. A vizsgélatok ered-
enyeit a 4. tablazat tartalmazza.
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2. tablazat

% Ca

Radiolégiai hamuinintak kalciumtartalma kulonb6z6 médszerekkel tortént meghatarozas alapjan
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Novényi hamumintak, illetve addiciés tagjaik kalciumtartalma kulonb6z6 modszerekkel tortént meghatarozas alapjan, % ta

Komplexometria Atomabszorpcié Langfotometria
Mentesit§ reagens Mentesit6 reagens
Minta Addlcio Ftalein- Keverék 50 tf o
kompl. ind. - 1% 1% L °
nélkil La EDTA nélkul im
alC Al1C13
Paraj 45 4,5 53 5,0 54 4,8 6,5
0,5% 0,24 0,48 0,74 0,44 0,38 0,60 0,65
1,0% 0,59 0,95 1,24 1,02 1,02 1,10 1,50
1,5% 0,83 1,49 1,74 1,76 1,50 1,65 2,00
Salata 52 51 59 6,1 6,4 54 7.4
0,5% 0,39 0,50 0,50 0,58 0,42 0,50 0,75
1,0% 0,93 1,09 1,10 1,12 1,00 1,05 1,35
1,5% 1,08 1,45 1,50 1,60 1,50 1,65 1,85
Séska 3,8 41 4,5 4,8 52 4,2 6,0
0,5% 0,38 0,69 0,64 0,54 0,48 0,55 1,00
, 1,0% 0,94 0,73 0,94 1,12 1,12 0,60 1,15
1,5% 1,64 1,28 1,40 1,66 1,48 1,20 1,65
Mezei szulak 8,2 9,1 11,2 10,5 10,6 9,9 11,9
0,64 0,50 0,50 0,50 0,50 0,25 0,50
1,0 % 0,91 1,07 0,90 1,20 1,60 1,00 0,95
1,5% 1,38 1,65 1,50 1,60 1,60 1,25 1,50
Takarmany 7,9 7,6 9,6 9,7 9,9 8,7 10,9
0,5% 0,32 0,49 0,50 0,60 0,40 0,45 0,50
1,0% 1,06 111 1,00 1,30 1,20 1,00 1,00
1,5% 1,21 1,62 1,80 1,70 1,40 145 1,50
Atlag 591 6,08 7,29 7,21 7,49 6,60 8,53
Sztrés 0,18 0,11 0,10 0,10 0,15 0,13 0,16
Szabadsagi fok = 15
Atlagos visszanyerés 0,75% 0,62 0,75 0,80 0,83 0,78 0,71 0,89



4. téblazat

1AEA referenciamintdk kalciumtartalma kilonb6z6 médszerekkel tortént meghatarozas alapjan

(Xts), % Ca
Tejpor Izzitott allati csont
Médszer Milk powder Calcined animal bone
IAEA A - 7 (1974) IAEA D—3/1 (1974)
Komplexometria
ftaleinkomplexon ind.. 1,303+0,039 36,83+ 0,37 .
keverékindikator 1,166+ 0,011 36,01 +0,04
Permanganometria.......ccocoeviicinicnnisiennns 1,269 —
Atomabszorpcié
mentesité reagens nélk 0,988+0,015 34,29+0,32
1% La e 1,212+0,004 35,33+ 0,18
1% EDTA .. 1,224+0,004 35,92+ 0,29
Langemisszio
mentesité reagens nélk 1,002+ 0,011 34,87+0,46
50 tf % 1m A1C13 .. 1,412+0,000 36,00+0,00
ReferenciaértéK......ocooeoerereeeerneeerennenenns 1,23 *

Harom parhuzamos mérendé oldatbél végzett meghatarozasok.
* A mintdhoz bizonylatot nem mellékeltek.

Az eredmények értékelése

A kiuldénb6zé tipusu mintak kalciumtartalmara kapott vizsgalati eredmények
meglehetdsen kilonbdznek az alkalmazott médszertdl fliggéen (2. tablazat). Példaul
takarmanyok esetén 4,1—7,1%, valamint 3,6-8,7% kalciumtartalmat hataroz-
tunk meg egyazon mintaban. Mivel a valédi kalciumtartalmakat nem ismertuk,
addiciés modszerrel —a bevitt kalcium mennyiségét ismerve — igyekeztiink képet
kapni az egyes moddszerek pontossagéardl. Ugyanakkor az addiciot is tartalmazoé
mintaoldatok mérésével nyert értékek az addicionalt mennyiségek levonasa utan
parhuzamos vizsgélati adatokként is kezelhet6k. Az adatok egyszempontos varian-
ciaanalizissel torténd feldolgozasaval meghatarozhattuk az egyes modszerek széra-
sat. A pontossag ellenérzésében a feltlin6en eltérd, nagy bizonytalansagot sejtetd
mddszereket nem vontuk be, igy a kiterjesztett elemzésben csak a 3. tablazatban
talalhatd moédszerek szerepeltek. Ennek a vizsgalatsorozatnak eredményeképpen
egymastol lényegesen nem kilénbdz6 0,10 —0,18%-0s szoérasértékeket talaltunk az
egyes modszerekre vonatkozéan. Ezeknél jéval nagyobb, a vizsgéalatok végrehajta-
sénak bizonytalansagat meghaladé eltéréseket tapasztaltunk a mért kalciumtartal-
makban az egyes vizsgalati mddszertipustél (komplexometrias, atomabszorpciés,
langemissziés) fuggéen. Novényi mintak esetén tendenciézusan a legalacsonyabb
kalciumtartalmakat komplexometrias meghatarozassal nyertiink. Nagysagban ezt
kdvette a langemisszi6 mentesitd reagens nélkil; legnagyobb értékeket atomab-
szorpciés méréstechnikaval kaptunk.

A 3. tablazat adataibol kiszamitottuk az atlagos visszanyeréseket. Ezekbdl,
valamint a szérasértékekbdl az egyes modszerek alkalmazhatésagara vonatkozéan
az aldbbi megallapitasokat tehetjik:

- Az egyes modszerek végrehajtasi bizonytalansaga nem tér el jelentsen
egymastol. Szignifikdns eltérést csak a ftaleinkomplexon indikator jelen-
|étében végzett komplexometrids meghatarozasnél tapasztaltunk. Akar
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a szorasértékek, akar az atlagos visszanyerést tekintve, kedvez&bbnek lat-
szik a keverékindikator alkalmazasa, amely rdadasul a szinatcsapas bizton-
sagosabb vizualis észlelési lehetéségével is parosul.

— A langemissziés meghatarozas soran —kuléndsen névényi mintak esetén —
az Aid, nem bizonyult felhasznélasra alkalmas mentesit6 reagensnek.

— Az atomabszorpciés meghatarozasokkal konzekvensen a legmagasabb
kalciumtartalmakat mértik névényi mintak esetén. Az atlagos visszanye-
rések is szignifikdnsan magas értékeknek adédtak. Ennek a jelenségnek az
okat kutatva arra a kovetkeztetésre jutottunk, hogy a levegd/acetilén
langban is szamolnunk kell bizonyos mérték( ionizaciés zavaré hatéssal.
Mivel a mintakban jelenlevé néatrium és kalium kismértékben abszorpci6-
novel6 hatasu (7), feltétlentl kivanatos, hogy a kalibraciés oldatok natrium-
és kaliumtartalmat a mintaoldatokéhoz illessziik (egy atlagos érték elfo-
gadhatd). Ismertetett eljarasunk esetére 15 /tg/ml kaliumtartalmat és 0,5
Hg/m\ natriumtartalmat talaltunk megfelelenk.

— A vizsgélati adatok alapjan megallapithatjuk, hogy az egyes mintak esetén
meghatéarozott kalciumtartalmak mdédszerfiiggéek. Ez nem meglep6, hiszen
az irodalomban gyakran talalkozunk olyan esettel, amikor az azonos min-
takon kulonbdzé moddszerekkel végzett zavarasmentes meghatarozasok el-
térd eredményeket adnak. Példaként megemlitjik Gladney és tarsai mun-
kéjat, akik az USGS k&zetstandardok mddszerfiiggé osszetételi adatait ad-
jak kozre (18).

Az eredmények moédszerfiiggése feltétlenll azt jelenti a Radiolégiai Adatszol-

galtato és Ellenérzé Halézat munkéjara nézve, hogy az egyes laboratériumok nem
valaszthatjak meg onkényesen a vizsgalati mdédszert, hanem egységes eljarast kell
alkalmazni a halézati adatszolgaltatasban.

(1)
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RADIOLOGIAI HAMUMINTAK KALCIUMTARTALMANAK MEGHATARO-
ZASA. MODSZEROSSZEHASONLITO VIZSGALAT

Sebestyén Roébert, Liszonyi Imréné és Kovecses Istvanné

A szerz6k attekintik akalciumtartalom kilonb6z6 modszerekkel torténé meg-
hatarozésa soran jelentkez6 zavard hatadsokat és azok kikiiszobdlési lehet6ségeit.
A vizsgalat keretében kiilonb6z6 novényi és allati eredetli radiolégiai hamumintak
kalciumtartalmat hataroztdk meg komplexometrids, permanganometrias, lang-
emisszioés és atomabszorpciés modszerekkel. Az egyes modszerek pontossagarol
addiciot kovetd visszanyerési prébaval, illetve referenciamintak vizsgéalataval
igyekeztek képet kapni. Vizsgalati eredményeiket egyszempontos variancia-
analizissel értékelték. Kapott eredményeik alapjan arra a kovetkeztetésre jutottak,
hogy —bar az egyes mddszerek végrehajtasi bizonytalansaga nem tér el jelentésen
egymastol — az eredmények moddszerfiiggbek, tehat a halézati adatszolgaltatasi
munkaban egységes vizsgalati médszert szikséges hasznalni.

DETERMINATION OF CALCIUM CONTENT OF RADIOLOGICAL ASH
SAMPLES. COMPARISON OF METHODS

R. Sebestyén, /. Liszonyi, |. Kovecses

Disturbing effects occurring in the different methods for the determination of
calcium content and the possibilities for their elimination are considered by the
authors. In the frame of the examination calcium content of radiological ash samp-
les of plant and animal origins were determined by complexometric, permangano-
metric, flame emission and atomic absorption methods. For the determination of
the precision of the methods recorvery tests were carried out after addition and
reference samples were examined. The results were evaluated by one-way analysis
of variance. On the base of the results it was concluded, that although the uncer-
tainty of the methods did not differ significantly, the results are depending on
the method, and for this reason it is necessary to use a uniform method in the
data service of the radiological network.

OMNPEAENEHWE COJEPXAHWA KANbUWA B O30/IEHHbIX
PAOVNONOITNYECKNX MPOBAX

P. Web6ewTbeH, N. IncoHn n N. Késeyewl

ABTOpbI MccnefoBa/iv Mellarolwme AeicTBMSA, BO3HMKalLWMe Npu onpeaeneHnm
cofepxXaHus Kanbuua pasfIMyHbIMWU MeToJamMuM W BO3MOXHOCTM WX YCTpPaHeHUus.

B pamkax uccnegoBaHWii onpeaensi/iInCb cofepXaHus Kanbuuss B pasHO06-
pasHbIX O030/1EHHbIX PaANONOrMYecknx npobax pacTUTENbHOTO U >XMBOTHOTO
npoucxoxaeHus. Bbinn npoBefeHbl KOMMEKCOMETpUYyeckme, nepmapraHomeTpu-
yeckue, MAaMEHHO-3MUCCUOHHbIE W aTOMHO-abcopbUMOHHbIE OnpeaesieHus coaep-
XaHna kKanbuusa. TOYHOCTb OTAE/bHbIX METOAOB onpefensnacb nyTeM aaanuumnun
(po6aBoK) N nyTem pedepeHTHbIX Npoo6.

Pe3ynbTaTbl WUCNbITAaHWA OUEHUBANIUCb METOAOM BapUaHLMOHHOIO aHasmsa.

Ha ocHoBe MNOJIyYeHHbIX pe3y/ibTaTOB OMpefesieHnii aBTOpbl cAenanv cnegy-
OWmnii BbIBOA: HECMOTPS Ha TO, YTO MPW CpaBHEHWW HEHa[eXHOoCTel npoBeAeHUs
OTAe/NbHbIX METOAOB WCMbITaHWA He HaGMAaINCh 3HAUYUTESIbHbIE OTK/IOHEHUS -
pe3ynbTaTbl aHa/M30B 3aBUCE/IM OT UCMNOMb3yeMOro MeToga WUCNbITaHUA — U no-
3TOMY BO3HMKaeT Heo6GXOAMMOCTb pa3paboTKM YHUMPULUMPOBAHHOIO MeTofa WChbl-
TaHW, KOTOpbIA GyAeT NPUMEHATbLCA B paboTe CeTU KOHTPOSA.
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BESTIMMUNG DES KALCIUMGEHALTES VON RADIOLOGISCHEN
ASCHEPROBEN - METHODENVERGLEICH

Sebestyén, R., Liszonyi, M. und Kovecses, /.

Verfasser geben einen Uberblick iiber die stérenden Einflisse bei der Bestim-
mung des Kalciumgehaltes mit verschiedenen Methoden sowie Uber die Mdglich-
reiten ihrer Beseitigung. Im Rahmen der Untersuchungen wurde der Kalcium-
jehalt von radiologischen Ascheproben verschiedener pflanzlicher und tierischer
Aaterialien mit komplexometrischen, permanganometrischen, Flainmenemissions-
and Atomabsorptionsmethoden bestimmt. Sie versuchten mittels Wiederfindungs-
ate bzw. Referenzproben ein Bild Uber die Genauigkeit der einzelnen Methoden
u erhalten. Die Versuchsergebnisse wurden mit der einfachen Varianzanalyse aus-
jewertet. Aus den Resultaten wurde die Schluf3folgerung gezogen, daf? die Analysen-
aaten methodenabhangig sind, obwohl die Durchfihrungsunsicherheit der ein-
einen Methoden voneinander nicht wesentlich abweicht. Fur die Datenlieferung
ollte deshalb in den einzelnen radiologischen Laboratorien eine einheitliche Ana-
ysenmethode verwendet werden.

Szakmérnokképzés a Kertészeti és Elelmiszeripari Egyetemen

1987 tavaszan ismételten inditjdk az élelmiszeripari mikrobiolégus szakmér-
toki képzést.

Egyetemi diploméaval rendelkezék jelentkezését varjak. Részletesebb fel-
nlagositas: Kertészeti és Elelmiszeripari Egyetem, Oktatasi és Tovabbképzési
"Isztalyan. 1118 Budapest, Villanyi Gt 29. Tel.: 666 —204.

Jelentkezési hataridd: 1986. november 30.



Aktivacids analizis az élelmiszer-analitikaban

V. rész

Rontgenfluoreszcencias elemzés

SZABO S ANDRAS*, KISS BELA**, LISZONYINE GACSALYI
MARTA**, TOROK GABOR***

* Kertészeti és Elelmiszeripari Egyetem
** Allategészségugyi és Elelmiszerellenérz6 Kozpont
**x Budapesti Mlszaki Egyetem

Erkezett: 1985. november 5.

Bevezetés

Az aktivacios méréstechnika élelmiszeranalitikdban torténd felhasznalasat
bemutatd cikksorozatunk 1. részében (1) az aktivaciés analitika elvi alapjait, I1.
részében (2) egyes mikroelemek neutronaktivacidval torténé meghatarozasat, 111.
részében (3) biolégiai anyagok makroelem tartalmanak radioaktivacioval térténé
mérését, 1V. részében (4) pedig a prompt aktivaciés mérési eljarast ismertettik.
A 11 és 111 részben leirt vizsgalati eljaras az Gn. klasszikus (késleltetett vagy radio-
aktivacios modszer) aktivacié elvén alapult, ez esetben a mérésre a besugarzas, tehat
a felaktivalas utan, a besugarzas kovetkeztében keletkezett, viszonylag hosszu
felezési idejd radioaktiv izotopok sugarzasanak detektalasaval kerilt sor.

A V. rész afehérje- és bértartalom mérése kapcsan bemutatta a prompt neut-
ronaktivaciés eljaras élelmiszerkémiaban torténé alkalmazhatésagat. A prompt
méréstechnika esetében az Un. felaktivalasi és mérési id6 egybeesik, s detektalasra
a gerjesztés vagy magreakcié kovetkeztében keletkez6 prompt sugarzas kerdl. Lé-
nyegében a prompt modszerek kézé sorolhatdé a rontgenfluoreszcencias (XRF)
vagy mas néven rontgenemisszids (REA) analizis is, melynek éleimiszeranalitika-
ban valé alkalmazési lehet6ségeit e cikkben ismertetjuk. Az utdbbi 20 évben,
egyébként ez a modszer széles kdrben elterjedt, s szamos elénye —pl. gyors, ron-
csolasmentes eljaras —miatt a legkiilonb6zébb anyagok vizsgalatara alkalmazzéak.

A rontgenfluoreszcencias analizis elve

A vizsgaland6 anyag atomjait gerjesztve, azok a gerjesztett (nagyobb) energia-
allapotbdl az eredeti (kisebb) energiaallapotba mennek at, saz energiakilénbséget
az atomok kvantumszer( sugéarzds formajaban bocsatjak ki. Miutan a gerjesztés
kovetkeztében a kérdéses atomban —kiilonb6z6 valészinliséggel — minden lehet-
séges elektronatmenet el6fordul, igy a karakterisztikus sugarzas az atomban el6-
forduld bels6 energianivéknak megfelel6 szamu, diszkrét vonalbél all. A karak-
terisztikus réntgensugarzas tehat nem magreakciét kdzvetlenil kdvet6 prompt
sugarzas, hanem olyan prompt sugaremisszid, amelynek keletkezési helye nem a
mag, hanem az atom elektronhéja.

A karakterisztikus sugarzast attol fuggéen, hogy mely elektronhéjakra vald
atmenet sorén keletkezik, K, L stb. sugarzasnak nevezzik. A legnagyobb ener-
gidju a K-sugéarzas, az L, M stb. héjak felé haladva a szomszédos energianivék
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iulonbsége egyre kisebb, azaz egyre nagyobb hullamhosszisagu sugarzast kapunk.
\ karakterisztikus rontgensugarzas hullamhossza ('t) és a sugarzas emittalé elem
endszama (Z) kozott oOsszefliiggés van, mely szerint a Ka vonalra — ilyenkor az
‘lektron az L-héjrél lép at a K-héjra - felirhatd, hogy:

T - *2- 'KTF--?)'

ahol:
R a Rydberg alland6 (1,097 «105- 1)

A felirt Osszefiiggés azt jelzi, hogy a Ka vonal az 1 és 2 f6kvantumszamu elek-
ronhéjak k6zotti atmenetnek felel meg.

A kvalitativ mérésnek az az alapja, hogy az emittalt rontgensugar hullam-
nosszusaganak (energiajanak) meghatarozasaval a mintaban jelenlevé elemek azo-
losithatok. A kiilonb6z6 energiju sugarzasok intenzitasanak mérésével pedig az
egyes elemek mennyisége is meghatarozhatoé.

A vizsgalandé minta osszetételére jellemzd karakterisztikus rontgensugarzas
»erjesztésére 3 modszer ismert:

— gerjesztés rontgensugarzassal
— gerjesztés elektronsugarral vagy mas toltott részecskékkel
— gerjesztés y-sugarz6 radioaktiv izotépokkal.

Az els6 modszer esetén a gerjesztésre szolgald folytonos rontgensugarzast
primer sugarzas) izzokatédos, nagyvakuumu rontgencsében allitjak el6. A ront-
gencsovek lizemeltetéséhez szilkséges nagyfesziltséget —50-100 kV — rontgen-
generator szolgaltatja.

Széleskorlien hasznalnak elektronnyalabot is gerjesztésre, s mivel az elektron-
lyaldb jél fékuszéalhato, igy rendkivil kisméretli — fiin nagysagrendd — mintak
vizsgalata is elvégezhetd. A berendezést elektronsugaras tnikroanalizatornak ne-
vezik, magéat a mérési technikat pedig mikroszondas vagy mikroprébas vizsgalat-
nak. Ez a moédszer azonban élelmiszerkémiai szempontb6l nem tal jelentés, a
mikroszonda ugyanis els6sorban lokalis elemzésre alkalmas, az inhomogenitasok
kimutatasara, az elemeloszlas feltérképezésére. Elektronszondaval csak a fellleti
"éteg Osszetételérdl kapunk informaciot. Az élelmiszeranalitika oldalardl nézve
ogyancsak alarendelt jelentéségli az a technika is, amikor gerjesztésre toltott ré-
szecskéket (pl. protonokat) alkalmaznak.

A rontgenfluoreszcencias eljaras alkalmazasi terllete akkor nétt meg nagy-
mértékben, amikor sugéarforrasként radioaktiv izotdpokat kezdtek alkalmazni.
Ennek nagy elénye, hogy igy viszonylag olcsé méréstechnika kidolgozasa valt lehe-
:6vé, a berendezésnek kicsi a helyigénye, s a sugéarforras intenzitdsa sem ingadozik.

A vizsgaland6 anyag Osszetételétl fligg6en kulénbdzd hullamhosszisagu flu-
oreszcens sugarzast kapunk, amelynek detektalasara ma mar csaknem kizarélag
Cie(Li), Si(Li) félvezet6 detektorokat hasznalnak. Az energiafelbontas értéke jo
minéségUi Si(Li) detektor esetében elérheti a 200 - 300 eV értéket is, sigy az energia-
‘elbontés tekintetében a félvezetd detektorokat csak a kristaly-diffuziés gamma-
spektrométerek muljak felul (5). A detektor jeleit pedig szamitégéppel dsszekap-
csolt sokcsatornas analizator dolgozza fel.

Alkalmazasi lehet6ségek

A rontgenfluoreszcencias méréstechnika igen el6nydsen alkalmazhat6 a leg-
kilonfélébb élelmiszermintak makro- és mikroelemtartalmanak vizsgalatara. Leg-
ényegesebb elénye, hogy rendkivil gyors médszer — a mérési id6 perc nagysag-
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rendli —a vizsgalat roncsolasinentes, sigy tdbbszor is megismételhetd, s egyidejl
a 10-nél nagyobb rendszamu elemek mérésére alkalmas.

Az elmult években rendkivil sok olyan dolgozat latott napvilagot, amelyekben
a szerz6k rontgenfluoreszcencias méréstechnikaval kapott vizsgalatokrél szamol-
tak be. Emlitsink meg ezek kdzil néhanyat.

Bacs6 és Kalinka (6) cigarettadohany és égéstermékei vizsgalatat végezte
rontgenemisszios analizissel. Mintanként 28 elemet —P, S, Cl, K, Ca, Ti, V, Cr, Mn,
Fe, Co, Ni, Cu, Zn, Ga, Pb, As, Se, Br, Rb, Sr, Y, Zr, Nb, Mo, Cd, Bi, Hg - kvan-
titative mértek, gerjeszt§ forrasként Se és 13 izot6pokat alkalmaztak. A vizs-
galatokat Si(Li) félvezet§ detektoros spektrométer és EMG NT 31024 analizator
felhasznalasaval végezték. A rendszer energiafelbontasa 6,4 keV energianal 260 eV
volt. Néhany vizsgélati eredmény az 7. tdbladzatban lathat6. A tablazat adatai azt
bizonyitjdk, hegy egyes elemekre elég jelent6s a hamvasztasi veszteség (550°C-oi
végezték a hamvasztast), a sz(irt fistbe viszont csak az eredeti elemtartalom egészen
kis hanyada jut.

1. tablazo

Az egyes elemek relativ (a dohany eredeti elemtartalméhoz viszonyitott) mennyisége

%-o0s tartalom

Mért elem

dohany hamu pergé hamu szlrt fust
100 98+ 18 82+ 15 0,06+0,04
100 100+ 17 75+ 14 0,05+ 0,04
100 65+23 64+20 0,06+0,04
100 72+29 59+ 25 1,7 £1,1
100 72+ 18 50+ 12 1,3 +0,6
100 78+39 85+47 3,8 £1,6
100 71+ 10 64+ 8 0,8 +0,2
100 99+ 7 85+ 7 0,04+ 0,02

Novényi mintak egyes makro- és mikroelemtartalmanak rontgenfluoreszcen-
cias vizsgalatarél szamol be Pazsit és Nagy (7). Meghataroztak a K, Ca, Mn, Fe
Cu, Zn, Br, Rb, Sr, Zr, Mo koncentracidkat. A vizsgalatokat a K vonal mérést
alapjan végezték Z<25 rendszam esetén 55Fe, 25<Z<47 rendszamtartomanyban
A gerjeszt6 forrast hasznalva. Z<47 esetén a mérés az L-vonal alapjan végez
het6. Detektalasra Si(Li) detektort hasznaltak, ajeleket 1024-csatornas amplitidé
analizatorral és MULTI-20 tip. kisszamitogéppel értékelték. Egyetlen méréshdl
valamennyi elem meghatarozhat6 volt.

osszefoglalo jellegl cikket jelentettek meg az 6kologiai vizsgalatokra hasznal-
hat6 rontgenfluoreszcencias mérési moédszerekrél Szmagunova és munkatarsai (8)
Kozléslk szerint a REA technika mind a névényi, mind az allati szovetek vizsga-
latara kivaléan alkalmas, egyidejlileg mérhet6k a legfontosabb makro- (Na, K:
Ca, Mg, S, P) és mikro- (Zn, Cu, Fe, Al, Si, Pb stb.) elemek.

Vizek Co, Cr, Cu, Fe, Hg,Mn, Mo, Ni, Pb, U és Zn tartalmanak réntgenfluo-
reszcencias vizsgalatarol szamolnak be Burba és munkatéarsai (9). Gerjeszt sugar-
forrasként rontgencsévet hasznaltak, s a kdnnyebb elemeknél a Ka, a nagyobb
rendszamuaknai az La vonalat mérték félvezet6 Si-detektor s sokcsatornas anali-
zator alkalmazasaval, 10 perces mérési id6t alkalmazva. Ugyancsak viz REA
technikaval torténé vizsgalatat végezték el Spevackova és munkatarsai (10) is,
gerjeszt6 forrasként 100Cd izotépot alkalmaztak.

206



Sajat vizsgalatok

Az Allategészségligyi és Elelmiszer Ellenérz6 Kézpont Radiolégiai Osztalyan
hasznalt mérérendszer ATOMKI gyartmanyéi. A minta, a sugarforras és a detektor
elhelyezését az 7. abra mutatja.

A gerjeszt6 forras gy(ir( alak( 13 izotop. A detektor felbont6d képessége koze-
lit6leg 250 eV 5,9 keV-nél. A spektrometrids mérérendszer tombvazlata a 2. bran
lathato.

REA mér6rendszer

2. abra.
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A mérérendszer hitelesitésére standard addiciés mdédszert hasznalunk egyedi
elemek meghatarozasara. Sorozatban végzett vizsgalatoknal, hasonlé Osszetételli
mintéknal, igy talajok és névényi hamuk esetén hatvany fuggvényt alkalmazunk a
koncentracié szamitdsanal. A hatvany fliggvény paramétereit az adott mérési
geometrianak és atlag rendszamnak megfelel6, ismert elemi dsszetételli etalon soro-
zat mérésével hatarozzuk meg.

A végzett REA vizsgalatok dont6é tobbsége a kornyezeti radioaktivitas ellen-
Orzéséhez szolgaltatott kiegészit6 adatokat. Tovabbiakban az ellenérzés keretében
végzett néhany vizsgalatsorozatot ismertetiink.

A hazai atomerém( indulasat megel6z6 id6szakban sokat foglalkoztunk az un.
alapszint felmérésével, azaz a miikodés el6tti kdrnyezeti viszonyok rogzitésével. Az
érintett 30 km-es korzetb6l 17 mintavételi helyrél talajmintat gy(jtottink be és
azokat sokoldaltian feldolgoztuk. A radioaktiv jellemz&k meghatarozasat (dsszes
alfa és béta aktivitas, 96r+ DY aktivitas) kiegészitettilk a talajszerkezetre jellemzé
kotottsegi szam és az inaktiv elemi Gsszetétel vizsgalataval. A mintak zomében csak
Fe, Rb, Sr és Zr volt j6l értékelhetd mennyiségben a meghatarozott REA spektru-
mokban. Talajra jellemzé REA spektrumot mutat a 3. abra.

A talajok atlagos kémiai Osszetétele mg/g talajértékben kifejezve a kovetkezé:

Fe: 8,8+3

Rb: 0,2+0,03
Sr: 0,38+0,05
Zr: 0,28+0,1

A vizsgalt jellemzék korrelaciés rendszerét elemezve, kimutathaté Osszefiiggés
volt a kotottségi szam, a radioaktiv jellemzdk és a vastartalom kdzott. A Sr-, Rb- és
Zr- tartalom —a péros korrelaciok alapjan —nem mutatott kapcsolatot a vizsgalt
radioaktivitdssal, csupan a talajszerkezett6l val6 fligg6ség tételezhetd fel stroncium
esetében. Az Osszefiiggésrendszert bemutaté péaros korrelacioés egyitthatok mat-
rixa a 2. téblazatban talalhato.

2. tablazat
Korrelaciés matrix
Kotott s.
1) 90Sr/90Y Fe Rb Zr Sr szam
ab 1,0000 0,7139 0,4207 0,7815 0,2491 0,3481 0,3903 0,6417
RO 0,7139 1,0000 0,5687 0,7978 0,5883 0,4669 0,4553 0,8093
90Sr 0,4207 0,5687 1,0000 0,5422 0,2452 0,2618 0,3285 0,5338
Fe 0,7815 0,7978 0,5422 1,0000 0,4376 0,1855 0,5318 0,7465
Rb 0,2491 0,5883 0,2452 0,4376 1,0000 -0,0177 0,3585 0,5430
Zr 0,3481 0,4669 0,2618 0,1855 -0,0177 1,0000 - 0,3629 0,0518
Sr 0,3903 0,4553 0,3285 0,5318 0,3585 - 0,3629 1,0000 0,7209
KQt.
Szam 0,6417 0,8093 0,5338 0,7465 0,5430 0,0518 0,7209 1,0000
n= 17
p=101% FO = 15
P= 1%
P = 5%
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Tataj spektrum

3. 4bra.

Ugyancsak az alapszint felméréséhez tartozott a Paks kdzvetlen szomszédsaga-
ban levé Dunaszentgyorgyr6l szarmazé birkacsontok vizsgélata. A csontkeres6
dBr aktivitas koncentracio idészakos valtozasat kivantuk nyomonkdvetni havi
mintavétellel kétéves id6szak alatt. A veszélyes élelmiszerszennyez6nek mindgsitett
izotop aktivitdsat nemcsak a szokasosan alkalmazott szarazanyagra, illet6leg a
kémiailag hasonlé tulajdonsagl Ca tartalmara vonatkoztatva, hanem a REA maéd-
szerrel meghatarozott inaktiv stroncium mennyiségére szamitva is kifejeztik. 1979.
és 1980. évi mintavételekbdl szarmazd birkacsontmintak (192 db) stroncium tar-
talmat foglalja 6ssze a 3. tablazat testtaji bontdsban. Megallapithaté, hogy a vizs-
galt csonfajtak kozott nincs jelentds kilénbség.

3. tablazat
Juhcsontok inaktiv Sr-tartalma

A csont tipusa Sr- tartalom mg/g hamu
0,70+ 0,15
0,69+0,15
Combcsont .. 0,76+ 0,16
Labszar 0,68+ 0,13

A csontok hamujaban mért atlagos stronciumtartalom idébeli valtozasa kovet-
het6 nyomon a 4. abran, ahol az atlagot, az egyszeres és kétszeres szorastartomanyt
is bejeldltik.

Az adatok értékelése soran egyértelmien bebizonyosodott, hogy a kdrnyezet-
ben bekodvetkez§ valtozast afajlagos, azaz a sajat inaktiv elemre szamitott aktivitas
jelzi legélesebben. Ugyanis a méasik két vonatkoztatasi tényez6 a stroncium felvé-
telt befolyasolé hatasoktol figgetlendl is valtozhat a szervezet anyagcsere folya-
mataiban. Ez jél észlelhet6, ha a killonb6z6 vonatkoztatdsi alapra szamitott érté-
kek id6beli lefutasat 0sszehasonlitjuk. Az abrakon az atlagot és a szérastartoma-
nyokat (egyesitett és csoporton belili eltéréseket képvisel§ értékeket) megjeldltik.
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> .J12 a”omenergia- alkalmazas mezégazdasagi vonatkozésaival kapcsolatban az
Ontdzési Kutatéintézetben tobbcéli gyeptermesztési kisérletet hajtottak végre
tenyészedényekben. Paks korzetére jellemz6 talajtipusokat hasznéltak fel. E kisér-
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letekb6l szarmaz6, kiilénboz6 vagasi id6pontokban nyert f(i és a tenyészedényekben
lev6 talajokbdl vett mintak elemi dsszetételét vizsgaltuk meg REA mobdszerrel.
A meghatarozott stabil elemek atlag koncentracidit foglalja dssze a 4. tablazat.
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4. téblazo

Tenyészedényben termeli gyep kémiai 0sszetevéi

mg/g fa
Elem Talajtipus Vagas mg/g talaj
i 1.
erdei . 0,17 0,17 0,31 21,63
Fe ré ti... 0,18 0,21 0,28 34,45
csernozjom 0,17 0,23 0,32 22,03
erdei. 0,067 0,054 0,057
Zn réti.. . 0,068 0,061 0,044
csernozjom 0,056 0,061 0,051
erdei 0,065 0,071 0,064
Br réti 0,076 0,109 0,118
csernozjom 0,078 0,106 0,078
erdei. 0,018 0,013 0,014 0,126
Rb réti.. 0,026 0,024 0,024 0,183
csernozjom 0,014 0,015 0,015 0,109
erdei. 0,036 0,029 0,030 0,184
Sr réti.. 0,053 0,054 0,058 0,162
csernozjom 0,044 0,045 0,053 0,208

Vizsgalataink célja a taplalkozéasi lanc talaj-névény szakaszéban érvénye-

sulé, az anyagvandorlasra, ezzel a szennyez@désterjedésre jellemzd atviteli ténye-
z6k meghatarozasa volt. Az atviteli tényez6ket az dsszetartoz6 mintaparok (noé-
vény, talaj) koncentraci6 hanyadosaként allapitottuk meg. Vizsgalati rendsze-
rinkben a széarazanyagra szamitott, stabil elem koncentraiékbdl képzett atviteli
tényez6k a kovetkez6k: vas 0,01 -0,02, stroncium 0,16-0,94; rubidium 0,1 -0,4.
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AKTIVACIOS ANALIZIS AZ ELELMISZER-ANALITIKABAN

V. RESZ
RONTGENFLUORESZCENCIAS ELEMZES
Szab6 S. Andras és munkatarsai

A szerz6k a dolgozatban ismertetik a rontgenfluoreszcencias analizis (XRF)
jelvét, az alkalmazhat6 sugéarforrasokat, stargyaljak a modszer élelmiszeranalitikai
llehet6ségeit. Ismertetik 13 izotbpos gerjesztéssel végzett vizsgalataikat, amelyek
:soran talaj-, gyep- és csontmintak osszetételét mérték. Talajnal a Fe, Rb, Sr és Zr,
ifGnél a Fe, Zn, Br, Rb és Sr, allati csontnal a Sr-tartalmat hataroztak meg. A méré-
sek szerint pl. ajuhcsontok atlagos Sr tartalma 0,7 mg/g hamu volt. A XRF vizs-
galatok hasznos kiegészit6 adatokat szolgaltattak a kornyezeti radioaktivitas ellen-
'6rzéséhez.

AKTUBALMOHHbIN AHANN3 B AHAJTUTUKE MULLEBbLIX MPOAYKTOB
V-A YACTb

PEHTFEHO®/IYOPECLEHLVOHHbIA AHANN3
A. Ca6o Ill. n coTpyLHUKN

ABTOpbl 3HAKOMAT C MNPUHLMNOM PEHTTeHOlyOPEeCLEHLMOHHOIO aHansa
I(XRF), ¢ NpyMeHMMOCTbIO WCTOYHUKOB W3/TyYEHUsT M O6CYXAAT NepcrneKkTuBbl
MeToJa B aHa/MTUKe NWLLEBLIX NPOAYKTOB. ABTOpbI 3HAKOMAT C UCObITaHUAMMU,
LUPOBEAEHHbIMI C MOMOLLBI BO36YXAeHMs m3oTona 151, B pe3ynbTate KOTOpPbIX
16bUM M3MepeHbl CocTaBbl NMOYBbI, AEPHA U KOCTell. B npob6ax nouyBbl aBTOPbLI Onpe-
penanu copgepxaHve Fe, Rb, Srn Zr; B KOCTAX XUBOTHbIX aBTOpaMn onpejens-
nocb cogepxaHve Sr; B npbax TpaBbl aBTOpbl Onpedensnvm cogepxaHue Fe, Zn,
Br. Rb, n Sr.

Mo faHHbIM M3MEpEeHWii, HanpuMep, cpedHee CoAepXaHne Sr B KOCTAX OBel,
poctasnano, 0,7 mr/r 3onbl. AHanm3bl X RF npegoctaBuny nonesHble 4OMNOSHU-
TesbHble AaHHble B 06/1aCT KOHTPONS PaguakTMBHOCTY OKpyXaiowwel cpefbl.

ACTIVATION ANALYSIS IN FOOD ANALYSIS

PART V
X-RAYS FLUORESCENCE ANALSYSIS
S. A. Szab6 and coworkers

The principle of X-rays fluorescence analysis, the applicable radiation sources
are presented, and the possibilities of the method in food analysis are discussed
in the paper. Examinations with iodine-125 induction are presented, in course of
which composition of soil, grass and bone samples were measured. Fe, Rb, Sr and
Zrin soil, Fe, Zn, Br, Rb and Sr in grass, Sr in animal bone were determined. Accor-
ding to the measurements e. g. the mean Sr content of sheep bones was 0.7 mg/g
ash. XRF examinations gave useful additional data for the control of environmental
radioactivity.
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AKTIVATIONSANALYSB IN DER LEBENSMITTELANALYTIK V. RONT
GENFLUORESZENZ-ANALYSE

Szab6, S. A. und Mitarbeiter

Verfasser erlautern das Prinzip der Rontgenfluoreszenz-Analyse (XRF), die
einsetzbaren Strahlenquellen und die lebensrnittelanalytischen Méglichkeiten der
Methodse. Sie gehen auf die mit m | Isotopen durchgefuhrten Untersuchungen ein,
wobei die Zusammensetzung der Boden-, Gras- und Knochenproben gemessen
wurde. Im Boden wurde der Fe-, Rb-, Sr- und Zr-, im Gras der Fe-, Zn-, Br-, Rb-
und Sr- sowie im Knochen der Sr — Gehalt bestimmt. Nach den Ergebnissen be-
tragt beispielsweise der durchschnittliche Sr- Gehalt der Schafsknochen 0,7 mg/g
Asche. Die XRF-Untcrsuchungen liefern nitzliche ergdnzende Daten zur Kontrolle
der Umweltradioaktivitat.



Elelmiszerek vitamintartalmanak meghatarozasa
nagynyomasu folyadékkromatografiaval (HPLC)1

BOGNAR ANTAL* é MOLNAR PAL**

* Bundesforschungsanstalt fir Ernahrung, Stuttgart
** Allategészségugyi és Elelmiszer Ellenérz6 Kézpont, Budapest

Erkezett: 1985. oktober 31.

A legtdbb vitamin kémiai Osszetételénél fogva fénnyel, oxigénnel és hével
szemben érzékeny anyag. Az élelmiszerekben el6fordul6 egyéb anyagok mennyisé-
gével dsszehasonlitva a vitaminkoncentracio igen alacsonynak mondhat6. Ezért
természetes, hogy a meghatarozasi modszerek sokszor bonyolultak és nem a leg-
pontosabbak. A tobb mint 10%-os eltérések igen gyakoriak a klasszikus kémiai és
mikrobiol6giai vitaminanalitikdban. Egy kézelmultban lezart Bxvitamin korvizs-
gélatnal, amelyben 10 laboratérium vett részt, akapott eredmények 15%-0s szorast
mutattak annak ellenére, hogy a mintak egynemdisitettek voltak, az alkalmazott
tiokrommodszer pedig DIN szabvanyban mar kordbban régzitett eljards. igy nem
véletlen, hogy jelenleg még alig van nemzetkdzileg is elismert vitaminanalitikai
standard modszer annak ellenére, hogy az élelmiszerek mindsitése ésa nemzetkdzi
élelmiszerkereskedelem ezt mar hosszabb id6 6ta igényli.

A nagynyomasu folyadékkromatogarfia (HPLC) fejl6dése, az érzékeny UV és
leginkébb a fluoreszcencias detektorok hasznélata az utébbi években lehetéveé tette
szadmos U] vitaminanalitikai modszer kidolgozaséat. Ezek az eddig hasznalt klasszi-
kus modszereknél gyorsabbak és pontosabbak. Tapasztalataink szerint a HPLC
alkalmazasa a vitaminpreparatumok analizisénél nagyon j6l bevalt, az élelmiszerek
vitamintartalmanak meghatarozasara azonban koézvetleniil nem minden esetben
adaptalhatd. A tulajdonképpeni HPLC-inéréshez a vitaminokat az élelmiszerekbdl
ki kell vonni, a koncentracié novelése érdekében pedig tovabbi extrahalasra, vala-
mint disitasra van szikség. Ezek a kovetkez6 tényez6kt6l fuggnek:

— a vitamin fajtajatél,

— az élelmiszer tipusatol,

— a vitamin mennyiségétdl és

— a vélasztott detektaladsi modszertdl.

A vitaminok érzékenysége, bomlékonysaga folytan az alkalmazott analitikai
miveleteket megfeleld koriltekintéssel kell végezni, sziikség estén fény és oxidald
hatast anyagok kizardsaval. Az analizisnek sok esetben el6feltétele, hogy a termé-
szetben el6forduld vitaminszarmazék afeltaras alatt felszabaduljon, igya legtobb
élelmiszerben a B1, B2és B6vitaminok egyrésze foszfathoz kotdtt forméban van
jelen, feltarasuk ezért enzimes hidrolizis nélkil nem teljes. Az utobbi években a
vitaminok meghatarozasara rendkiviil sok HPLC-mo&dszert dolgoztak ki és kozoltek
a nemzetkdzi szakirodalomban. Ebben a dolgozatban ezek kozll csak azokrol a
maodszerekrél szamolunk be, amelyek az élelmiszerek rutin vizsgalatanal a Szdvet-

ségi Taplalkozastudoméanyi Kutatéintézet laboratériumaban a gyakorlatban is
bevaltak.

1 Az Elelmiszer-minéségellenérzés V1. Tudoméanyos Konferenciajan Zalaegerszegen, 1985. okt6-
ber 22-én elhangzott el6adas alapjan.
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A-vitamin meghatarozasa

Az eredetileg az A-vitaminnal dusitott tapszerek vizsgalatara kidolgozott
mddszer azon alapszik, hogy az észter formaban kotdtt A-vitamint alkoholos kali-
umhidroxiddal felszabaditjuk, majd n-hexannal vagy petroléterrel extrahaljuk.
Az extraktum beparlasa utan a maradékot a HPLC eluensben feloldjuk és megfelel
koncentraciéra higitjuk.

Az A-vitamin meghatarozasa HPLC segitségével éleimiszerekben a kovetkez§
lépésekben végezhetd el:

I. Mintael6készités

1. Elszappanositas

2. Extrakcio

3. Beparlas

4. Mintaoldat elkészitése

11 HPLC mérési korilmények

Készulék: Waters M 590
Oszlop: Anyag: rozsdamentes acél
Hossza: 15 cm
Bels6 atméréje: 4 mm
Toltet: Sperisorb ODS 5 /un
Eluens: metanol —viz (98:2)
Aramlasi sebesség: 1,5 cm3min (all transz- és 13-cisz A-vitamin-alkohol)
Injektalt mintaoldat térfogat: 2-50 u\
(50-300 ng A-vitamin-alkohol)
Detektor: UV-fotométer 325 nm vagy
fluorométer gerjesztési hulldmhossz: 325 nm
emisszios hullamhossz: 470 nm

111 Kiértékelés
HP integratorral a gorbe alatti terilet alapjan
Kilsé standard modszer

A mddszer alkalmazhatésagat A-vitamin-palmitattal, illetve -acetéattal dusi-
tott zabpehelyen, tejporon, valamint egyéb élelmiszereken mint pl. sertésmajon,
tojason, tejen és margarinon prébaltuk ki.

A modszer reprodukalhatosagéat egy korvizsgalat keretében vizsgaltak meg,
amelyben 13 laboratérium —koztik a Szovetségi Taplalkozastudomanyi Kutaté-
intézet laboratériuma - vett részt. Az eredmények statisztikai értékelése azt mu-
tatta, hogy a modszer jol reprodukalhato és kelléen megbizhat6. Ezért a modszer
bekerilt az NSZK Elelmiszervizsgéalati Modszerkényvébe (1).

A mobdszer mind a természetben el6fordulé, mind pedig az élelmiszerekhez
dusitas céljabol hozzaadott A-vitamin mennyiségének meghatarozasara alkalmas.

B,-vitamIn (tiamin) meghatarozasa

A tiamint az élelmiszerekbdl savas (0,2n H2504) és enzimes hidrolizissel szaba-
ditjuk fel. Az oldhatatlan részek lesziirése utan a tiamint ligos oldatban kalium-
hexacianoferrat (ll11-)al tiokrémmaé oxidaljuk. Ez utébbit izo-butanollal a vizes
oldatbdl extrahaljuk. Az extraktumot Lichrosorb RP 8 oszlopon kromatografaljuk
és az elvalasztott tiokromot fluorometriAsan meghatarozzuk.

A tiamin (B,-vitamin) meghatarozasa HPLC segitségével élelmiszerekben a
kovetkez6 lépésekben végezhett el:
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I. Minta-el6készités
1 Homogenizéalas, konzervéalas
2. Savas feltaras (0,2 n H204, 15 min, 120 °C)
3. Enzimatikus hidrolizis (15 6ra 37 °C)
4. Tiokrém reakcié

Il.  HPLC mérési korilmények

Készulék: Perklin Elmer LC 601
Oszlopok: Anyaga: Rozsdamentes acél

Hossza: 8, ill. 25 cm
Bels6 atméréje: 4,6 mm
Toltet: Lichrosorb RP 8 10 /un

Eluens: metanol —acetonitril —SO-butanol (80:10:10)
Aramlési sebesség: 2 cm3min

Retencios id6: 2,25 min

Injektalt mintaoldat térfogata: 50 /A (1 —10 ng tiaminklorid)
Detektor: Spektrofluorométer (Kontrom SMF 23)

Gerjesztési hullamhossz: 425 nm
Emissziés hullamhossz: 370 nm

I11.  Kiértékelés

HP integratorral a gbrbe alatti terllet alapjan
Kils6é standard modszer

Az ismertetett médszert eddig 60 kiillonb6z6 élelmiszer Blvitamintartalmanak
meghatarozasanal prébaltuk ki (1. tAblazat). Az analitikai eredmények j6! reprodu-
kalhaték. A mintdkhoz adott tiamin 94-105%-ban volt kimutathat6. A legkisebb
meghatarozhaté mennyiség 5 /<g tiamin 100 g élelmiszerben. A kidolgozott vizs-
galati médszer aranylag egyszeri és megbizhaté. Egy munkaeré naponta —ameny-
nyiben a mintdk mar enzimesen hidrolizalva vannak - 12—20 vizsgélatot tud
elvégezni. A HPLC oszlop t6bb mint 3000 vizsgalathoz hasznéalhato fel.

B2vitamin (riboflavin) meghatarozasa

A riboflavint élelmiszerekbdl a tiaminéhoz hasonlé médon szabaditjuk fel.
A hidrolizis utan a lesz(irt oldatot kdzvetleniil a HPLC oszlopra adjuk és az elucié
utan fluorometriasan meghatarozzuk.

A riboflavin (B2vitamin) meghatarozasa HPLC segitségével élelmiszerekben
a kovetkezd 1épésekben végezhet6 el:

1 Minta-el6készités
1 Homogenizalas, konzervalas

2. Savas feltaras (0,2 n H2504, 15 min, 120 °C)
3. Enzimatikus hidrolizis (15 éra, 37 °C)

Il. HPLC mérési korilmények

Készilék: Perklin-Elmer LC 601
Oszlopok: Anyaga: Rozsdamentes acél
Hossza: 8, ill. 25 cm
Bels6 atméréje: 4,6 mm
Toltet: Lichrosorb NH210 /un
Eluens: metanol-Na-acetat puffer pH = 4,5 (50:50)
Aramlasi sebesség: 2 cm3min
Retencios id6: 2,3 min
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Hozzatett
) . tiamin
Elelmiszer l«/»00 ¢
minta
Nyers karfiol
30
F6tt burgonyagombdc
60
Burgonyapliré
30
S burgonya
(mél%l%tt) 50
Nyers sertéshis
600
Liofillzalt sertéshis
1490
3040

1Rettenmaier szerint (5)
x = szamtani kozépérték; s = szoras; v

HPLC-médszer

Tiamintartalom

/«/100 g
minta
n X S
6 49 2
6 94 2
4 85 4
4 146 4
3 58 1
3 87 3
1 45
1 97 -
6 807 56
6 1410 112
10 2720 190
7 4260 213
7 5580 167

= relativ széras (%)

w o, NS

w N

©~

W~

Visszanyerési
arany

98

102

97

104

101

103
94

%

g

Bx-vitamin (tiamin) kimutatasa élelmiszerekben HPLC-analizissel

Hagyomanyos

Tiamintartalom

/«/100
minta

47
88

55
82

800
1382

2850
4570
5170

g

o

B~ w

65
75

342
686
1240

7. tdblazat

modszerl

Visszanyerési

arany

V X s

9

5 91 5

5

4 90 5

8

5 97 3
12
15 115 —
24 76 —_—



Injektalt mintaoldat térfogata: 50 /zg(2-10ng riboflavin)
Detektors: Spektrofluorométer (Kontrom SMF 23)
Gerjesztési hullamhossz: 467 nm
Emissziés hullamhossz: 525 nm

1. Kiértékelés

HP integratorral a gorbe alatti teriilet alapjan
Kilsé standard médszer

A moédszert a legkulénbdz6bb élelmiszerek vitamintartalmanak meghataroza-
séra alkalmaztuk (2. tAblazat). A kimutatas als6 hatara 5 "ig riboflavin 100 g élelmi-
szerben. Vizsgalataink bizonyitottdk, hogy a HPLC-vel torténé riboflavin-megha-
tarozas a klasszikus humiflavin médszernél joval egyszeriibb és pontosabb. Egy
munkaerd naponta kb. 20 vizsgéalatot tud elvégezni. Automatikus mintafelad6
hasznélataval ez a szdm akar a tobbszdérosére is névelhetd.

B6vitamin meghatarozasa

A Bevitamin hatasu vegyiletek a piridoxin (PN), piridoxamin (PM), piridoxal
(PL) és ezek foszforsav észterei az élelmiszerekbél 0,2 n kénsavas hidrolizissel tar-
hatok fel. A lesz(irt extrakcids oldat kézvetlenil a Spherisorb ODS oszlopra adhatd
és 0,08 n kénsavas eluenessel a piridoxamin, a piridoxin és a piridoxal egymastdl
elvalaszthaté. A koncentracio fluoreszcencias detektorral mérhetd.

A Bevitamin meghatarozasa HPLC segitségével éleimiszerekben a kévetkez6
|épésekben végezhetd el:

I. Minta-el6készités
1 Homogenizalas, konzervalas

2. Savas feltaras
3. Ultrasz(rés

11 HPLC mérési korilmények

Készilék: Waters M 590 (WISP 710 B)
Oszlopok: Anyaga: Rozsadinentes acél
Hossza: El6oszlop 10 cm, f6oszlop 25 cm
Belsd atmérd: 4 mm
Toltet: Spherisorb ODS (Phase Sep England) 10 /im
Eluens: 1.0,08n H2S0411. Metanol—Viz (95:5) mosdoldat
Aramlasi sebesség: I. 2 cm3min Il.: 3 cm3min
Retenciés id6k: Piridoxamin: 1,9 min
Piridoxal: 5,8 min
Piridoxin: 8 min
Injektalt mintaoldat térfogata: 50 u\ ultrasz(rt oldat
(2-20 ng piridoxamin, piridoxal vagy piridoxin)
Detektor: Fluorométer gerjesztési hullamhossz: 290 nm
emissziés hullamhossz: 395 nm

1. Kiértékelés

HP integratorral a gorbe alatti tertilet alapjan
Kils6 standard moédszer

A hat kilénbdz8 Bevitamin derivat kromatogrammjab6ol — amint azt az 1.
abra is szemlélteti, j6| lathatd, hogy az el6z6ekben ismertetett HPLC kdriilmények
k6zott a szabad piridoxamin és a piridoxin retenciés ideje azonos a foszforsav ész-
tereivel. A piridoxal és a piridoxalfoszfat azonban kilénb6zé kromatogréfiai tulaj-
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Habra B6 - vitaminscarmacékok krornatogrammja.

donsagot mutat. A BGvitamin derivatumok fluoreszcencias aktivitasa eltér, igy a
kvantitativ meghatéarozas alapfeltétele a kiilonbdz8 szarmazékok kvalitativ elva-
lasztésa.

A legtobb élelmiszerben el6fordul6é egyéb anyag, mint pl. a purin- és pirimidin-
bazisok ilyen feltételek mellett szintén fluoreszkalnak és a kromatorgéfias oszloprol
vizes eluenssel csak lassan moshaték le. Az analizisidd lerdviditése céljabol ezért
ajanlatos az oszlop alkoholos moséasa, igy egy minta analizise kb. 30 percet vesz

3. tablazat
B6-vitamin kimutatadsa élelmiszerekben HPLC-analizissel
B6-vitamin a)
. . Visszanyerési aran
Elelmiszer n //g/100 g minta 1882 (gi) b)l Y
X s X S

Marhahuds 3 248 10 100 2
Sertéshdus. 5 570 13 99 6
Tojas 4 85 9 - _
Burgonya . 7 79 10 100 5
Zo6ldborso (gyorsfagyasztott) 4 293 38 100 -
Fejes salata .......cccocevivnnnne 3 57 3 101 5
Blzaliszt...ccovviiiiicicnne 3 244 15 98 3
Tejbedara (gyermekétel) . 3 824 25 118 5
Csokoladémassza........c.c......... 4 4009 162 100c) 3

a) PiridoxamlIn (PM), pirldoxal (PL) és plridoxin (PN) 0sszege piridoxinra szamitva
b) 15—100 /jg PM, PL és PN /100 g minta a feltaras el6tt hozzaadva
c) Hozzaadott piridoxin az el6allité adata alapjan
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B2-vitamin (riboflavin) kimutatadsa élelmiszerekben HPLC-analizissel

Hozzatett
- . riboflavin
Elelmiszer /'g/100 g
minta
Nyers karfiol
30
Burgonyaptré —
ismeretlen
70
Fott rizs
20
F6tt burgonya
30
Nyers sertéshus
200
Teljes ki6rlésl lisztbdl
készilt kenyér 200

1 Lumiflavin-médszer

w w ww

(6214,

w w

Riboflavin-tartalom

HPLC-moédszer

Visszanyerés!

/lg/100 g arany
minta
X S \ X S
86 5 6
117 6 5 103 _
71 3 4 - —
451 8 2 — -
140 5 4 99 3
17 1 6
37 3 8 100 R
28 1 4
57 2 4 97 R
250 4 2
446 4 1 98 2
293 5 2
489 3 1 98 1

X = szamtani kozépérték; s = szords; v = relativ szoras (%)

Hagyomanyos

Riboflavintartalom

/<g/100 g

minta

237
427

276

moédszerl

N

N
WA N

N

2. tablazat

Visszanyerés!

arany
%
X s
97 4
B 6



igénybe. A mddszert eddig szamos élelmiszer Bevitamintartalmanak meghataro-
zasara eredményesen alkalmaztuk (3. tAblazat). Az élelmiszerekhez adott vitamint
94-t61 102%-ban sikeriilt a mintakban kimutatni. A kvalitativ analizis alsé kimu-
tatasi hatara PM esetén 5 /rg; PL, ill. PN esetén 10 //g/100 g élelmiszerben. A klasz-
szikus mikrobiol6giai modszernél a HPLC-vel térténé Bevitamin- meghatarozas
jéval pontosabb és reprodukéalhatésaga is jobb. Az oszlop kb. 1000 vizsgalathoz
hasznalhat6 fel.

Az el6z6ekben vazolt mddszereket a szakirodalom részletesen ismerteti (2,3).
Kilénésen ajanlhat6é egy, a kdzelmultban megjelent vitaminanalitikai médszereket
tartalmazé angol nyelvd konyv (4), melyben a HPLC-mo&dszerek el6keld helyet
kaptak.

Osszefoglalva megallapithato, hogy a vitaminok analizise HPLC segitségével
az utébbi id6ben széles korben elterjedt. A HPLC-maédszer legfontosabb el6nyeiként
'a gyorsasag, a j6 reprodukéalhatdésag sorolhaté fel. Hatranynak a berendezések ma-
gas ara tekintendd, de ez megfelel6 kihasznaltsaggal kompenzalhato.
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ELELMISZEREK VITAMINTARTALMANAK MEGHATAROZASA NAGY-
NYOMASU FOLYADEKKROMATOGRAFIAVAL (HPLC)

Bognar Antal és Molnar Pal

A szerz6k bemutatjdk az élelmiszerekben levé és hozzaadott vitaminok meg-
hatarozaséara kidolgozott, illetve adaptalt HPLC-analizis fontosabb médszereit. A
vizsgéalt mintdkban a FIPLC-mddszerrel és valamelyik elfogadott hagyomanyos
eljardssal mért természetes és hozzaadott A, B1( B2és Be vitamintartalmat tabla-
zatosan hasonlitottak dssze. A HPLC-mddszer elénye a gyorsasag, a j6 reprodukal-
hatosag és az automatizalhatosag, ami kiléndsen a sorozatvizsgalatokhoz sziik-
séges.

DETERMINATION OF VITAMIN CONTENT OF FOOD BY HIGH PRESSURE
LIQUID CHROMATOGRAPHY (HPLC)

A. Bognar and P. Molnar

The important elaborated and adopted HPLC methods for determination of
vitamins either present in foods or added to them are discussed by the authors.
Natural or added A, Bt, B, and B6vitamin contents of the examined samples mea-
sured by a conventional and an HPLC method are compared in tables. The advan-
tages of the HPLC method are quickness, good reproducibility and easy auto-
matization, which are highly important especially in routine examinations.



OMPEAENEHWNE COAEPXAHVNA BUTAMWH C NOMOLbLIO
XNOKOCTHOWN XPOMATOIPA®UNI BbICOKOIO AABNEHWA (HPLC)

A. BborHap u . MonHap

ABTOpbI MO3HAKOMWAM C Haubonee BaxXHbIMW ycnoBusiMu aHanusa HPLC,
paspaboTarroro Ans8 OnpefeneHns CcoaepXxaHus Haxogsawumxcs B NpodyKTax
1 [Jo6aBMeHHbIX K NpoAyKTaM BUTaMuH. ABTopamu, B Tab/imuHoi chopme, npuseseHo
CcpaBHeHVe konuyecTB BuTamuH A, b,, B2 BB, cogepxalmxcs B aHanu3npyembix
npo6ax NpoAyKkToB 1 f06aBNEHHXbI K HUM, KOTOpble Oblan onpefeneHbl TpaguLmoH-
HbIM MeTogom u metogom HPLC.

MpenmyuwiectBo Metoga HPLC 3aknoyaeTca B ObICTPOTE M XOpOLUel BOCMPO-
M3BOAMMOCTH, a TeKXe B BO3MOXHOCTM aBTOMaTu3auuu UCMNbITaHWIA, 4YTO SIBAsieTCA
Heob6X0AUMbIM NS MPOBEAEHUSI CEPUMHBIX UCTbITAHWIA.

BESTIMMUNG DES VITAMINGEHALTES IN LEBENSMITTELN MIT DER
HOCHDRUCK-FLUSSIGKEITS-CHROMATOGRAPH IE (HPLC)

Bognar, A. und P. Molnar

Verfasser geben die wichtigsten Bedingungen der fur die Bestimmung von in
Lebensmitteln vorhandenen und zugesetzten Vitaminen ausgearbeiteten bzw.
adaptierten HPLC-Analysen-methode. Der Gehalt an Vitaminen A, B, B2und Bfi
in den mittels HPLC- und eines traditionellen Verfahrens untersuchten Proben
wurde tabellarisch verglichen. Vorteile der HPLC-Methode sind die Schnelligkeit,
gute Reproduzier- und Automatisierbarkeit, die insbesondere fur Serienunter-
suchungen notwendig sind.
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Takarmanyok és élelmiszerek cisztintartalmanak
meghatarozasa ciszteinformaban. A redukcié mint
a cisztinmeghatarozas hibaforrasa

CSAPO JANOS és CSAPONE KISS ZSUZSANNA
Mezégazdasagi Fdiskola Kaposvar

Erkezett: 1985. augusztus 15.

N szerz6k egy korabbi tanulméanyban (Csapd, 1983) beszamoltak arrél, hogy a
merkapto-etan-szulfonsavval végzett fehérjehidroliziskor a vizsgalt anyagok trip-
tofantartalma a legnagyobbnak adddott az 6sszes hidrolizis médszer kozott, a
modszer hibaja viszont, hogy a cisztintartalmat nem lehet vele meghatarozni a
cisztin ciszteinné torténd redukcidja és a cisztein és a merkapto-etan-szulfonsav
(MES-OH) szulfhidril csoportja kozott feltételezhet6en |étrejové tioéter kotés
miatt. Jelen dolgozatukban a cisztein ioncserés oszlopkromatogréafiaval torténé
meghatarozasarol és a ciszteinen keresztul élelmiszerek és takarmanyok MES —OH-
as hidrolizissel mért cisztintartalmanak meghatarozasarol szamolnak be. A cisztin-
b6l és a MES-OH-b6l el6allitott ciszteint hasznalva standardként, a kuldnb6zd
minték cisztintartalmat a Moore és Stein (1963) altal javasolt 6 mélos sésavas, a
Liu és Chang (1971) altal javasolt 3 mélos para-toluol-szulfonsavas és a Hirs (1956)
altal javasolt perhangyasavas oxidaciot kovet6 6 molos sésavas hidrolizis utani
meghatarozas eredményeivel j6l dssze lehet vetni. A cisztein aminosavanalizatoron
torténé meghatarozasanal a mintakhoz hozzaadott cisztint 90%-nal jobb hatas-
fokkal nyerték vissza.

Penke és munkatarsai (1974) a fehérje triptofantartalmanak meghatarozasara
MES - HO-val hidrolizaltdk afehérjét. A triptofantartalmat 22 6ras hidrolizis utédn 5
analizis atlagaban 94,5%-ban kapték vissza, bar aszerz6k megjegyzik, hogy mddsze-
riket nem alkalmaztak élelmiszerek triptofantartalmanak meghatarozasara. 1983-
ban végzett vizsgalat sorozataink (Csap6, 1983) teljes mértékben alatdmasztottak
fenti szerzék allitasait, igy mi is az altalunk vizsgalt hidrolizis médszerek kozil a
MES —OH-val végzett hidrolizis esetében kaptuk a legnagyobb értéket a tripto-
fanra. A szulfonsavak optimalis hidrolizis h6mérsékletén 125 °C-on végezve a hid-
rolizist, a cisztin kivételével az dsszes aminosavra megfelel6 eredményeket lehet
kapni, s6t a redukalé kozeg miatt a mintdk metionintartalma lényegesen maga-
sabb, mint az egyéb hidrolizis médszerek esetében. A modszer igen nagy hatranya
a gyakorld szakember szamara, hogy a cisztin redukci6ja és a MES —OH és a cisz-
tein szulfhidril csoportja k6zo6tt valoszindleg létrejové tioéter kétés miatt cisztint a
vizsgéalt mintdkbol nem lehet kimutatni. A tioéter kotés létrejottének kodzvetett
bizonyitéka a képz6dott kénhidrogén. A kénhidrogén meghatéarozas alapjan koz-
vetlentl azonban nem lehet a tioéter kotésben szerepl6 cisztein mennyiségére ko-
vetkeztetni, mert a kénhidrogén nemcsak ebben a reakcidban keletkezik, hanem
szarmazhat a MES —OH bomléasabdl is a hidrolizis folyaman.

A reakci6 feltételezett egyenlete a kdvetkez6:

CH,-SH HS-CH. CH2- S -CH2
CH -NH CH, CH-nh2 ch2 +hd
[ |
C_OOI-! SO3H COOH SO3H
Cisztein MES-OH 2-amino-3-/2-szulfoetil-tio/-propionsav
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Livermore és Muecke (1954) szerint a cisztein egyéb jelenlevé szulfhifril vegyuletek-
kel kevert diszulfidokat is képezhet. Fenti allitas szerint feltételezhetd egy diszul-
fidképz6dés is, melynek valdszin(i reakcié egyenlete a kdvetkez6:

CH2-SH HS-CH, CH2-S-S -CH2

ClH -NH, + CH2 CH -NH, CH2+2H
CIOOH SO03H COOH SOH
cisztein MES-OH diszulfid

Bar a tiolok oxidaciéval szemben rendkivil érzékenyek és mar enyhe oxidacios
hatasra is diszulfidokké dehidrogénezheték, a diszulfidképz&déshez vezetd reakcid
a MES-OH redukélé kdzegében nem valdszin(i. Sokkal valoszinlibb az els6 ieak-
ci6, amikor a két szulfhidril csoport k6zott tioéter kotés jon létre.

Annak bizonyitasara, hogy vajon a fenti atalakulassal kapott 2-amino-3-/2-
szulfoetil-tio/-propionsav (a tovabbiakban tioéter) ioncserés oszlopkromatogra-
fiaval elvalaszthaté-e a tobbi aminosavtél és mennyiségét hozzdadva a redukcio-
val keletkezett ciszteinhez a mintak cisztintartalma meghatarozhaté-e, illetve a
cisztein és a kapott esetleg ninhidrin pozitiv vegyiilet valamelyik aminosav csucs-
ba bemosddva meghamisitja-e annak mérési eredményét, végeztiink kisérleteket.
Kiséiléteink eredményérél az alabbiakban szamolunk be.

1 Anyag és modszerek
1.1. A vizsgélt anyagok

Vizsgalatainkat egy alacsony és egy magas cisztintartalini mintaval végeztiik
el. Alacsony cisztintartalml mintanak a tejport valasztottuk, melyet holstein-friz
tehenek t6gyébdl fejve azonnali liofilezéssel allitottuk el6 (OE —950. tip. Labor
MIM, Magyarorszag) —50 °C-on. A tejpor nyersfehérje-tartalma 35,4% melyet a
Kjel-Foss gyorsnitrogén elemzével (Kjel-Foss 16 200, Foss Electric, Dania) hata-
roztuk meg. A magas cisztintartalmd mintanak a toll-lisztet valasztottuk, melyhez
a tollat fehér brojlerekrdl tépéssel nyertik Ugyelve arra, hogy a pehely és a fed6tol-
lak aranya lehet6leg azonos legyen a csirke tollaranyaval. A tollat szaritészekrény-
ben 24 6ran at 60 °C-on megszaritottuk, olléval 2 -3 mm-es darabokra dsszevagtuk,
és mikroculatti dérzsmalomban (DFH —48, Janke —Kunkel, NSZK) lisztfinomsa-
guva megdroltik. A toll-liszt nyersfehérje-tartalma 90,8%. A tejpor esetében a
nyersfehérje-tartalmat a N%X6,38; atoll-liszt esetében N% X6,25 szerint szdmol-
tuk.

7.2. Hidrolizis és a hidrolizatum feldolgozasa

A vizsgalt mintdkb6l — elézetes zsirtalanitas utan — 50 mg-ot mértink be
egy el6zetesen kromkénsavval mosott 10 cm3es ampullaba. A bemért anyaghoz
hozzaadtuk 10 cm33 molos merkapto-etan-szulfonsavat (MES —OH) (Pierce, Pro-
duct Number: 25555), és 24 6ran at Liu és Chang (1971) altal javasolt 125 °C-on
hidrolizaltuk. Lehilés utan az ampullakat feltortik, majd pH-jat allandéan so6-jég
hat6keverékben tartva, tUgyelve arra, hogy a hémérséklet a 30 °C-ot ne haladja
meg, 4 molos natrium-hidroxiddal pH = 2,2-re allitottuk be. Ezt kdvetéen az egész
hidrolizatumot 50 cm3es mér6lombikba mostuk at pH = 22-es citratpufferrel,
majd ajelretdltés utan Filtrak 388-as sz(ir6papiron sz(rtiuk és az automatikus ami-
nosavanalizatorba térténdé betaplalasig (LKB 4101, LKB Biochrom Ltd., Anglia)
—25 °C-on mélyh(itépultban taroltuk teflonedényekben.
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13. Analizis

A mintak aminosavtartalmanak meghatarozasat az LKB 4101-es tipusi auto-
matikus aminosavanalizatorral végeztik MERCK gyartmanyl aminosav kalibra-
ciés standardot hasznélva. Az analizis egyéb adatai azonosak az analizator gép-
kényvében leirtakkal. A cisztein standardot az 1.2. fejezetben leirtak szerint alli-
tottuk el6 és dolgoztuk fel 50 mg cisztint bemérve a 10 cm3es ampulldba és 125 °C-
on 24 6ran at 5 cm33 moélos MES —OH-val kezeltiik. A reakci6 lejatszédasa utan
kapott cisztein cslcsot a tovabbiakban gy hasznéltuk, hogy az egyenértéki a
megfeleléen meghigitott 50 mg cisztinnel.

1.4. A kromatogrammok értékelése
A mintdk egyes aminosavjainak mennyiségi kiértékelését a kroinatogramon

alatti tertlethez torténd hasonlitassal végeztik el. A cisztein mennyiségi meghaté-
rozasara az 1.2. pontban leirtak szerint el6allitott standardot hasznaltuk.

1.5. Statisztikai analizis

A kapott eredmények kdzépértékét és a szordsokat, a kozépértékek dsszehason-
litasat, az egyszempontos varianciaanalizis szamolasat a PTK-1096 tipusu zseb-
szamologéppel (Hii adastechnikai Szovetkezet Budapest, Magyarorszag) végeztik
el. Az dsszehasonlitott mérési eredmények homogenitas vizsgalatat el6zetesen Bart-
lett-prébaval elvégeztik.

2. Eredmények

Az 1 &bran a 24 6ran 125 °C-on tartott MES —OH kromatogiamja lathato.
A kromatogramon a front utan kdzvetlenil jelenik meg a ninhidrin pozitiv cstcs
amelynek abszorpci6ja 440 nm-en tobbszorése az 570 nm-en mért abszorpcionak.
A kromatogramon az ammoénia helyén az értékelhet6ség hataran levé ninhidrin
pozitiv csucsot kaptunk. (Az é&brédkon a kovetkez6 roviditéseket hasznaltuk:
MES-OH = merkapto-etan-szulfonsav, ASp = aszparaginsav, Thr = treonin,
Ser = szerin, Glu = glutaminsav, Pro = prolin, Gly = glicin, Al4 = alanin,
Val = valin, Met = metionin, lie = izoleucin, Leu = leucin, Tyr = tirozin,
Phe ): fenilalanin, NH3 = ammonia, Lys = lizin, His = hisztidin, Arg = ar-
ginin).

A 2. abran a 125 °C-on 24 6ran at 5 cm3MES-OH-val kezelt 50 mg cisztin
250 szoros higitas utani kromatogramja lathaté. A MES —OH cslcsa az analizis
kezdete utan a ciszteinsav helyén jelenik meg, ezt kdvet6en a cisztein a prolinhoz
igen kozel, kissé a glicin felé az analizis 44. percében okoz abszorpciét, és ol érté-
kelhet6 a minimalis mennyiségben jelen levé ammonia. A cisztein 440 nm-en mért
fényelnyelése az altalunk hasznalt puffer ninhidrin arany mellett 65,4%-kal t6bb
(a kapott csucs alatti teriiletek alapjan) mint az 570 nm-en mért fényelnyelés.

A 3. bran a MES —OH, a cisztein és az analizatorba betéplalas el6tt a hidroli-
zatumhoz hozzamért 50 mg cisztin 250 szeres higitasa lathatd. A cisztein cslcs az
analizis 44. percében a cisztin cslcs pedig az analizis 57. percében éri el maximumat.
A kromatogramon j6l értékelhet6 az ammonia. A 2. és3. abrdn a MES-OH csU-
csa utan a kromatogramon nyillal jel6lt helyen jol szembet(ing, bar a mennyiségi
analizis szempontjab6l hasznéalhatatlan, a MES-OH-ba részlegesen beleolvadt
vélcsucsot kaptunk. Mivel az 1. &bran ezt a cslicsot nem lehet azonositani, feltéte-
lezhetd, hogy ez a cslcs a ciszteinhez képest igen kis mennyiségben keletkezett
tioéter.
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babra Merkcpto- elan - 6zutfonsav ( MES-OH )

2 éabra ME5-0H * cisztin ¢ 125 "C-on 24 aran Al

227



U abra A toll-liszt kromatogrammja 6 molos sésavval hidrolizdiva
£

5. 4bra A toll-liszt kromalogrammja 3 rnolos MLS-QH-vcl hidroiizaiva
\
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A 4. abran atoll-liszt 6 mélos s6savval 110°C-on 24 éran at végzett hidrolizisé-
nek eredménye lathat6. A kromatogrambdl kitlinik, hogy a toll-liszt sok cisztint
és igen kevés metionint, lizint és hisztidint tartalmaz. A kromatogramrél termé-
szetesen hianyzik a MES —OH és a cisztein cslcsa.

Az 5. abran a toll-liszt 3 mélos MES -OH-val 125 °C-on 24 6ran at végzett hid-
rolizisének eredménye lathat6. A MES-OH cslcsa utan jelennek meg a savas
aminosavak, a prolin és a cisztein csucsa az alkalmazott pufferrendszernél éssze-
mosodik, kulon-kildn nem értékelhetd, hianyzik az alanin és a valin kdzo6tt a cisz-
tin cslcsa, a tdbbi aminosav pedig a 6 moélos sésavval végzett hidrolizisnél kapott
csucsokkal jol dsszevethet6.

A 6. abran lathat6 kromatogramot az aldbbiak szerint allitottuk el6é. Az ion-
cseréld oszlop hémérsékletét 30 °C-ra allitottuk be Az I puffer pH -jat 3,25 helyett
hogy aprolln beleolvadt a glutaminsavba, aprolln helyén a kromatogramon pe—
dig megjelent a j6l értékelhetd cisztein cstcsa. A prolin csicsanak glutaminsavba
mosédasat hozzaadott prolinnal ellenériztik.

A MES —OH és a feltételezetten tioéter cslcs elvalasat ezzel a médszerrel sem
sikerilt javitani.

A toll-liszt MES-OH-as hidrolizisét kévetéen meghataroztuk az alacsony
cisztintartalm( tejpor aminosavosszetételét is a MES-OH-as hidrolizissel. A kro-
matogrammon a cisztin cslcsa teljesen eltlint, azonban az igen kis koncentraciok
miatt a keletkezett ciszteint semmiféle kiomatografalasi technika alkalmazéasaval
sem tudtuk kimutatni.

A toll-liszt ciszteintartalmara a 6 molos s6savas hidrolizissel és a 3 mdlos
MES —OH-as hidrolizissel 5 parhuzamos vizsgalattal kapott eredményeket 7. tab-
lazatban, az egyszempontos varianciaanalizis eredményeit a2. tdblazatban, a hozza-
adott cisztin visszanyerésére végzett kisérleteink eredményeit pedig a 3. tablazat-
ban foglaltuk @ssze.

7. tblazat
A fehér tylktoll-liszt cisztintartalma 6 molos stsavas és 3 mdlos MES-OH-as hidrolizissel

Cisztintartalom

Hidrolizis médszer g. aminosav/100 g g. aminosav/100 g
toll fehérje

6 molos sésav

atlag 6,33 7,50
+ szOras .. 0,19 0,23
sz6ras % ... 3,00 3,10
3 mélos MES- OH

atlag 6,13 7,26
+ szoras ... 0,29 0,35
sz6ras % ... 4,73 4,82

2. tablazat

A toll-liszt cisztintartalmara 6 mdlos sésavas és 3 molos MES-OH-as hidrolizissel kapott eredmé-

nyek egyszermpontos variancia analizise
A szamlalo A nevez$ . F-érték Szignifikancia
. Kapott F-érték a tablazatbol szint
szabadsagi foka

1 8 141 2542 P= 0,1 %
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3. lablazat
A hozzdadott cisztin visszanyerésére végzett kisérletek eredménye

Cisztintartalom Hidrolizis modszer
(6 aminosav/100 g minta) 6 molos sésavas 3 milos MES—OH-as
TOlHISZE o 6,33 (100%)* 6,13 (100%)
99 mg toll-liszt 4 1mg cisztin ... 7,28 (99% 692 (97%)
9B mg toll-lizst + 2 mg cisztin ... 819 (98% 7,84 (96%
97 mg toll-liszt + 3 mg cisztin ... 912 (98%); 8,72 (96%
mg toll-liszt + 5mgcisztin ... 11,10 (98%) 1058 (95%,
90 mg toll-liszt + 10 mg cisztin ... 159 (98%) 1463 (91%

tettiik FeIA zardjelben az elméletileg varhat6 értékhez viszonyitott visszanyerés szazalékét tin-

A mennyiségi meghatarozasra a 1.2. pontban leirtak szerint eléallitott cisztein
standardot gy hasznaltuk, hogy azt egyenértékiinek vettiik azzal a cisztinnel,
amit a cisztein el6allitasahoz felhasznaltunk és az egyéb atalakulasokat (tioéter,
esetleg diszulfid) és a bomlast figyelmen kivul hagytuk.

3. Kovetkeztetések

Az 1—6. abrabol vilagosan kitlinik, hogy a MES —OH-val végezve a fehérjék
hidrolizisét, a frontban megjelenik a MES —OH cslcsa, melynek abszorpcidja a
440 nm-es hullamhosszon tébbszérdse az 570 nm hullamhosszon mértnek. Cisztint
adva a MES-OH-hoz, a hidrolizist kdvet6en a prolin helyén,de kissé a glicinhez
kozelebb jelenik meg a MES —OH és a cisztin kdzotti reakcié révén keletkezett
cisztein. A cisztein fényelnyelése 440 nm-en az altalunk hasznalt puffer-ninhidrin
arany mellett 65,4%-kal tobb, mint az 570 nm-en mértté.

A 3. abraboal jol lathatd, hogy a cisztin joval kés6bb jelenik meg a kromato-
grammon, mint a cisztein, ésa csucs jellege, valamint fényelnyelése is egészen mas
mint a ciszteiné.

A 2. é 3. abrdn a MES-OH-ba részlegesen beleolvadva mennyiségileg érté-
kelhetetlen ninhidrin pozitiv cstcs jelent meg a kromatogramon, ami feltételez-
hetéen a keletkezett tioéter. dsszehasonlitva a toll-liszt kromatogramjat 6 mé-
los sb6savval, illetve 3 mélos MES —OH-val végzett hidiolizis utdn megallapithaté,
hogy a 3 mélos MES —OH-as hidrolizis utdn a kromatogramon elt(inik a cisz-
tin, és a keletkezett cisztein jelent6ésen megndveli a prolin cstcsot. Fentiekb8l ko-
vetkezik, hogy normél kromatografalasi technikaval, amely minden aminosavra
kozel optimalis elvalasztast ad, a ciszteint a prolintél nem lehet elvalasztani. Ha
megnoveljuk az I-es puffer pH-jat és alkoholtartalmat, valamint lecsdkkentjik az
oszlop hémérsékletét, akkor ezzel a prolin és a cisztein egymastdl elvalaszthatd, a
cisztein értékelhetévé valik a kromatogramon. Ezzel szemben értékelhetetlenné
\Iié”k a glutaminsav és a prolin és er6sen romlik az elvalas a glicin és az alanin

0zO0tt.

Az 1 tablazat adataibdl a vilagosan kit(inik, hogy nincs szignifikans kilénbség
a 6 molos s6savas hidrolizis utan cisztin alakban, vagy a 3 mélos MES-OH-as
hidrolizis utan cisztein alakban meghatéarozott cisztintartalom kozott a toll-
liszt esetében, bar a ciszteines mérések atlaga valamivel kisebb a cisztinformaban
meghatarozott atlagnal. A 3. tablazat adatai egyértelmden bizonyitjak, hogy a hoz-
zéadott cisztint cisztein formaban meghatarozva 90%-nal jobb hatasfokkal lehet
visszamérni. Méréseinknél a cisztein standardot cisztinb6l allitottuk el6, a kapott

230



ciszteint egyenértékiinek vettik a cisztinnel, figyelmen kivil hagyva az egyéb at-
alakulasokat és a bomlast. A kapott eredmények ellenére a cisztintai talom meg-
hatarozasara sorozatmérések esetén véleményiink szerint a MES-OH-as hidrolizis
nem hasznéalhat6, mert igaz ugyan, hogy a 6 mélos sésavas és a 3 molos MES-OH-
as hidrolizissel meghatarozott cisztintartalomban nincs Iényeges kilonbség és a
MES-OH-val a mintdhoz hozzaadott cisztint is 90%-nal jobb hatasfokkal lehet
visszanyerni, de az analizis korlilmények megvaltoztatasa nem éri meg a faradsa-
got. Ha MES-OH-s hidrolizis esetén ugyanabbdl a hidrolizatumbol akarnank
meghatarozni az dsszes aminosavat, akkor két kilon analizist kellene végezni, hisz
a megvaltoztatott I-es pufferrel a glutaminsavat és a prolint nem lehet, a glicint és
az alanint pedig csak pontatlanul lehet kiértékelni. A mddszer hibaja azonban
ezenkivil az is, hogy csak nagy cisztintartalm fehérjéknél lehet hasznalni. Ala-
csony cisztintartalmd anyagoknal, mint amilyenek az élelmiszerek és a takarma-
nyok nagy része, a ciszteint kimutatni igen nehéz.

Az elmondottakat dsszegezve lehet ugyan nagy cisztintartalmd anyagoknal a
MES-OH-as hidrolizissel cisztint meghatarozni, de a metodikai nehézségek miatt
ez nem ajanlhat6. Célszer(ibb lenne a cisztint kulén perhangyasavas oxidaciéval
ciszteinsav formaban gyorsitott betaplalassal (Csapd, 1982) aminosavanalizato-
ron, illetve Holz (1981) mddszere szerint fotometriasan meghatarozni.

Vizsgalataink eredményének tekinthet6 az is, hogy felhivtuk a figyelmet arra,
miszerint a MES-OH-as hidrolizisnél a cisztinbdl |étrejott cisztein a prolin helyén
jelenik meg a kromatogramon és ez kilonésen magas cisztintartalmu fehérjék
esetében a prolin vizsgalati eredményeket meghamisithatja.
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TAKARMANYOK ES ELELMISZEREK CISZTINTARTALMANAK
MEGHATAROZASA CISZTEINFORMABAN. A REDUKCIO MINT A CISZTIN-
MEGHATAROZAS HIBAFORRASA

Csapd Janos és Csaponé Kiss Zsuzsanna

A merkapto-etan-szulfonsavval (MES —OH) végzett fehérjehidroliziskor a
cisztintartalmat nem lehet meghatarozni a cisztin ciszteinné torténé redukcidja és a
cisztein és a MES —OH szulfhidril csoportja k6z6tt feltételezhetéen létrejovd tio-
éter kotés miatt. A MES —OH hatasara keletkezett cisztein az ioncserés oszlop-
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kromatogréafids meghatérozaskor a prolin helyén jelenik meg a kromatogramon és
kiléndsen magas cisztintartalmu fehérjék esetében ez az 6sszemosodas a prolin
vizsgélati eredményeit meghamisitja. A szerz6k altal kidolgozott modszerrel a
ciszteint és a prolint el lehet valasztani egymastél, de ezzel egyid6ben romlik a
glicin és az alanin elvélasa és a prolin és a glutaminsava gyakorlatilag 6sszemosédik.
A fenti metodikai nehézségek miatt a szerz6k nem javasoljak a cisztin meghatéaro-
zasara a MES-OH-as hidrolizist.

DETERMINATION OF CYSTINE CONTENT OF FEED AND FOOD IN THE
FORM OF CYSTEINE. REDUCTION AS THE SOURCE OF ERROR IN
CYSTINE DETERMINATION

Csapo, J. and Csap6-Kiss, Zs.

In the protein hydrolysis performed with mercaptoethanesulfonic acid (MES —
OH) the cystine content can not be determined because of the reduction of cystine
into cysteine and the thioether link presumably formed between the cysteine and
the sulfhydril group of MES-OH. In the ionic exchange chromathographic deter-
mination the cysteine formed by the effect of MES-OH appears on the chroma-
togram in the place of proline, and this overlapping causes error in the proline
content, especially in case of proteins with high cystine content. Using the method
worked out by the authors cysteine and proline can be separated, but in the same
time the separation of glycine and alanine worsens and proline and glutamic acid
become unseparable. Owing to the methodical problems mentioned above, the hyd-
rolysis with MES-OH is not recommended by the authors for the determination
of cystine.

OMPEAENEHWNE COAEPXAHWNA ULNCTUHA B ®OPME UNCTENHA
B ®YPAXE VN NUWEBBLIX MPOAYKTAX. PEAYKUWNA, KAK NCTOYHUK
MOrPEWHOCTW NP OMPEAENEHNN UMCTUHA

A. Yano n XK. YanoHa-Kuw

Mpu rmgponuse 6enkoB, NPOBEAEHHOM MepKanTo-3TaH-Cy/ibtPOHOBON KWUCNO-
Toii (MES —OH), HeBO3MOXHO onpeAenuTb cofepXaHue LMCTVHA M3-3a pedyKuum
UMCTVHA B LWCTEMH WM BO3MOXHOrO 06pa30BaHMS TUO-3CIMPHOWA CBS3N MeXAy
unctenHoMm n MES —OH cynbornapunbHoii  rpynnoii. MonyyeHHblii B pesynb-
Tare pgelicteus MES-OH uwcTevH, npu onpegeneHun ¢ MOMOLLb0 MOHHOOOMEH-
HOW KonoHuyaToli xpomartorpaduv, NosSIBASETCA Ha XpomarorpaMMe Ha MecTe npo-
IMHa 1 MO3TOMy, B c/lydyae 6e/lkoB C 60MbLIVMM CoAepXaHuem LMCTVHA, 3TO coBna-
[eHMe Ha xpomaTorpamme NpUBOAUT K HEBEPHbIM pe3ynbTaTam OnpefeneHus npo-
NvHa. PaspaboTaHHblil aBTOpamu MeTof, JaeT BO3MOXHOCTb OTAEUTb LMCTEeUH
OT MPOJSIMHA, OAHAaKo, NpW 3TOM, OJHOBPEMEHHO YXYALlaeTCcs OTAeNeHVe [NuuuHa
N anaHwHa, W NpakTUYeckW, MPOSIMH U TyTaMUHOBas KWC/OTa HaknagblBaloTcs
Apyr Ha gpyra. W3-3a npuBefeHHbIX Bbllle METOAMYECKUX TPYyAHOCTElW, aBTopbl
AN onpefeneHus LMCTUHA He PeKOMeHAYT TMAPON3 MepKanTo-3TaH-CybthoHO-
BOW KVCNOTOM.
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BESTIMMUNG DES CYSTINGEHALTES IN FUTTER-UND
LEBENSMITTELN IN FORM VON CYSTEIN; DIE REDUKTION ALS
FEHLERQUELLE DER CYSTINBESTIMMUNG

Csapd J. and Zs. Cs. Kiss

Bei der EiweilRhydrolyse mit Merkaptoethansulphonsdure (MES-OH) kann
der Cystingehalt wegen der Reduktion des Cystin zu Cystein und wegen vermut-
lichen Entstehen einer Thiodther-Bindung zwischen Cystein und der Sulphydryl-
Gruppe von MES —OH nicht bestimmt werden. Das durch MES —OH entstehende
Cystein erscheint bei der lonenaustauscher-Saulenchromatographie auf der Stelle
von Prolin, und diese Vermischung verfalscht die Untersuchungsergebnisse fur
Prolin insbesondere bei Eiweiprodukten mit hohem Cystingehalt.

Mit der von Verfassern ausgearbeiteten Methode kénnen Cytein und Prolin
voneinander getrennt werden, aber damit gleichzeitig wird die Trennung von Gly-
cin und Alanin schlechter sowie Prolin und Glutaminsaure werden praktisch ver-
mischt. Wegen dieser methodischen Schwierigkeiten wird die Hydrolyse mit MES —
OH fur die Bestimmung von Cystin nicht empfohlen.

A SZERKESZTOSEGHEZ A KOVETKEZO DOLGOZATOK ERKEZTEK

Buza Balazs: Magneses magrezonancia spektroszképia (NMR) alkalmazasa élel-
miszervizsgalatokban

Géabor Miklésné: A spektrofotometrias fehérjetartalom meghatarozas alkalmazasa
Uj feltarasi eljarassal kulénb6z6 hasok és hasipari termékek esetén

Horvathné Alméassy Katalin: Ujabb modszer fehérie PAGE ferrogramok ezist
szinezésére

Ormainé Cserhalmi Zsuzsanna és Kucsora Istvan: Fehérjealapi adalékanyagok
emulzidkapacitasanak meghatarozasa

Koran Kornél és Gasztonyi Kalman: Mesterséges élelmiszerszinezékek intenziv fo-
lyadékkromatografias (HPLC) elvalasztasa

Zalainé Fundak Rita, Soés Katalin és Gergely Anna: Hazai él6vizekb8l szarmazé
halak 6sszeshigany és metil-higany tartalméanak vizsgalata

Szab6 Erzsébet, Molnar Pal, Golya Istvanna és Acs Pal: Erzékszervi kérvizsgalat
eredményei tdit6italoknal
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Tajékoztatd

az élelmiszerek fogyaszthatdsagi hataridejének, ill. mind'ségmegé'rzési idGtartama-
nak megallapitdsara vonatkozé eljarasrol

Az élelmiszerek fogyaszthatsagi hataridejének és minGségmegdrzési idétarta-
manak megallapitasanal az élelmiszerekrdl szol6 1976. évi IV. térvény (ET) és a
végrehajtasara kiadott rendelkezések (ET. 22. § és a kiegészitett és mddositott
25/1976. (VII. 11.) MEM sz. rendelet 41 -44. § valamint az Allategészségugyi és
Elelmiszerhigiéniai F6osztaly Kozleménye MEM E. 1983. 15. szama) alapjan kell
eljarni.

Az id6tartamok meghatarozasa érdekében tarolasi kisérleteket kell végezni.
A teriiletileg illetékes megyei (f6varosi) allategészségugyi és élelmiszer ellenérzé
allomasok megbizas alapjan — vizsgalati dij ellenében — a tarolasi kisérletek vég-
zésében részt vehetnek. A kisérletek tervezésénél és kivitelezésénél a kovetkez6k
szerint célszer( eljarni.

A taroléasi kisérletek végrehajtasanak szakaszai

1 Térolasi terv készitése ) ]
A térolasi kisérletek végrehajtasa el6tt célszeri — az Allategészséglgyi és Elel-
miszer Ellenérzé Koézponttal elézetesen egyeztetett - tarolasi tervet késziteni,
melynek a kovetkez6ket kell tartalmaznia:
— a termék megnevezését,
— a vizsgaland6 termék Osszetételének rovid leirasat,
— az alkalmazott csomagoléanyag, ill. csomagolasi méd ismertetését,
— a tarolasi korilmények leirasat,
— a tarolas soran vizsgalando tulajdonsagok kijelolését,
— a vizsgalati médszerek és mindsit6 normak rovid leirdsat vagy utalast a
szabvanyra, el6irasra, mely szerint végzik,
— a tarolas varhat6 id6tartamat,
— a vizsgalatok gyakorisagat.

2. A minta kivalasztasa

A legyartott készleth6l a szikséges szamu sértetlen csomagolasu elemi mintat
véletlenszerien kell kivenni. Mintavételre olyan tételt kell kivalasztani,
melynek gyartasi kdrilményei, tzemi atfutdsa (nyersanyagtéarolas, technologia,
csomagolas stb.) az atlagosnak megfelel6. Ha az azonos elnevezésl termékek
gyartasi kérilményeiben lényeges eltérések vannak (pl. friss és tartésitott nyers-
anyagbhol készdl, kulénbdz6 tipust csomagolasban forgalmazzak), akkor a taro-
lasi kisérleteket mindegyik ,korilmény kombinéaciora” el kell végezni.

3. A tarolasi korilmények meghatarozasa

A mintat a termékszabvany vagy egyéb ra vonatkozd elGirasban rogzitett ko-

rilmények kozott kell a kisérlet alatt tarolni.

— A romlasi folyamatot a h6mérséklet jelentés mértékben befolyasolja. Ezért
a tarolasi kisérleteket legalabb két hémérsékleten, a kivanatos, és a feltéte-
lezhet6 legkedvezétlenebb hémérsékleten szilkséges elvégezni. Ha a romlas-
héfok Osszefiiggésben jelent6s mindségvaltozas varhatd, célszerl ketténél
tobb hémérsékleten elvégezni a tarolasi kisérletet.

— Vizg6z ateresztd csomagolasu élelmiszert két kiilonb6z6 paratartalmua térben
kell vizsgalni.
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A fényérzékeny élelmiszert sotét és vilagos helyen egyarant kell vizsgalni.
Ha hitott tarolas az el6iras, - akereskedelmi hitélanc megbizhatatlansaga
miatt —a tarolasi kisérletet szobah6mérsékleten is el kell végezni.
Gyorsfagyasztott élelmiszerek esetében a tarolasi kisérleteket az eldirt opti-
malis tarolasi h6mérsékleten és egy, afagypont korili olyan h6mérsékleten is
el kell végezni, melyen a termék még fagyott allapotban tarthato.

4. A vizsgalandd kritikus jellemzék kivalasztasa
A kritikus jellemz6t a szabvéanyban el6irt tulajdonsagok kozul kell Kiva-
lasztani.

Az eddigi tapasztalatok azt mutatjak, hogy a tarolas soran az érzékszervi
tulajdonsagok vagy ezek koziil egyesek valtoznak aleggyorsabban. Ez utobbi
esetben a kritikus jellemz6 nem az érzékszervi 6sszképet jellemz6 6sszpont-
szam, hanem a leggyorsabban romlé érzékszervi tulajdonsagra, ill. tulajdon-
sagokra kilén adott értékelés.

Az dsszetételi jellemz6k kozil a fogyaszthatésag szempontjabol legfontosabb
paramétereket kell jeldlni és valtozasukat figyelemmel kisérni.

A mikrobiol6giai mindség (mely a romlast okoz6 és az egészségre karos mik-
roorganizmusok tevékenységétél fligg) szintén kritikus jellemz6. Vizsgélata
tehat elengedhetetlen parhuzamosan, illetve egyidében az érzékszervi vizs-
galattal. A 6/1978. (VI1 14.) EUM. sz r. értelmében az élelmiszereknek a
fogyaszthatésagra, illetleg a min6ség megérzésére vonatkozo idépontig -

utobbi meghosszabbitasa esetén annak id6pontjaig — meg kell felelnie az
élelmiszeregészségugyi mikrobiolégiai kdvetelményeknek. Ezért a tarolasi
kisérlet soran a rendeletnek megfelel6 mikrobioldgiai vizsgalatokat ugy kell
elvégezni (megfelel idépontban és gyakorisaggal), hogy az eredmény alap-
jan megitélhet6 legyen, hogy akivant idépontig az élelmiszer aggalymente-
sen fogyaszthato-e. A tarolas alatti vizsgalatokat ki kell terjeszteni —a szik-
ségesnek itélt mértékben — a romlast okoz6 mikroorganizmusok meghatéa-
rozasara is, amelyek els6sorban az élelmiszerek érzékszervi tulajdonsagait
befolyasoljak (pl. zavarossag, savanyodas).

5. A tarolasi kisérletek id6tartama, vizsgalatok gyakorisaga
— A fogyaszthatdsagi hataridét, illetve a mindségmeg6rzési id6tartamot az

¢éleimiszer-elGallitasi folyamatanak befejezésétdl kell szamitani. A tej- és
hasipari termékeknél a 6010/1982. (MEM. E. 16. sz.) szamu MEM allasfog-
lalas az irdnyado.

A tarolasi kisérletet annyi ideig kell folytatni, mig a termék élelmezésegész-
ségugyi, mikrobiolégiai allapota, érzékszervi tulajdonsaga, valamint a jo
gyartasi gyakorlat megvalositasa azt valészindsiti, illetve, mig atermék mi-
nésége az el6irt minimalis szint ald csokken. A romlasi gorbe felvételéhez
legalabb 5 adat szilkséges. Ezért a kisérlet varhat6 idejét tobb, de legalabb
4 szakaszra kell osztani, és az id6szakok végén a kijeldlt kritikus tulajdonsa-
gok vizsgélatat el kell végezni.

— Az elemi mintak esetleges inhomogenitdsa zavaré hatdsanak csokkentésére

az egyes minGségi jellemzéket 2—3 elemi mintab6l parhuzamosan kell meg-
hatarozni és az eredmények szamtani atlagat kell a tovabbiakban hasznalni.

— Azokat a kémiai-fizikai jellemz&ket, melyek a tarolas soran nem valtoznak, a

kisérlet kezdetén egy esetben, a tarolas soran feltehetéen valtozékat pedig a
tarolasi kisérlet soran folyamatosan a mikrobiolégiai és érzékszervi vizsga-
latokkal egyid6ben kell vizsgalni.

6. A tarolasi kisérletek értékelése
A tarolasi kisérletek befejezését kdvetden a vizsgalt minéségi jellemz6k valto-
zasét a tarolasi id6 fuggvényében abrazolva meg kell hatarozni, hogy értékiik
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mennyi id6 alatt csokken vagy emelkedik a termékszabvany vagy egyéb el6-
irasban megengedett érték ala vagy folé. Az igy kapott id6tartamok kozil a
legrovidebb (a leggyakrabban valtoz6, kritikus minéségi jellemzé altal meghata-
rozott) a fogyaszthatésagi hataridd, illetve a min6ségmegdérzési idétartam.

A javasolt min6ségmeg6rzési id6tartam a meghatérozottnal 1/3-mal rovidebb
legyen.

7. A fogyaszthatosagi hataridd, illetve mindségmegdrzési idétartam megallapitasa
A tarolasi kisérletek eredményeit az AIIategeszsegugyl és Elelmiszer Ellenérz6 Koz-
pont (1095, Budapest, Mester u. 81.) részére kell felterjeszteni.

A 3 teljes példanyban felterjesztett dokumentaciénak tartalmaznia kell:
a) A gyartastechnoldgia és a tarolasi kisérlet rovid, szabatos leirasat;
b) a tarolasi kisérlet eredményei alapjan javasolt fogyaszthatésagi hataridét,
illetve min6ségmegdérzési idétartamot;
c) Mellékletben:
— a kivalasztott jellemz8 vizsgalati eredményeit tablazatosan a tarolasi
hémérséklet és a tarolasi id6 figgvényében (ha az elbirtt6l eltér6 hé-
mérsékletl tarolasra is sor kerilt, akkor kulon tablazatban ennek ered-

ményeit);
Vizsgalt Téarolasi h6mérséklet . . °C  Tarolasi hémérséklet . . °C
jellemzé Térolasi id6 ban Tarolasi id6 ban

— a fogyaszthat6sagi hataridét, illetve minéségmegdrzési id6tartamot meg-
hatarozo6 kritikus jellemzé id6beli valtozasat (kritikus jellemzd arolasi
id6) mutatdé diagramot; (ha az elGirttdl eltér6 hémérsékletl tarolas is
volt, akkor kiilén az erre vonatkoz6 dlagramot is), valamint ajanlatos

— a teriletileg illetékes Allategészségiigyi és Elelmiszer Ellen6rz6é Alloméas
szakvéleményét is megadni.

Az Allategészségligyi és Elelmiszer Ellen6rz6 Kozpont véleményezi a bekuldott
dokumentacidkat és véleményével egyiitt megkildi szakintézeti egyeztetésre az
Orszagos Elelmezés- és Taplalkozastudomanyi Intézethez (OETI), valamint a
Kereskedelmi MinGségellenérz6 Intézethez (KERM 1). Egyetertes esetén a java-
solt fogyaszthatdésagi hataridét, illetve minéségmegérzési id6tartamot felter-
jeszti a Mez6gazdasagi és Elelmezésiigyi Minisztériumnak (MEM) Jovahagyasra
A MEM a jovahagyott fogyaszthatosagi hataridét, illetve minGségmegérzési
id6tartamot a MEM Ertesitében kdzlemény formajaban teszi kozzé.
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Min8ségmutato-képzés az uditSitalokra

A minéségmutato-képzés modositasarol, esetleges kiterjesztésérdl Uj termékek
megjelenése, (] szabvany stb. fliggvényében - el6allitoi, ill. hatésagi élelmiszer-
mindségellen6rzés kezdeményezésére — a MEM Allategészségugyi és Elelmiszer-
higiéniai F6osztalya rendelkezik.

1. Fogalommeghatarozas

Az udit6italok minéségmutatéja a kivalasztott legfontosabb minéségi jellemzék
természetes mértékegységben kifejezett mér6szamai egy- vagy toébblépcsés
transzformaldsanak és 0sszegezésének az eredménye, amely egy mérészamban
fejezi ki az udit6italok mindségét. A termék-mindségmutaté megfelel§ dsszeg-
zése utdn egy vagy tobb termékcsoport, f6termékcsoport, ill. Gzem, vallalat,
iparag termékei mindségi szinvonaladnak jellemzésére is alkalmas.

Az udit6italok min6ségmutatéjat, melynek maximalis értéke 4,00, jelenleg a
kovetkezé mutatbkomponensekbél (tulajdonsagcsoportok transzformait méré-
szamaibol) kell képezni:

MKi = érzékszervi mutatbkomponens

MK2 = Osszetételi mutatbkomponens

MK3 = térfogat mutatbkomponense

MK4 = csomagolas és jelélés mutatbkomponense

Ha egy termék mutatoképzésében valamennyi mutatékomponens (tulajdonsag-
csoport) szerepel, akkor egy-egy tulajdonsagcsoport mutatékomponensének
maximalis értéke 1,00.

2. A min6ségmutaté-képzés kore

Jelen el6iras szerint kell képezni az MSZ 21388/1. sz. szabvany hatalya ala tar-
tozé ipari csomagolasu szénsavas alkoholmentes uditGitalok minGségmutatojat.
A mutatoképzés a csendes udit6italok kivételével valamennyi alapanyag-valto-
zatl termék valamennyi kiszerelési egységére kiterjed.

A termékek besorolasat a minéségmutatéképzéshez az 1. melléklet tartalmazza.
A minéségmutatd-képzést értelemszerien kell alkalmazni a mutatéképzésbe be-
vont termékkor Uj valasztékaira is.

3. A min8ségmutatoé képzése

3.1. Altalanos képzési elvek

Az udit6italok min6ségmutatdé képzésének az alapelve, hogy a mutatokom-
ponensek pontszamait — a térfogat és szarazanyag mutatoképzése kivételével
- egy minta mérési eredményéhez kell rendelni. Egy termék min6ségmutatdja
az egyes mutatbkomponensek, ill. szamtani atlaguk 6sszege. A min6ségmutato-
képzés a gyartmanykdnyvi adatokra épul. Az érzékszervi tulajdonsag minden
esetben elsérendlien kritikus jellemz8, ami azt jelenti, hogy az érzékszervi
mutatékomponens 0,00 értéke valamennyi tobbi jellemzé mutatdkomponen-
sének értékét - fuggetlenll azok nagysagatél - torli ésigy a minta (termék)
minéségmutatéja is 0,00. Pontszam nélkili elsérendlien kritikus jellemz6 az
artalmas vegyi szennyezddésnek a megengedettet (4/1978. EUM. sz. rendelet)
meghaladd értéke és az élelmezésegészséglgyi hatarértékek (6/1978. EUM. sz
rendelet) tullépése.
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3.2

3.3.

3.4.

3.5.
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Az Osszetételi mutatokomponensen belil kijel6lt kritikus jellemzé' (szénsavtar-
talom) nem megfelel6 érték (a részkomponens pontszama 0,00) esetén torli a
tobbi Osszetételi jellemzd részkomponensének (pontszaméanak) értékét ugy,
hogy az dsszetételi mutatokomponens értéke 0,00.

A fogyasztéi kiszerelésl termékeknél pontszam nélkili kritikus jellemzé ajeld-

Iés és ha nem megfelel6, a csomagolasra adott pontszamot torli.

Erzékszervi mutatokomponens (M K J

Az érzékszervi birdlat végrehajtasat és a mindsitést a szabvanyel6irasoknak
megfeleléen kell végezni. Az érzékszervi tulajdonsagok elsérendlen kritikus
jellemzék. Az érzékszervi mutatokomponens képzésénél az érzékszervi dssz-
pontszamon tulmenden az egyes tulajdonsagcsoportokra el6irt minimalis pont-
szam teljeslilése is kovetelmény. Az érzékszervi mutatbkomponens képzési
modjat a 2/1 —2. mellékletek 1. fejezetei tartalmazzak.

Osszetételi mutatokomponens (M K 2)

A vizsgalatokat az érvényes szabvanyokban, ill. a Modszerkdnyvben leirt
madszerekkel kell végezni.

A szénsavtartalom mérési eredményekhez egyenként kell a rész-mutatékom-
ponenst hozzarendelni, majd atlagolni. Amennyiben a szénsavtartalom az
érvényes mind@sit6 el6irasok szerint nem megfelel, az 6sszetételi mutatokom-
ponens - ajellemzé kiritikussagat figyelembevéve —0,00. A minéségmutato-
képzéshez a vizoldhaté szarazanyag-tartalom értékelését az alabbiak szerint
kell végezni gy, hogy a szénsav- és szarazanyag-tartalom mérések szama azo-

nos legyen:

Megfelel§ egyedi szénsavtartalom értékek esetén a szarazanyag-tartalom
mérési eredmények atlagahoz rendeljik a részmutatokomponenst.

Ha a szénsavtartalom értékek k6zo6tt nem megfelel6 is el6fordul, de a ter-
mék szénsavtartalma a - 10, ill. +20 %-os hatarhoz viszonyitva a hata-
lyos minésitd el6irdsoknak megfelel, akkor a szarazanyag-tartalom mérési
eredményekhez a szénsavtartalom kritikussagat figyelembevéve egyenként
kell a részmutat6-komponenseket hozzarendelni, majd atlagolni.

Az Osszetételi mutatbkomponens-érték szénsavas, nem diabetikus tdit8italok
esetén a szénsav- és szarazanyag-tartalom mérési eredményekhez rendelt
pontszamok atlaganak az 6sszege, amennyiben a szénsavtartalomra kapott
részmutatokomponens értéke nem 0,00.

Az dsszetételi mutatbkomponens képzési maédjat a 2/1 -2. mellékletek 2. feje-
zetei tartalmazzak.

Térfogat-mutatékomponens (M K 3)

A térfogatmutato-komponenst a mérési eredmények atlagdhoz kell rendelni.
Pontszam nélkili kritikus jellemz6 az egyedi térfogatt(irés. Ha a terméknegyed
térfogata nem éri el a névleges érték 93%-at, akkor a térfogatmutatd-kompo-
nense 0,00.

A térfogatmutaté-komponens képzési médjat a 2/1 -2. mellékletek 3. fejezetei
tartalmazzak.

Csomagolés-jeldlés mutatbkomponense (M K 4)

A csomagolas jelolés elbiralasa el6tt az érvényes el6irasok alapjan a csoma-
golas jeldlés szabvanyos kdévetelményeinek kielégitésér6l kell meggy6z6dni.
Ha a csomagolas jelolés a szabvanyos kévetelményeket nem elégitik ki, a
mutatékomponens 0,00. Amennyiben a csomagolas jelolés a kdvetelmények-
nek megfelel, a csomagolas jel6lés szinvonalanak értékelését 13 palackon vagy
gydjt6cimkén egyenként kell elvégezni.



A jelélés pontszam nélkili kritikus jellemz8, a nem megfeleld jelélésl palack-
csomagolas-jellés mutatékomponense 0,00.

A csomagolas-jeldlés mutatbkomponensc - a jeldlés kritikussagat mind a pa-
lackon, mind a gyt(jtécimkén figyelembevéve — az egyedenként értékelt 13
palack csomagolasara adott atlagpontszam.

A csomagolas-jelolés mutatbkomponens képzési mdédjat a 2/1-2. melléklet
4. fejezetei tartalmazzak.

4. A miné'ségmutatés eredmények vezetése, nyilvantartasa

A min6éségmutatd termékcsoportok szerinti vezetésének ajanlott maédjat a 3.
melléklet tartalmazza. A mindségmutaté és az azokhoz tartozé vizsgalati ered-
mények dokumentélasa olyan legyen, hogy azok vezetésének helyessége ellen-
6rizhet6 legyen.

A vizsgalatok gyakorisagarél és a vezetendd nyilvantartasokrél belsé (hatosagi,
vallalati, illetve tzemi) szabalyzatok rendelkeznek.

5. El6allitéi, hatésagi és komplex mind'ségmutaté Osszegzése

Az Uzemekben az egyes termékcsoportokra célszerli havonta min6ségmutatét
képezni az adatok szamtani atlagolasaval. A havi minéségmutatok volumen-
aranyos atlagolasaval kell képezni a termékcsoport tizemi, vallalati, ipari ered6
minéségmutatojat éves szinten. Az el6allitdi minéségmutatd Osszefoglald sza-
mitdséra ajanlott tablazatot a 4. melléklet tartalmazza.

A hatésagi min6ségmutatds adatok dsszesitése a vizsgalt tételszam szerint su-
lyozva torténik. A komplex minéségmutaté a hatésagi és ipari minéségmutaté
szamtani atlaga. A mindségi szinvonal valtozasanak egységes megitéléséhez
az 5. mellékletben foglaltak adnak tampontot.

I. melléklet

Termékek csoportositasa a minéségmutaté-képzéshez

5 Sk- Termékek,
FS;%L’QE" Termékcsoport ill. vonatkozo
szabvanyok
Szénsayas szAl6 alapu udit6italok MSZ 21338/1 szerint, diabetikusok kivételével
uditoitalok
eggléb ha_z(?i,tg;{ijrlrilal'(cs MSZ 213381 szerint (alma, korte, ribiszke,
U Gditoitalo vegyes 23,6571
i bara% kaJsmbarackgygtb) "diabetikusok
kivételével
. . 21338/1 szerint (citrom, narancs, gr:
citrusfélék frU|t) diabetikusok f<|vete|evel gaep
colafélék MSZ 21338/1 szerint, diabetikusok kivételével
tonik tipust Gdit6italok MSZ 21338/1 szerint, diabetikusok kivételével
egyéb Uditéitalok MSZ 21338/1 szerint, a gylimolcsizli UdltOltaJok,
tovabba az 'be nem sorolhato izesitesu
ud|t0|talok pl. banan mango), diabetikus
kivetelével

diabetikus udit&italok MSZ 21338/1 szerint, izesitéstdl fuggetlentil



2/7. melléklet
Szénsavas, nem diabetikus tditditalok minﬁségmutat(’)-képzése*

1. Erzékszervi tulajdonsag** (MKi)
MSZ 21338/2 szerint vizsgalva
X = barmely tulajdonsagcsoport atlagpontszama

Sulyozott 6sszpontszam Pontszam
17,6-20
és X&2,8 1,00
15,2-17,5
és Xn2,8 0,75
13,2- 151
és X&2,8 0,50
11,2- 131
és X>2,8 0,25
<11,2
vagy X< 28 0,00

* Az 1.sz. melléklet sz6l6 alapl, egyéb hazai gyumolcs alapu, citrusfélék, colafélék, tonik tipusu,
egyéb uditditalok termékcsoportjaira vonatkozik.
** Elsérendlen kritikus jellemzd.
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2. Osszetételi jellemzék (M K2)
2.1. Szénsavtartalom*
N = névleges, gyartmanykényvben

szerepld érték g/l
X=mért érték! g/l

Minéségi jellemzé

Pontszam
N+ 0,10N~Xs N-0,05N 0,50
N-0,05N>X~N-0,10N
vagy 0,25
N+0,20N~X>N + 0,10N
X<N-0,10N
vagy 0,00
X>N + 0,20N
vagy X >8,2
* Kritikus jellemzé
2.2. Vizoldhat6 szarazanyag-tartalom
N = névleges szarazanyag-tartalom (t%)
X = mért>'szarazanyag-tartalom (%)
Minéségi jellemzé Pontszam
N+0,3 t% 2rX~N-0,3 t% 0,50
N—0,3 t% >X>rN—0,5 t%
vagy 0,25
N+05t%2:X >N +0,3t%
X-=N—0,5 t%
vagy 0,00
X>N +0,5t%
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3. Térfogat (cm*) (MK3
Atlagtérfogat

Minéségi jellemzé Pontszam
N = 200 cm3 N = 250 cm3 N = 1000 cm3

N197 = 246 =986 1,00

és barmelyik elemi minta

a 186 a 232 =930

195,6-196,9 244,3-245,9 979,3-985,9
és barmelyik elemi minta
a 186 =232 =930

0,75

194,3-195,5 242,6-244,2 972-979,2
és barmelyik elemi minta
2=186 r=232 =930

0,50

193- 194,2 241-242,5 966-972,5
és barmelyik elemi minta 0,25

2=186 r=232 a 930

<193 <241 <966
vagy barmelyik elemi minta
<186 <232 <930

0,00

4. Csomagolasjel6lés (M Ki)

Csomagolas Pontszam

Kifogéastalan kivitelezés(i csomagolas, vagy legfeljebb kisebb, a fogyaszté tajé-
kozédasat nem befolydsold esztétikai hibak (kismértékl kopéas a litografian
vagy a szitanyomason; ferde, vagy kissé gylirott, vagy kissé beszakadt
cimke)

Eles végz6désektSl mentes, kézzel nyithaté csavarzar

1,00

A fogyasztoé tajékozodasat megnehezité esztétikai hibak (er6sebb kopas, rosz-
szul olvashaté szitanyomas v. litografia, v. rekeszkartya).

Csak segédeszkodzzel nyithaté vagy kérbefogd csavarzar

kisebb szennyez6dés a palackon, cimkén vagy zaréelemen.

0,50

Csorba vagy torott, hajszalrepedt tiveg, a palack folyat; er6sebben szennyezett
liveg vagy cimke, vagy zaréelem; olvashatatlan szitanyoméas vagy litog-
réfia; olyan mértékben szakadt cimke, hogy azon egyes feliratok nem olvas-

haték; rozsdas zaréelem; Idegen anyag 0,00

Jelolés***

megfeleld;
_Aljelijlés mind az egyedi, mind a gy(jtécsomagolason az el6irdsoknak megfeleld; a datum

]O olvashat6, egyértelm jeldlés.

nem megfelel ;
A jelolés akar az egyedi, akar a gydjtécsomagolason nem felel meg az el6irdsoknak, vagy

a datum olvashatatlan, vagy nem egyértelm( a jeldlés.
*** pontszdm nélkali kritikus jellemzé
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2/2. melléklet
Szénsavas diabetikus tditGitalok mindségmutatoké-pzése
1. Erzékszervi tulajdonsag** (MKi)

MSZ 21338/2 szerint vizsgalva
X =barmely tulajdonsagcsoport atlagpontszama

Sulyozott 6sszpontszam Pontszam

17,6-20 1,00

és X& 2,8
15,2- 175 0,75

és X& 28
13,2- 151 0,50

és X=r 2,8
11,2- 131 0,25

és Xi 28
<11,2 0,00

vagy X< 28

** Els6rendlen kritikus jellemzé

2. 6sszetételijellemzék (MKr)
2.1. szénsavtartalom

N = névleges, gyartmanykonyvben szereplé
érték g/1
X =mért érték g/l

Mingségi jellemz6 Pontszam
N+ 0,10N~*X~N-0,05N 1,00
N —0,05N >Xar N —0,10N 0,50
vagy
N+ 0,20Nr: X >N + 010N
X< N—O0.10N
vagy 0,00
X >N+ 0,20N
vagy

Xn8,2



3. Térfogat (cm3) (MK3)

Atlagtérfogat Pontszam
N = 200 cm3 N = 250 cm3 N = 1000 cm3 1,00
& 197 2=246 :=986

és barmelyik elemi minta

2=186 2=232 2=930

195,6-196,9 244,3-245,9 979,3-985,9 0,75
és barmelyik elemi minta

& 186 r=232 2-930

194,3-195,5 242,6-244,2 e -972,6-979,2 0,50
és barmelyik elemi minta

2=186 2=232 2=930

193- 194,2 241-242,5 966-972,5 0,25
és barmelyik elemi minta

2=186 2-232 2=930

<193 <241 <966 0,00

vagy barmelyik elemi minta
<186 <232 < 930

IN

. Csomagolasjelslés (M K4)
Csomagolas Pontszam

Kifogastalan kivitelezés(i csomagolas, vagy legfeljebb kisebb,a fogyaszt6 tajé-

koz6dasat nem befolyasolé esztétikai hibak (kismértékl kopas a litografian
_ vagy aszitanyomason; ferde vagy kissé gy(irott, vagy kissé beszakadt cimke) 1,00
Eles végzGdésektsl mentes, kézzel nyithaté csavarzar.

A fogyaszto tajékoz6dasat megnehezité esztétikai hibak (er6sebb kopas, rosz-

szul olvashaté szitanyomas, v. litografia, v. keresztkartya). Csak segédesz-

kozzel nyithaté vagy korbeforgd csavarzar ..., 0,50
Kisebb szennyez&dés a palackon, cimkén vagy zaréelemen.

Csorba vagy tordtt, hajszalrepedt tiveg, a palack folyat; er6sebben szennyezett
liveg vagy cimke vagy zaréelem;
olvashatatlan szitanyomas vagy litografia; olyan mértékben szakadt cimke,
hogy azon egyes feliratok nem olvashaték; rozsdas zar6elem; idegen anyag 0,00

Jelolés***

megfelel6:
A jelolés mind az egyedi, mind a gy(jtécsomagolason az eldirdsoknak megfeleld; a datum
j6l olvashaté, egyértelm( jeldlés.

nem megfelel6:
Aj elolés akar az egyedi, akar a gy(jtécsomagolason nem felel meg az el6irdsoknak, vagy
a datum olvashatatlan, nem egyértelm( a jelolés.

*** Pontszam nélkuli kritikus jellemzé
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N
'
o

Termékcsoport;
Termelt

E Datum meny-

E nyiség

o

(%]

n=

Kilsé
pont-
szam

A minéségmutaté szamitasa

Uzem v. véllalat; |d6szak;

Minéségi jellemz6k

) . Erzék-
Szin Ilat iz szervi Mért
pont-  pont-  pont-  ,5pr. MK, érték
szam  szdm  Szdm  gzam
ZMK,
MK 1= n MK 21=

MK2L

ZMK 21
n

3. melléklet

M K4
Mért Tér- (csoma-
érték MK2Z AtK2  fogat MK3 golas-
jelolés)
z -
MK4=
ZMK2Z MK2A+ ZM K3
= = ZMK1
MK2 n +M K22 M K3 n

n

MM =MKi+MK2+ MK3+MK i

a mutatbkomponensek szdma az egyes oszlopokban



Vallalat 4. melléklet

O0sszefoglalé tablazat az Gdititalok min6ségmutatdjanak alakulasarol

Mutatékomponens
Termékcsoport, ('jsszeg
Fétermékcsoport termelés MK M K2 MKS MK4 Min&ségmutatd
megnevezése (ht) (Erzékszervi) (osszetételi) (térfogat) (csomagolas-
jelolés)

Sz616 alapa Vi M Ki, MK 21 MK 3L M K 41 MM!
Egyéb hazai gyumolcs alapu v2 MKi2 MK 22 MK 3R MK 12 MM2
Citrusfélék v3
Colafélék v4
Tonlktipusa Vs
Egyéb uditék Ve
Diabetikus V7
Szénsavas UditGitalok VE MKig m k 2£ MK SE MKA4E MME
Véllalat/izem mind6sszesen

VE = VI+V2+ i, + V7
MMj = MKn + MK2 + MK3l+ MK4i

VI-MKn+v2-MKi2+ ... + VIMK)7
mkEi =

MME = MKIE+ MK2H+ MK ,E + MK4£



ElGiras

5. melléklet

A minéségi szinvonal valtozasanak megitélése

A targyévi és az el6z6 évi min6ségmutaté értékeinek kulénbsége
(MMV—MMft = /1MM)

Tételszam

a vizsgalt . kismértékben . kismértékben | .

id6szakban valtozatlan javult javult romlott rom lott

nv
ha a valtozas

150 alatt <+0,04 + 0,05 és + 0,08 + 0,08-nal nagyobb —0,05 és —0,08 —0,08-nal nagyobb
kdzott van kozott van

150 felett < + 0,02 + 0,03 és +0,05 + 0,05-nél nagyobb + 0,03 és —0,05 —0,05-nél nagyobb
kozott van kozott van

MMj = min6ségmutaté bazisévben

MMV = minéségmutaté targyévben



SZABVANYISMERTETO
Osszedllitotta: Katona Abrisné

Az 1986. januar 1. és 1986. junius 30. k6zotti id6szakban a kdvetkezd orszagos és
agazati élelmiszeripari szabvanyokat hagytak jova, modositottdk vagy hataly-

talanitottak:

Szabvany

szama
MSz

9609-85
12254-85
12274-85
12284-85
828 - 85
6313-85
19944-85
6337-85
14484-85
19815-85
21386-85
9463-85
19561 -85
14475/38-85

20490-85
6367/8-85

6229-85
919-85
20633/2-85
20986-85

20698-85

21338/1 -86

248

zabvéany cime

Vaj (az MSZ 9609 —80 korszer(isitése)

Paszt6rozott és ultrapasztérozott tej (az MSZ
12254 —79 és MSZ 12254 - 79 M korszer(sitése)

Termeldi tejszin (az MSZ 12274 —72 korszer(isitése)

Edami sajt (az MSZ 12284 - 78 korszer(sitése)

A cukor gyartaskozi termékeinek gyors mikrobiolo-
giai vizsgélata (Uj szabvany)

Birs (az MSZ 6313-74 korszer(sitése)

Tojasgyimolcs (az MSZ 19944 - 74 korszer(sitése)

Retek (az MSZ 6337 - 76 korszer(isitése)

Citrustermékek ill6olaj-tartalmanak meghatarozasa
(Gj KGST SZT 3448 - 81)

Zsirok és olajok slir(iségének meghatarozasa (az
MSZ 19615 —74 korszer(sitése)

Gyorsfagyasztott gombdc (Uj szabvany)

Borok extrakttartalmanak meghatarozasa pikno-
méteres modszerrel (az MSZ 9463-72 korszeri-

_ sitése KGST SZT 4255-83)

Etkezési sertéstepert§ és sultszalonna elGirasai (hi-
bak helyeshitése)

Peszticid maradékok vizsgéalata élelmiszerekben.
Fenarimol meghatarozdsa nagy viztartalma ter-
ményekben (Gj szabvany)

Sutbipari terminolégia (Gj szabvany)

Elelmezési, takarmanyozasi, ipari magvak és han-
tolt termények vizsgéalata. Allati kartev6ék és
kartételik kimutatasa (az MSZ 6367/8 —76 kor-
szer(sitése)

Kinai kel (4j szabvany)

Vagott hazinyul (4j szabvany)

Cukordrazsé. Mintavétel, vizsgdlat és minGsités
(az MSZ 20633/2 —75 korszer(sitése)

Ostyak mintavétele, vizsgélata és mindsitése
(az MSZ 20986 —76 korszerdsitése)

Azonnal oldéd6 kavékészitmények (az MSZ 08 —
1496/1 -78 és az MSZ 08-1496/2/79 korszer(-
sitése) .

Alkoholmentes uditdital. Altalanos miszaki el6ira-
sok (az MSZ 21338/1 —80 korszer(isitése)

Hatalyba-
Iépés (hataly-

talanitas)

id6pontja

1986.04.01
1986.02.01
1986.04.01
1986.04.01
1986.04.01
1986.04.01
1986.04.01
1986.04.01
1986.04.01

1986.04.01
1986.04.01

1986.07.01
1986.07.01

1986.04.01
1986.04.01

1986.07.01
1986.07.01
1986.07.01
1986.07.01

1986.07.01

1986.07.01
1986.10.01



Szabvany
szama
MSz

'9465-85

9480-85

17045-85
18776-84

3640/23-85

6989-85-85
14853-85
11890-83
6369/2-85
8761/2-86
14852-85
6949-86

19810-84
Ml 18783-85
MI 18817-85

10180-83
21338/2-86

10889/3-86
14476-86

Szabvany cime

Borok, borparlatok szabad- és 6sszes kénessav-tar-
talmanak meghatarozasa (az MSZ 9465 —72 kor-
szer(isitétse KGST SZT 4257-83)

Borok és brandyk cukortartalmdnak meghata-
rozdsa Bertrand modszerrel (az MSZ 9480-82
korszer(sitése KGST SZT 4256 - 83)

Ipari cukorrépa (az MSZ 17045 —79 korszer(sitése)

A min6ségszabalyozds fogalommeghatarozasai c.
szabvany 5.7. szakaszanak moédositasa:

Hatalyba-
lépés (hataly-
tialanitas)
idépontja

1986.07.01

1986.07.01
1986.09.01

1986.04.15

5.7. Allami szabvanyjel: hordo alaku keretbe foglalt

MSZ betliket tartalmazé jel, amely azt tanusitja,
hogy a termék megfelel minden ra vonatkozé al-
lami (orszdgos és agazati) szabvanynak.

Hisok és hisalapu élelmiszerek vizsgéalata. A Stap-
hylococcus aureus szamanak meghatarozasa szi-
lard tapkozegben telepszamlalassal (az MSZ
3640/9-77 korszer(isitése)

His és histermékek fogalommeghatarozasai (Uj
szabvany KGST SZT 4718 —84)

Borok glukoz- ésfruktoztartalmanak meghatarozasa
(az MSZ 14843 - 74 korszer(isitése)

Fejeskaposzta (hibak helyesbitése)

Lisztvizsgalati médszerek. Idegen anyagok kimuta-
thsa és meghatarozasa (az MSZ 6369/2-70 kor-
szer(sitése)

Sor. Mintavétel, tételminésités (az MSZ 8761/2-77
korszerd(sitése)

Borparlatok szabadaidehid-tartalmanak meghata-
rozasa (Uj KGST 4259—83)

A méhviasz mintavétele és vizsgalata (az MSZ
6949-74 korszerisitése: 9. és 10. fejezete hata-
lyat veszti)

Noveényi foszfatidok vizsgalati modszerei (moédosi-
tas, ill. hibak helyesbitése)

Vallalati min6ségbiztositas. A min6ség megvalosi-
tasanak feltételei (az Ml 18783 —79 helyett)

A vdllalati minéséglgyi szabalyzat tartalmi elvei
(aj iranyelv)

Hokezeléssel tartositott gyermekétel (moédositas)

Alkoholmentes udit6ital. Erzékszervi pontozasos

_ biralat (az MSZ 21338/2 —80 korszer(isitése)

Asvany- és gyogyvizvizsgalat. Kalcium és magné-

_ zium meghatarozasa (Uj szabvany)

Elelmiszer adalékanyagok és technolégiai segéd-
anyagok (az MSZ 14476 —82 korszer(isitése)

MI 18969/2-86 A vallalati min6ségszabalyozas felllvizsgélata. A

felllvizsgélat elvégzése (Uj iranyelv)

MSZ 20660-55 Fiszerek. Hosszubors (hatalytalanitva)

1986.07.01
1986.07.01
1986.07.01

1986.07.01
1986.07.01

1986.07.01

1986.07.01

1986.06.01
1986.07.01
1986.07.01

1986.10.01

1986.05.01
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Hatalyba-

Szabvany i ’
szama Szabvany cime Ier;glsagll'}%ts)ly-
MSZ idépontja
MSZ 6949-74 Méhviasz méhészeti és ipari célra (hatalytalanitva);
a hatalytalanitott szabvany 1—8. fejezeteit az
MSZ 6890-84, a 9. és 10. fejezeteit pedig az
MSZ 6949 —86 jelzetii szabvany helyettesiti) 1986.07.01
MSZ 08-1392- Finomlisztet tartalmaz6 kenyerek. Altalanos el6-
80 irasok (hatéalytalanitva) 1086.03.15
MSZ 08-1496/1 Liofilezett kavékészitmények. ,L1O” oldhat6 tej-
-78 szines kavépor (hatalytalanitva) 1986.07.01
MSZ 08-1496/2 —. ,,L10" oldhaté kavépor (hatalytalanitva) 1986.07. 01

-79
08-1002 - 85  PAcolt-fustdlt libamell és mibélbe t6ltott pacolt-
fustolt libamell, pacolt-fistolt libacomb (az MSZ
08 -1002 —78 korszer(isitése) 1985.12.01
08-1121 -85 Natur libamdj (az MSZ —08 1121 - 78 korszer(sitése) 1985.12.01
08-0140-83 Csépelt zoldborsészem (kifejtd és vel6borsé) (mo-

dositas)
08-1444-85 izesitett és dusitott szaraztésztak (Uj szabvany) 1986.01.01
08-1606-85 Boripari készitmények (az MSZ 08 —1606 —76 kor-

szer(sitése) 1986.03.01

08-0111 -85 Keményitécukor és keményitdszirup kimutatasa
mézben. Dextrintartalom meghatarozasa mézben

(0j szabvany) 1986.04.01
08-0112-85 1 krajnai méh allami térzskdnyvezése. Tenyészt6-

telepek elismerése (Uj szabvany) 1986.04.01
08-0110-85 Propoliszos méz. MinGségi kovetelmények, minta-

vétel (Gj szabvany) 1986.04.01
08-1457-80  Szaritott zoldségek. Szaritott hagymafélék (mddo-

sitas)
08-1459-80  Szaritott zoldségek. Szaritott zoldséglevelek (mddo-

sitas, ill. hibak helyesbitése)
08-1470-80 Tartdsitott majonéz (modositas, ill. hibak helyes-

bitése)
01-10007 - 82 Etkezési s6 (natrium-klorid) (4j szabvany) 1986.01.01

M (1985)

01 -30004 - 85 Etkezési szaraz termények el6recsomagolasa (Uj

szabvany) 1986.03.01

08-1213-82  Camembert tipusu sajt (modositas) 1986.04.15



HAZAI LAPSZEMLE
Osszedllitotta: Molnar Pal

Szarvas T. ésNagel V Mintavételi és mingsitési eljarasok fejlesztésének lehetéségei.
Elelmezési Ipar XL (1986) 4, 123—126

Szanl6 Gy.-né és munkatarsai: Diabetikus Gdit6italok el6allitasa; érzékszervi, fizikai
és kémiai tulajdonséagai. Elelmezési Ipar XL (1986)4, 146 —148

Pulai M.: Min8ség és versenyképesség. Szabvany és Vilag 3# (1986) 5, 6 —10

Kiss T.: A méh felvasarlasa és minGsitése. Méhészet X X X 1V . (1986) 6, 8

Horvéath Z.-né: Méz min6ség, minéségi atvétel. Méhészet XX X1V. (1986) 7, 5

Solyom L. és Farkas K.-né: A szeszipari termékek min6ségének alakulasa 1985-ben.
Szeszipar 34 (1986) 2, 67 —69 i

Kany6 G.-né: MinGségfejlesztés- minéségpolitika az édesiparban. Edesipar X X X V I.
(1986) 2,33-37

Fozy |.-né és Horvath E.: Gyors vizsgalati modszer ét- és tejcsokoladé szénhidrat-
Osszetételének meghatarozasara. Edesipar XXX VII. (1986) 2, 38-42

Teleky-Vamossy Gy.: Erzékszervi vizsgalati modszerek és alkalmazasi terileteik.
Edesipar XXXV 11. (1986) 2, 45-51

Czabaffy A. és munkatarsai: Kozeli infravords diffiz reflexiés és transzmisszios
technika alkalmazédsa az élelmiszermindsitésben. Konzerv- és Paprikaipar
(1986) 1, 28-30.

Nyers G.: Min6ségstatisztikai informaciok az iparban. Mindség és Megbizhatésag
XX. (1986) 2,79-91

Koémocsyné R. G.: Erdekeltség a minéség javitdsdban. Minéség és Megbizhatosag
XX. (1986) 2, 92-98

Cséry L.: MUszaki szabalyozas és min6ségfejlesztés. Min6ség és Megbizhatésag X X.
(1986) 2, 102-106

Donald H. Kropf: Viz- észsirmeghataroz6 gyors médszerek. Hisipar XXX V. (1986)
3,97-103

Zackel E. és Jarosz M.: Kilénb6z6 fogyasztasi és tarolasi h6mérsékletek hatasa a
sertéshis minGségére. Hitdipar XXX11. (1986) 3, 80 —87

Szalanczy E. és Pap S.-né: Blza lizin- és metionintartalmanak vizsgélata INFRA-
PID-61 készilékkel. Gabonaipar XX X111. (1986) 2,45—46

Téth A.: A mintavétel é a mintael6készités egyes kérdései a keveréktakarmany-
gyartasnal. Gabonaipar XXX 111. (1986) 2, 52—53

Horvéath E., Petres J. és Czukor B.: Széja eltarthatésdgaval kapcsolatos vizsgéalatok
Il. Kilonb6z6 ideig tarolt széjababbdl gyartott teljes olajtartalmi extrudalt
sz0jaliszt eltarthatésaganak vizsgélata. Gabonaipar X XX 111. (1986) 2, 54 —56

Malya E.: Az oxidacio hatasa afehér borok dsszetételére és minéségére |. Borgazda-
sag XXXI1V. (1986) 2, 48-54

Kallay M., Bardi Gy. és Timar A.: Acetaldehid-meghatarozasi modszerek 8ssze-
hasonlit6 vizsgalata. Borgazdasag XX X1V. (1986) 2, 58 —59

Olah L. és Torok S.: A titrdlhaté savtartalom és a pH- viszonyar6l. Borgazdasag
XXXIV. (1986) 2, 59-65

Balazs F. és Béndek Gy.: A ,SCABA” automatikus sOranalizator tizemeltetése soran
szerzett tapasztalatok. Soripar XXX 111. (1986) 2, 41 -45

Dedk T.: Az élesztégombak jellemzése, rendszerezése és meghatarozasa V. rész.
Soripar XXX111. (1986) 2, 51-58

Duschanek V.: A hasminéség el6rejelzése. Magyar Mez6gazdasag 4L (1986) 32, 14
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Szakmai hirek

AZ MTA—MEM EKB ELELMISZERANALITIKAI
MUNKABIZOTTSAGANAK ULESEROL

Az MTA—MEM EKB Elelmiszeranalitikai Munkabizottsdga 1986. februar
26-an tartotta alakulé tudomanyos Ulését.

Az Ulésen

1 Pungor Erné akadémikus: Az analitikai kémia 0j trendjei

2. Varsanyi lvan: Beszamol6 ,Eleimiszerek objektiv mingsitése” targykdrben
végzett 1981 -85. évi kutatas f6bb eredményeirdl

3. Biacs Péter: Az Elelmiszeranalitikai Munkabizottsag f6bb célkitlizései és
programja, valamint 1986. évi munkaterve

4. Molnar Pal: Beszamol6 az ,Elelmiszervizsgalati Kézlemények” cimd szak-
folyoirat jelenlegi helyzetérdl és a tovabbi feladatokroél

cimmel tartott el6adast.

Pungor Ernd akadémikus, az MTA Analitikai Kémiai Bizottsaganak elntke
szemléletesen mutatta be az analitikai kémia helyét a vilagban és annak egyre
novekvd, szélesedd jelent6ségét. A legnagyobb véltozas f6ként a vizsgalt anyag
ban jelentkezik. Kiemelte az analitikai kémia gazdasagossagara hat6 szabalyozé
szerepét és az analitikai kémia trendjének bemutatasaval eljutott a teljesen auto-
matizalt rendszer jellemzéséhez.

Varsanyi Ivan az 1981 —85. évi kutatas iranyait és egyes eredményeit a kbvet-
kez6 szakterileteken mutatta be:

— érzékszervi vizsgalati rendszerek fejlesztése

— mintavételi eljarasok fejlesztése

— mlszerek és elemz8 készilékek fejlesztése

— fliszerpaprika objektiv mindsitése

— fliszerek min6éségvaltozasanak vizsgélata

— objektiv gyors élelmiszervizsgéalati médszerek fejlesztése
— akidolgozott modszerek értékelése korvizsgéalatokkal.

A kutatas soran elért eredmények tudomanyos Ujraértékelése az Elelmiszer-
analitikai Munkabizottsag feladata, amely ezen az llésen megkezd6doétt. A kuta-
tasok folytatasa az OKKFT G 8-as Korméanyszintli programjanak 1 sz. alprogram-
jaban biztositott.

Biacs Péter utalt a hazai élelmiszeranalitikai hagyomanyokra, a Spanyar Pal
és Telegdy-Kovats LaszI6 altal vezetett élelmiszeranalitikai albizottsagok eredmé-
nyes munkajara. Ismertette az Ulés elé terjesztett munkabizottsagi programot,
melyet a résztvev6k megvitattak és elfogadtak.

A munkabizottsdg megvitatta és kiegészitéssel elfogadta 1986. évi tervét.

Hozzasz6lasaban Takacsné Keszegh Marta, az MTA Kémiai Tudomanyok Osz-
talyanak tudomanyos titkara felhivta afigyelmet, hogy az Analitikai-kémiai Bizott-
sag egyes munkabizottsagai tobb élelmiszeranalitikai metodikai problémaval fog-
lalkoznak és a szoro% egyuttm(kodés kialakitasa igen kivanatos.
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Gasztonyi Kalméan, az Elelmiszertudomanyi Komplex Bizottsag alelnéke hang-
sllyozta a Spanyéar Pal és Telegdy-Kovais Laszl6 altal megkezdett munka folyama-
tossaganak biztositasat. Kérte a munkabizottsag tagjait, hogy az Elelmiszeripari
Egyetem alakulasanal az élelmiszeranalitikus-képzéshez példaul a targyak ossze-
allitasanal nyGjtsanak segitséget. Bejelentette, hogy el6relathatolag 1987-ben tan-
kényv kiadaséara keriil sor ,Elelmiszeranalitika |. Altalanos modszerek és I1. Ipar-
agi modszerek” cimmel,

Farkas Jozsef, az Elelmiszertudomanyi Komplex Bizottsag titkara hozzaszé6-
laséban kiemelte, hogy ez a munkabizottsdg gondozza azt a médszertant, amely az
éIeImiszertudomény fejlesztéséhez szikséges. Ezzel 6sszefliggésben hangsulyozta a
kutatas és oktatas egységét.

Molnar Pal, az ,,EIeImlszerV|zsgaIat| Kozlemenyek c. szakfolydirat felel6s
szerkeszt6je ismertette az Uj szerkeszt6ségi iranyelveket és kérte a munkabizottsag
tagjait, hogy moddszertani dolgozatokkal segitsék el a folydirat szakmai szinvona-
lanak tovabbi emelését.

Az MTA—MEM Elelmiszertudoméanyi Komplex Bizottsaga Elelmiszer-
analitikai Munkabizottsaganak célkit(izései és programja

Az MTA-MEM Elelmiszertudomanyi Komplex Bizottsadganak Elelmiszer-
analitikai Munkabizottsdga azzal a céllal |étesiilt, hogy el6segitse a kémiai, fizikai-
kémiai, biokémiai, bioldgiai, mikrobiologiai és érzékszervi vizsgalati modszerek,
valamint matematikai-statisztikai értékelésiik fejlesztését és adaptalasat élelmi-
szerek vizsgalatara. E Munkabizottsagnak ugyancsak feladata a legkorszeriibb
vizsgéalati médszerek elterjesztése a hazai élelmiszeripari kutaté-fejleszt6 és miné-
ségellenérz6 haldzatban a hazankban el6allitott ésforgalmazott élelmiszerek allandé
j6 min6ségének, valamint exportképességének biztositasara.

7 A Munkabizottsag céljanak elérésére
— aktivan kdzrem(ikodik a korszer( fejl6dési iranyok kijelolésében és az G
technikdk megvalésitasaban, valamint a javaslatok kialakitasaban a ma-
szeres analitika eszkdzeinek és moédszereinek elterjesztésére az élelmiszer-
gazdasagban;

— részt vesz az élelmiszervizsgalatok — mint alkalmazott kutatasi teriilet —
fejlesztésére iranyulé hazai analitikai kutatdsokban és értékeli az elért ered-
ményeket;

— egyuttmdkodik és rendszeres kapcsolatot tart az MTA Kémiai Tudoma-
nyok Osztalya Analitikai Bizottsagaval és Munkabizottsagaival, az MTESZ
tudomanyos egyesiileteivel és szakosztalyaival, tovabba a FAO/VVHO
Codex Alimentéarius Bizottsagaival,

— tudoméanyos kollokviumokon, konferenciakon és mas nagy rendezvényeken
részt vesz és el6adasokat tart az élelmiszeranalitikai médszerek és eljarasok
terjesztése és ismertetése érdekében;

- kozleményeket készit és jelentet meg a magyar folydiratok kozil elsésorban
az Acta Alimentaria-ban, illetve az Elelmiszervizsgalati Kozlemények-ben;

— kihelyezett munkabizottsagi Uléseken ismerkedik meg az egyes élelmiszer-
ipari kutato-fejleszté vagy vizsgalé intézmények, Uzemi laboratériumagk
élelmiszeranalitikai munkajaval;

— az élelmiszeranalitikai szaktertleten tudoméanyos fokozatok elérésére készi-
tett disszertaciok munkahelyi védésének lebonvolitdséat vallalia.



A Munkabizottsag a kovetkezd f6bb mikodési terlleteket fogja at:

— elvalasztastechnika (kromatografias modszerek, gél- é immunelektro-
forézises modszerek stb.);

— spektroszkopia (pl. UV, IR, NIR, PAS, NMR, MS, AAS);
elektrokémia és radioanalitika (szelektiv membran-elektrodok, polaro-
grafias médszerek, izotop-technika stb.);

— reoldgia és szerkezetvizsgalatok (konziszto- és texturométerek, DTA, DSC-
modszerek, krisztallografias és mikroszk6pos mdédszerek stb.);

— enzimanalitikai eljarasok;

— érzékszervi vizsgalatok, az érzékszervi és mliszeres analitikai vizsgalati
modszerek és eredmények ©sszehasonlitasa, komplex élelmiszermingsité
modszerek;

— matematikai-statisztikai értékel§ eljarasok, adat- és jelfeldolgozas, alak-
felismerés stb.

Beszamold a NIR/NIT konferenciardl

Az élelmiszerek vizsgalatanak, minéséguk, osszetételik meghatarozasanak egy
kilonleges fizikai, kdzelebbrdl optikai médszerér6l — az ugynevezett NIR-techni-
karél — majus 12. és 16. kozott széleskorli nemzetkdzi konferenciat rendezett a
Magyar EIeImlszerlparl Tudomanyos Egyesillet. A MEM és az MTA védnoksége
alatt, a Kézponti Elelmiszeripari Kutatéintézet kbzremiikddésével szervezett ,Nem-
zetkozi kozeli infravoros diffiz  reflexiés/transzmissziés spektroszképiai konferen-
cianak”, a Magyar Tudomanyos Akadémia Roosevelt téri székhaza adott otthont.
A konferenciahoz mdszerkidllitas is kapcsolodott. A kiallitason 6t amerikai, egy
nyugat-német és egy magyar cég allitotta ki NIR/NIT m(iszereit.

A NIR/NIT-technika lényege a kovetkez8. Az élelmiszerre, illetve az anyag-
mintara kozeli infravéros sugarzast bocsatanak. A sugéarzas az anyagmintarél visz-
szaver@dik, vagy keresztiilhalad rajta. A visszavert, illetve az athatolt sugarzas
spektrumabdl azutan a szakemberek kiilénféle matematikai médszerekkel meg tud-
jak hatarozni az anyagminta — lett légyen az bulza, liszt, husféleség, tejtermék,
bor vagy egyéb ital sth. - 0Osszetételét, példaul hogy mennyi benne a fehérje, a ned-
vesseg, a zsir, az alkohol, a cukor, a keményitd stb. Vagyis meg lehet mérni minden
olyan tulajdonsagét, amit a hagyomanyos kémiai analitikai modszerekkel meg lehet
hatarozni. Az utébbiakkal szemben azonban igen nagy el6nye, hogy ily mdédon
egyetlen vizsgélattal az anyagminta tobb 6sszetevjét lehet egyszerre igen gyorsan,
nagyon pontosan meghatarozni, mégpedig roncsolasmentesen.

A NIR-technika jelent6ségét és egyben fejl6d6képességét is bizonyitotta egye-
bek kozt, hogy mar a konferencia megnyitd lésén elhangzott az a javaslat is, hogy
ennek az eljarasnak a mvel6i 6nallé nemzetkozi szervezetbe tomorilve az eddiginél
is hatékonyabban, kézésen folytassak tovabbi munkajukat.

De ugyancsak a témakor fontossaga tette érthet6vé, hogy a tanacskozason
négy vilagrész 18 orszagabdl tobb mint 100 szakember vitatta meg 6t szekcidéban
a NIR-technikaval kapcsolatos elméleti, mddszertani, miiszerfejlesztési és alkal-
mazési kérdéseket.

Az elméleti szekci6 az elektromagneses sugarzas és az anyag kdlcsdnhatasanak
mechanizmusaval, a sugarzas diffiz szér6dasanak vizsgalataval, a visszavert vagy
athatolt sugérzas spektralis eloszlasénak értelmezésével, a vizsgalt anyagminta
kémiai és fizikai tulajdonsagainak 6sszefliggésével foglalkozott.

A modszertani szekci6é a vizsgalt anyagmintarél visszavert vagy az azon atha-
tolt sugérzas spektrumaban rejlé informaciok kiértékelésének modszereit targyalta,
alkalmazva a klasszikus és a modern matematikai modszereket és 6sszehasonlitva
azokat a miiszerek kalibralasanak pontossaga és gyorsasadga szempontjabadl.
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A miszer szekci6 keretében a nagy miszergyarak legnevesebb szakemberei
smertették miszereik felépitését, a mliszerek altal ma nyujtott lehet6ségeket, ravi-
agitva a fejl6dés varhato iranyaira.

A mezbgazdasagi szekcidban a NIR/NIT technika alkalmazisanak eredmé-
nyeir6l szamoltak be gabonafélék, takarmanyok, zoldségfélék, gyimolcsok stb.
Osszetételének, aminosav-eloszlasanak gyors meghatarozasa terén, mig az élel-
niszeripari szekciéban a technika élelmiszeripari termékek gyors, roncsolasinentes
mindsitése terén elért eredményeket ismertettek a hdsipar, névényolajipar, szesz-
par, tejipar stb. teriletérdl.

EURO FOOD CHEM IV

A IV. Eurépai Elelmiszerkémiai Konferenciat
1987. junius 1-4-ig a norvégjai Leonban
tartjak
Gyors meghatarozasi médszerek az élelmiszer eléallitasaban
és az élelmiszer ellen6rzésben

cimmel

A konferencia fel6leli a gyors és automatikus médszerek mindazon szempontjait,
.amelyek az élelmiszer-ellenérzés, a laboratérium, valamint az élelmiszer-termelés
céljait szolgalja. Hasznosithatd informaciokat nyujthat az élelmiszeripari szakem-
berek és technolégusok szamara egyarant, akar az élelmiszeripari tizemekben, akar
rz allami vezetésben, akar a kutatointézetekben vagy az egyetemeken dolgoznak.
A kilonb6z6 eurdpai orszagokbdl meghivott tudésok a kovetkezd témakrol fognak
eléadast tartani:

Nyit6el6adasok

A laboratériumban alkalmazhaté gyors meghatarozasi médszerek altalanos szem-
bontjai (H, MARTENS, NORWAY)

Az élelmiszeripari Gzemekben alkalmazhaté gyors meghatarozasi moédszerek (S.
JENSEN, DENMARK)

Korreferatumok témai:

Mszeres mérési modszerek (roncsolasmentes modszerek, kromatografia, ionszelek-
:iv moédszerek), teszt mddszerek (Spot-teszt, enzimes tesztek), afizikai tulajdonsagok
mérésében tortént elérehaladas (képelemzés, automatikus osztalyozas, szemcse-
néret eloszlas mérés, reoldgia, szin, intenzitas és refraktiv index), gyors biokémiai
modszerek, gyors mikrobiol6giai modszerek, érzékszervi analizis, adatkezelés és
‘elhasznélés a laboratériumokban és az izemekben.

A konferenciara lehet még jelentkezni el6adassal, vetitéssel vagy poszterrel. Az el6-
idas és vetités id6tartama 15 perc. A poszterbemutaté a konferencia egész id6-
artama alatt lathato lesz.

A konferencia hivatalos nyelve angol.

Az Osszefoglalok bekildésének hatérideje: 1986. dec. 1.
Avisszajelzés hatéarideje: 1987. jan.

Az elfogadott el6adasok bekildésének hatarideje: 1987. marc. 1
A részvétel befizetésének hatéarideje: 1987. marc. 15.
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A jelentkezéseket az alabbi cimre kell kildeni:
Euro Food Chem IV.
Conference Secreteriat
Norwegian Food Research Institute
P. O. Box 50
N -1432 As-NLH Norway

A SoOripari Kutaté kiadasaban megjelent
aSORIPARI LABORATORIUMI MODSZERGYUJTEMENY

I. kotete, ami az altalanos és kémiai modszereket tartalmazza.

Targykore: arpa, malata és potanyagok, komld, sorlé és sor, valamint a s.
ipar legfontosabb segédanyagainak analitikai vizsgéalati médszerei. Ji
Forrasok: az érvényes magyar szabvanyok, az Analytica EBC, a Method
Sammlung der Mitteleuropaischen Brautechnischen Analysenkommision, az A 't
rican Society of Brewing Chemists analitikai moédszergyljteménye és az a |
Institute of Brewing médszergy(jteménye. 1

A gyljtemény gyl(ris kotesben, kivehetd lapokkal, bévithet§ kivitelben X< i
sziilt, terjedelme 270 oldal abrakkal +84 oldal tablazat, kulon flizetekbe k6G
Ara: 2800 Ft. Postan megrendelhet6 a Soripari Kutaténal (Bp. X. Jaszberényi
7-11.), fizetés a kotethez mellékelt szamla alapjan a Kébanyai Sérgyar MNB eg a
szamlajara.

A soripari mikrobiol6giai mddszereket tartalmazé Il. kotet 1987. I. félévéb 3
jelenik meg.
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Utmutatd a szerz6k részére

dolgozatok targykore

\z ,Elelmiszervizsgélati K6zlemények” szerkesztésége csak tartalmilag értékes,
las helven nem ko6zolt, vagy kozlésre mashol nem leadott dolgozatot kdzol a
Ovetkezd targykorokben:

) Elelmiszerek vagy hasonld 6sszetétell bioldgiai anyagok kémiai, fizikai,
fizikai-kémiai, miszeres, érzékszervi, mikrobiol6giai, toxikoldgiai, radiolo-
giai és higiéniai vizsgélati médszerei;

) A Magyar Elelmiszervizsgalati Modszerkdnyv dsszedllitasahoz és a modsze-
rek szabvanyositasahoz szervezett korvizsgalatok, beleértve a véglegesitett
maédszerleirasokat is;

:) Elelmiszerek mintavételi és minésitési médszerei;
') Beszamoldk élelmiszerek min6ségalakulasardl;

) Az élelmiszerellendrzés, az élelmiszeripari minéségszabélyozas az élelmiszer-
vizsgalatokhoz kapcsol6dd kérdései.

kéziratok tartalmi és formai kdvetelményei

. kéziratokat 2 példanyban, a magyar nyelv(i dsszefoglalot 3 példanyban kell
iz EVIKE szerkesztGségének cimére bekuldeni; elkészitésiiknél a kdvetkezd
irmai és tartalmi kovetelményeket kell figyelembe venni:

.) A dolgozat cimét és esetleges alcimét kétszer ala kell hazni. Alatta kell fel-
tintetni — nagybetlkkel — a szerz6(k) vezeték- és keresztnevét. Az alatt
kell megadni a szerz6(k) munkahelyét, tébb szerz§ esetén a munkahelyeket
—anév é munkahely mogott egy, két stb. csillaggal jelélve —egymas ala
kell irni.

m A kéziratokat gépirassal 1 1/2-es sorkdzokkel, soronként'50-55 lelitéssel
kell irni, a baloldalon 4 cm-es margét hagyva. A kézirat utolsé oldalan zar6-
jelben meg kell adni az elsd helyen lev6 szerz6 (a tovabbiakban: szerzd)
teljes nevét, beosztasat, valamint munkahelyét és annak cimét.

c) A dolgozatok lehet6ség szerint a kovetkezd szerkezetben késziiljenek:
— rovid bevezetés (irodalmi dsszefoglalo, célkitlizés)
— anyagok és modszerek
— akisérleti eredmények ismertetése és értékelése.

Téablazatok és abrak az eredmények megadasanak legattekinthet6bb maodja.
Az eredmények kett6s megadasat azonban kerilni kell.

A tablazatokat és abrakat egymastdl fuggetlenul arab szammal sorszamozni
kell. Mind a tdblazatokhoz, mind az abrakhoz rovid cimet cs —szlikség ese-
tén — magyaraz6 szoveget (cimkiegészitést) kell irni.

A tablazatokat és abrakat egyenként kulon lapon kell a kézirathoz csatolni.
Az abrdk Al4-es nagysagu fehér papiron vagy pauszon teljes terjedelmében
aranyosan, a kozlésre szant méret haromszorosara nagyitva — a m(iszaki
rajz kovetelményeinek megfeleléen - készitendék el. Az esetleges fénykép
felvételek j6 min&ségliek legyenek. Az &brakhoz kildon lapon abrajegyzéket
kell késziteni, amely tartalmazza az &bra sorszamat, cimét és az esetleges

W)

g



e)

f)

g

~

magyarazd szoveget (cimkiegészitést). A tablazatok és abrak helyét a k&
iratban a baloldali 4 cm-es margén csak jeldlni kell.

A mértékegységeket az Si-rendszer szerint kell megadni.

A szdvegben el6forduld irodalmi hivatkozasokat a kézirat végén kiilén lapo
Jrodalom” cim alatt kell a szdvegben hasznalt szdmozasnak megfeleléé
folytatélagos szamozéassal ko6zolni. Az irodalmi felsorolasban a szerzg(l
vezetéknevét és keresztnevének kezddbetljét (betlit), a dolgozat cimét,
folydirat nevét, kotetszamat, évszamat (zarojelben), fizetszamat és olda
szamét t6l-ig kell megadni a kdvetkez6 inddon: Pl. Biki I. é TabajdB
Pintér V.: Izoszorp mikrobiol6giai minéségének alakulasa, EVIKE 3
(1985)4,208-216

Konyv esetében a szerz6(k) vezetéknevét és keresztnevének kezdébetije
bettit), a kdnyv cimét, a kiaddt, a megjelenés évét és a kiadas .helyét ke
feltuntetni*

Az Osszefoglalét killén lapokon 3 példanyban kell mellékelni. Feliilre a dolgt
zat cime — nagybetikkel irva - keriljon, ala a szerz6(k) vezetéknevét é
keresztnevének kezddbetdjét (betliit) kell — egyszer alahdzva — imi
A rovid, tomor osszefoglal6 terjedelme a 15 gépelt sort nem haladhatja meg

3. Altalanos szerkeszt6ségi informéaciok

a) A kézirat beérkezésérdl és elfogadasarél a szerzé egy hénapon belil irasbei

b

~

c)

d)

e

~

értesitést kap. Elutasitas esetén a szerz6 a kézirat mindkét példanvat vissza
kapja.

A kézirat elfogadasaval és annak kozlésével, kiadasanak joga — a szabva
nyositasban valo felhasznalas és a Magyar Elelmiszervizsgalati Modszer
kényvben valé megjelentetés kivételével — a szerkesztGségre szall at.

A szerz6 a lektori véleményt csak jelentésebb (tartalmi, szerkesztési stb:
atdolgozas kérése esetén kapja meg a kézirat egy példanyaval egydtt
A kisebb mddositasok jogat a szerkeszt6ség fenntartja maganak.

A szerz6 kapja a szerz6i.honorariumot, amelyet a tarsszerzék k6zott saja
hataskdrben oszt fel.

Valamennyi 6nall6 cikk szerzéje az EVI KE vonatkozé fiizetének egy példa
nyat tiszteletpéldanyként kézhez kapja. Kiloén lenyomat megkildésére i
jovBben nincs lehetség.

SzerkesztGség

. Szer erkeszt®: dr. Molnar Pal
Szerkeszt 1095 Budapest |X., Mester u, 8L
Felelés kiadd: Sikiési Norbert — Kiadja a La klado Vallalat
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