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A nagyteljesítményű folyadékkromatográfia az analitikai eljárások egyik leggyorsabban 
fejlődő ágazata. Kétségtelen népszerűségét és széles körű alkalmazását leginkább annak 
köszönheti, hogy igen sok vegyület gyors elválasztására és egymás melletti mennyiségi 
meghatározására alkalmas. Mivel a nagyteljesítményű folyadékkromatográfia elméleti 
alapjairól és gyakorlati alkalmazásáról nagyon jó magyar nyelvű szakkönyvek jelentek meg 
(1, 2), ezek ismertetése nem képezi a jelen összefoglaló tárgyát.

A nagyteljesítményű folyadékkromatográfia élelmiszeripari alkalmazása azonban felvet 
néhány olyan problémát, amely csaknem kizárólag az élelmiszeriparra jellemzőek.

Majdnem minden élelmiszerben a meghatározni kívánt vegyület vagy vegyületek egyéb 
anyagokkal együtt vannak jelen, amelyek mennyisége némely esetben nagyságrendekkel 
nagyobb lehet, mint a meghatározandó vegyületeké. Ez feltétlenül szükségessé teszi a kí
sérő anyagok mennyiségének csökkentését. Ezt általában valamilyen extrakciós eljárással 
érik el. A legtöbb esetben azonban az extraktum sem elég tiszta, a kromatográfiás oszlop
ra juttatva nemcsak az oszlop élettartamát rövidíti meg, hanem az elemzés eredményét is 
bizonytalanná teszi. Azért gyakori az egyéb előtisztítási eljárások alkalmazása, amely a leg
több esetben szintén kromatográfiás módszer (elválasztás rövidebb oszlopon vagy vékony
rétegkromatográfiás módszerrel stb.).

Rendkívül ajánlatos továbbá az analitikai oszlop védelme előtét oszlop alkalmazásával.
Az élelmiszeranalitikai gyakorlatban az adszorpciós elven elválasztó szilikagél oszlopok 

és a vegyületek különböző lipofilitását elválasztási célra használó fordított fázisú oszlopok 
a leginkább elteijedtek. A fordított fázis általában a szilikagél felületére kovalensen kötött 
oktil (C -8 ) vagy oktadecil ( C - 18) alkil lánc. Az alumínium-oxid alapú oszlopok használa
ta (3 -5 )  még nem teijedt el az élelmiszeranalitikában.

Detektorként ultraibolya és látható tartományban működő spektrofotometriás detektor 
a leggyakoribb. A refraktométeres detektort (Rí detektor) főleg a szénhidrátok, a fluo- 
reszcenciás detektort főleg a mikotoxinok elemzésében alkalmazzák. A Magyarországon 
kifejlesztett elektrokémiai detektor (6 -8 )  még nem teijedt el az élelmiszeranalitikában.

Szénhidrátok meghatározása

A szénhidrátok elemzésére gyakorlatilag minden kromatográfiás módszert felhasznál
tak. A hagyományos papír és vékonyrétegkromatográfiás eljárások ma már jelentékeny 
szórásuk miatt nem tekinthetők korszerűnek. A gázkromatográfiás módszerek (9) na
gyobb érzékenységük miatt kis mintamennyiség illetve kis koncentráció esetén kétségtele
nül előnyösebbek, mint a HPLC. A mintaelőkészítés (illó származékok készítése) időigé
nyessége miatt azonban a gázkromatográfiás módszerek nem váltak egyeduralkodóvá a
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szénhidrátok analitikájában. Ehhez még hozzájárult az is, hogy a nagyobb molekulasúlyú 
szénhidrát oligomerek és polimerek elemzése a GC módszerekkel sohasem volt megold
ható. A szénhidrátok elemzésére a közönséges adszorpciós (szilikagél és alumínium-oxid) 
és fordított (C -8 , C -18  stb.) fázisok általában nem váltak be. Peracetilezett glükóz szár
mazékok azonban sikeresen elválaszthatók voltak fordított fázisú oszlopon acetonitril-víz 
grádiens elúcióval (10). A poláris módosított szilikagélek mint ciano és amino fázisok 
megjelenése jelentős mértékben elősegítette a HPLC alkalmazását a szénhidrátok elemzé
sében (11, 12).

A szénhidrátok HPLC elemzésének egyik legnagyobb akadálya a detektálás nehézsége. 
A szénhidrátok nem UV aktívak, így az igen érzékeny UV detektorok kimutatásukra nem 
alkalmasak.

A refraktométeres detektorok jelenleg egyeduralkodók a szénhidrátok HPLC analitiká
jában, bár érzékenységük lényegesen kisebb. A refraktométeres detektor előnye, hogy a 
csúcs alatti terület és az injektált anyagmennyiség aránya közel azonos minden glükózszár
mazék esetében, ami a kalibrálást és a mennyiségi értékelést lényegesen megkönnyíti (13).

Az alacsonyabb molekulasúlyú (tetraszacharidokig) származékokat általában vizes ext- 
rakcióval nyerik ki, a nagyobb molekulasúlyú szennyezőket esetleg acetonitril hozzáadásá
val csapják ki. Az esetek jelentős részében az analitikai oszlop elszennyeződésének meg- 
gátlására vagy lassítására előtét oszlopot alkalmaznak. Módszert dolgoztak ki a szénhidrá
tok meghatározására cukrászipari termékekben (14), tejcsokoládéban (15), szójában (16), 
üdítőitalokban (17), tejben és fagylaltban (18) stb. Belső standardként az elválasztandó 
szénhidrátok típusától függően ß-ciklodextrint (19), ribózt (20) vagy xilózt (21) alkal
maztak.

Az utóbbi években a kis molekulasúlyú szacharidok elemzése területén jelentős áttörés 
nem történt. A bab szénhidrátjait vizes etanollal extrahálták, elválasztásukhoz Waters 
Bondapak/carbohydrate oszlopot (acetonitrikvíz 3:1) és LiChrosorb-NH2 oszlopot (aceto- 
nitrikvíz 7:3) alkalmaztak, a detektálás itt is Rí detektorral történt (22). Gyümölcslé kon- 
centrátumok szénhidrátjait (glükóz, galaktóz és fruktóz) Lichrosorb NH2 oszlopon válasz
tották el acetonitrikvíz 3:1 elegyében. A szerves savak meghatározására LiChrosorb C -18  
oszlopot és vizes foszfát puffer futtatószert alkalmaztak. A detektálás mindkét esetben Rí 
detektorral történt (23).

Bambuszhajtások monoszacharidjainak elválasztására Shimidzu NH2-10 oszlopot, ace
tonitrikvíz 85:15 eluenst és Rí detektálást alkalmaztak (24). Az alma ivólevek szacharóz, 
glukóz és fruktóz tartalmát д-Bonda-pak szénhidrát oszlopon határozták meg acetonit
rikvíz 80:20 térfogatarányú elegyében Rí detektor segítségével (25).

Az oligoszacharidok elemzéséről lényegesen kevesebb adat áll rendelkezésre. Ezt az in
dokolja, hogy a molekulasúly növekedésével a hagyományos tölteteken végrehajtott HPLC 
elválasztások hatékonysága romlik, a polimerek elválasztásához különleges és meglehető
sen drága töltetek szükségesek.

A különböző magvak oligoszacharidjainak elválasztását LiChrosorb RP-18 oszlopon ol
dották meg, a futtatószer desztillált víz volt (26). A szójabab oligoszacharidjainak megha
tározásához a mintákat liofilezték, zsírmentesítették és etanollal extrahálták. Az extraktu- 
mot ólomacetáttal derítették, majd C -18  Sep-Pak-on előtisztították. Az elemzést Bonda
pak/carbohydrate oszlopon végezték acetonitrikvíz 4:1 arányú elegyével (Rí detektor)
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(27). A rizskeményítő enzimes bomlástermékeit vizsgálták 5 д-os töltetű RESOLVE osz
lopon víz futtatószerrel és Rí detektálással (28).

Lipidek meghatározása

A szabad zsírsavak elemzéséhez a savakat általában származék alakjában viszik fel az 
oszlopra, azonban a C j - C 4 zsírsavak elválasztását származék képzés nélkül is megoldot
ták C -18  oszlopon UV detektálással (210 nm) (29). A származékképzés célja nemcsak a 
zsírsavak kromatográfiás tulajdonságainak, hanem kimutathatóságának javítása is. Erre a 
célra fenacil észtert (30), p-bróm-fenacilésztert (31) stb. használtak. A kétszer telítetlen 
oktadekánsavak izomeijeit metilésztereik formájában választották el Spherisorb ODS 2 
oszlopon víz:acetonitril 1:4 elegyében (detektálás 215 nm) (32). A linolénsav különböző 
oxidációs termékeit szilika oszlopon választották szét hexán:etanol illetve hexán:2-propa- 
nokecetsav elegyekben (detektálás 206 nm) (33). A mangó lipidjeinek zsírsavösszetételét 
hidrolízis, majd metilészter képzés után C-18-as oszlopon határozták meg metanokvíz 
90:10 arányú elegyében Rí detektorral (34).

A trigliceridek elválasztásával az első kísérletek (35) óta igen sokan foglalkoztak 
(36 -  38), megállapították, hogy a C -18  állófázis jobb elválasztást eredményez, mint a 
C -8 , a borítottság növekedése szintén kedvez a trigliceridek elválasztásának (39). Az osz
lop termosztálása szintén jelentős teljesítmény növelést okozott (40). Természetes zsírok 
és olajok trigliceridjeit 10% ezüstnitráttal impregnált 3 д szemcseméretű szilikagél iker
oszlopon (mindkettő 150 cmx4,6 mm) választották el benzol futtatószerrel. Infravörös de
tektort alkalmaztak. Az egyes frakciókat Hitachi gél 3057 3 д szemcseméretű C -18  osz
lopra vitték és etanokacetonitril 60:40 elegyével tovább frakcionálták. A detektálás oszlop 
után glicerid szelektív detektorral történt (41). A tejzsír trigliceridjeit két sorba kötött osz
lopon (Nucleosil C -18  5 д, 15 cm + Microsphor C -18  3 д, 10 cm) választották el ace- 
ton:acetonitril 35 -  65 térfogatarányú elegyében refraktométeres detektor segítségével 
(42). Olajok triglicerid tartalmának meghatározására hasonló módszert alkalmaztak, a két 
8 cmx6,2 mm méretű fordított fázisú oszlopot sorba kötötték, a futtatószer acetonitriheta- 
nol 30 -  76 volt (detektálás 210 nm) (43). A pálmaolaj trigliceridjeinek elválasztását ezüst
nitráttal impregnált Nucleosil 5SA oszlopon oldották meg (44).

Különböző növények szteroljait extrakció után vékonyréteg-kromatográfiás módszerrel 
előfrakcionálták, majd a frakciókat acilezték, az acilezett származékokat Partisii ODS (ok- 
tadecilszilika) oszlopon, metanollal választották el (UV detektálás) (45 -  47).

Az élelmiszerekben általában kis mennyiségben jelen levő foszfolipidek elválasztására 
először szilika oszlopokat alkalmaztak (48, 49). Ezek a módszerek azonban nem voltak 
elég hatékonyak, bár a csokoládé lecitintartalmának meghatározására sikeresen alkalmaz
hatók voltak (50). A módosított szilikagélek megjelenésével ezeket is alkalmazni próbálták 
a foszfolipidek elválasztására. Több módszert dolgoztak ki foszfolipidek amino szilika osz
lopon történő meghatározására (51, 52) is. Futtatószerként hexán:2-propanol (11:16) és 
hexán:2-propanol:metanol:víz (11:16:2:3) gradiens elúciót alkalmaztak ultraibolya detektá
lással (206 nm) (53).

Az anion cserélő gyanták nem kerültek széles körű felhasználásra (54), míg a fordított 
fázisú rendszerek egyre jobban teijednek főleg a különböző foszfolipid csoportokon belül
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az egyedi foszfolipidek zsírsavlánc hossz szerinti elválasztására (55, 56). A foszfolipidek a 
poláris fejcsoport töltése szerint szilika, amino szilika és diói oszlopon egyaránt elválaszt
hatók voltak acetonitril:metanol:foszforsav:trifluorecetsav elegyekben.

Az elűció sorrendje (foszfatidilkolin, foszfatidilinozitol, foszfatidiletanolamin, foszfati- 
dilszerin) más volt a diói, mint a szilika és az amino szilika oszlopon (foszfatidilinozitol, 
foszfatidilszerin, foszfatidiletanolamin, foszfatidilkolin) (57). A különböző foszfolipidek 
diói oszlopon acetonitrikvíz gradienssel is elválaszhatók (detektálás 201 nm) (58).

A HPLC tömegspektrométer összekapcsolása nemrég került alkalmazásra a foszfolipi
dek analitikájában (59).

Vitaminok meghatározása

A vitaminok általában igen kis mennyiségben (mikrogramm/100 g) fordulnak elő élel
miszereinkben. Meghatározásukat megnehezíti, hogy igen nagy feleslegben vannak jelen 
olyan kísérő anyagok (fehéijék, zsírok), amelyek a kimutatást és az elválasztást erősen za
varhatják. A hagyományos vékonyrétegkromatográfiás vitamin meghatározási eljárások je
lentős hátránya volt, hogy az oxigén jelenlétében és fényhatásra bekövetkező vitamin oxi
dációt megnyugtató módon nem tudta kiküszöbölni. A HPLC módszerek -  közismert elő
nyein kívül -  azért is különösen alkalmasak a vitaminok meghatározására, mivel a megha
tározás során könnyen biztosítható az oxigén illetve fény kizárása, ami nagymértékben nö
veli a meghatározás biztonságát.

Zsíroldható vitaminok

Az А-vitamin hatású anyagok az élelmiszerekben szabad retinol és észterei formájában 
vannak jelen (60), ezért az elemzés megkönnyítése céljából az А-vitamin hatású anyagokat 
először általában elszappanosítják (61), majd dietiléterrel, n-hexánnal vagy petroléterrel 
extrahálják. A meghatározás egyaránt történhet adszorpciós vagy fordított fázisú rend
szerben.

A margarin retinil palmitát tartalmát heptános extrakció után szilika oszlopon határoz
zák meg heptán:di-izopropil-éter 95:5 térfogatarányú elegyében 325 nm-en történő detek
tálással (62).

A tej és margarin retinil palmitát tartalmát hexánnal extrahálták, szilikagél oszlopon ha
tározták meg hexán:dietiléter 2:98 elegyében (detektálás 325 nm) (63). A retinil palmitát 
meghatározásához kloroform-etanolos extrakciót, szilikagél oszlopot és hexán:kloroform 
85:15 eluenst is alkalmaztak UV (313 nm) és fluoreszcenciás detektálással (geijesztés 
360 nm, mérés 415 nm) (64).

A tej és a sajtok retinol tartalmát elszappanosítás és extrakció után C -18  oszlopon ha
tározták meg acetonitrikvíz 95:5 eluenssel 328 nm hullámhosszon (65).

A 13-cisz-retinol adszorpciós és fordított fázison is elválasztható a transz-retinoltól (66), 
szilika oszlopon a 11-cisz és a 9-cisz izomer is elválasztható az előzőektől. Az A-vitamin 
detektálására a fluoreszcencia detektorok érzékenyebbnek bizonyultak, mint az ultraibo
lya detektálás.
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Az А-vitamin provitaminjaként tekintett karotinoidokból jelenleg több, mint 300 eltérő 
kémiai szerkezetű ismert (67, 68). Extrakciójukhoz száraz mintáknál vízzel nem elegyedő 
szerves oldószert, nedves mintáknál vízzel elegyedőt (aceton, metanol) használnak (69). A 
vizes extraktumból a karotinoidok kloroformba vagy hexánba vihetők, gyümölcslevekből 
magnézium-oxidon kiszűrhetők (70).

A margarin /З-karotén-tartalmát szilika oszlopon határozták meg dietilétenhexán 2:98 
elegyében (detektálás 453 nm) (63). Ugyanezt a meghatározást fordított fázisú oszlopokon 
is elvégezték metilénklorid:acetonitril 30:70 (71) vagy metanokvíz 99:1 elegyében (61). Az 
a- és 0-karotének elválasztását narancsléből fordított fázisú oszlopon oldották meg meta- 
nokvíz 100:6 elegyében (detektálás 450 nm) (72).

Az élelmiszerekben a D-vitamin igen kis koncentrációban van jelen, ezért meghatározá
sa csak gondos mintaelőkezelés után lehetséges. A D-vitamin-tartalmú mintákat először 
elszappanosítják (pl. nátrium-etiláttal), majd hagyományos oszlopkromatográfiás eljárás
sal előtisztítják (73, 74, 75).

A HPLC módszerek alkalmasak a D2 és D3-vitamin (76), a D3-vitamin és prekurzorai 
(77) valamint metabolitjaik elválasztására (78).

A D-vitamin csoport analízisére adszorpciós és fordított fázisú rendszereket egyaránt 
kipróbáltak, de a fordított fázisok általában jobb elválasztást biztosítottak.

A tejtermékekben a D2 és a D3-vitamint együtt szilika oszlopon határozták meg 2-pro- 
panokhexán 1:99 elegyében (detektálás 265 nm) (79). A csukamájolaj D-vitamin-tartalmát 
is adszorpciós körülmények között határozták meg kloroform:hexán:ecetsav 70:30:1 ele
gyében 268 nm hullámhosszon (75). Halkonzervekben a meghatározást fordított fázison 
( C - 18) végezték metanokvíz 95:5 elegyében 263 nm-en (80).

A D2 és a D3-vitamint tejben és csokoládés tejben C -18  oszlopon elemezték acetonit- 
rikmetanol 90:10 elegyében (81). A sovány tejporból a D3-vitamint amino oszlopon hatá
rozták meg diklórmetán:hexán:2-propanol 50:50:0,2 (82) eluensben.

A vaj, illetve a margarin D-vitaminjait C -18  oszlopon metanokvíz 95:5 eluenssel válasz
tották el (83), a tojássárgájából a 25-hidroxivitamin D3 meghatározására szintén C -18  
oszlopot és acetonitrikmetanokvíz 94:3:3 elegyet alkalmaztak (84).

Az E-vitamin hatását több rokon szerkezetű vegyület mutatja, ezek elválasztására és 
egymás meletti mennyiségi meghatározására a HPLC módszerek kiválóan alkalmasak.

Növényi magvakból és olajokból valamint tejből az a-, ß-, Г- és S tokoferol valamint az 
a-, ß- és Г-tokotrienol elválasztását és meghatározását 2-propanoI-aceton-hexán-víz keve
rékben történő extrakció és megoszlás után szilika oszlopon végezték dietilétenhexán 5:95 
vagy 2-propanol:hexán 0,2:99,8 elegyével. A detektáláshoz fluoreszcencia (gerjesztés 290 
nm, mérés 330 nm) vagy ultraibolya detektort alkalmaztak (295 nm) (85). A fenti megha
tározás növényi olajokban az extrakciós lépés kihagyásával is végrehajtható, a mintát elő
kezelés nélkül oldják az eluensben. Az elválasztáshoz szintén szilika oszlopot használtak, 
az eluens etilacetát:hexán 3:97 volt (fluoreszcencia detektor, gerjesztés 303, mérés 328 nm) 
(86).

Az a-tokoferol acetátot kloroform-etanol eleggyel extrahálták magvakból, az elválasz
tást szilikagél oszlopon végezték kloroform:hexán 15:85 elegyével (detektálás 280 nm) 
(64).

A gyermektápszerek a-tokoferol és a-tokoferol-acetát tartalmának meghatározásához a 
mintákban enzimatikusan hidrolizálták a lipideket, majd pentános extrakció után C -18
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oszlopon metanol-etilacetát-acetonitril grádienssel végezték a meghatározást (detektálás 
265 nm) (87). A HPLC módszerek a különböző vitaminok egymás melletti meghatározásá
ra is alkalmas (88). Az E és А-vitamint fordított fázisú oszlopon választották el meta- 
nol:0,05 M nátrium perklorát 94:6 arányú elegyében ultraibolya (313 nm) és amperometri- 
ás ( + 0,6V) detektálással (89).

A Kr vitamint és a Kj-vitamin 2,3-epoxidját májból acetonnal extrahálták, a meghatáro
zást C -18  oszlopon végezték hexánracetonitril 99,73:0,23 vagy diklórmetán:acetonitril 
12,5:87,5 elegyével (90).

Vízoldható vitaminok

Az élelmiszerek Bj-vitamin (tiamin) tartalmának meghatározására számos módszert 
dolgoztak ki. Húsban és húskészítményekből a tiamint 0,1 M sósavval vagy kénsawal auto- 
klávban extrahálják, majd C -8  oszlopon 5 mM nátrium-hexánszulfonát: 5%  ecetsav:tetra- 
hidrofurán 16:79:5 elegyében 254 nm-en történő detektálással (91) vagy szilika oszlopon 
kloroform:metanol 90:10 elegyében fluorometriás detektorral határozzák meg (92). Rizs
ből és rizskészítményekből a tiamint 0,05 M kénsawal extrahálják, C -18  oszlopon hatá
rozzák meg metanol:ecetsav:víz 39:1:60 elegyében (detektálás 254 nm) (93). Lisztes termé
kekből extrakció után szintén C -18  oszlopon választják el a tiamint acetonitril:0,01 M 
foszfát puffer (pH 7) elegyében, amely 5 mM nátrium-heptánszulfonátot tartalmazott (de
tektálás 254 nm) (94). A vitamin B6 (riboflavin) meghatározására a fordított fázisú mód
szerek teijedtek el. Mivel a riboflavin erősen fluoreszkál, a detektáláshoz rendszerint fluo
rometriás detektort alkalmaznak 450 nm körüli gerjesztéssel és 510-520 nm-es detektá
lással. Futtatószerként 2-propanolacetát puffer (pH 4) gradienst (95), metanokacetát puf
fer (pH 5,8) 30:70 (96) vagy acetonitrikvíz 6:94 elegyet (97) alkalmaztak.

A B6-vitamin az élelmiszerekben főleg piridoxin, piridoxál és piridoxamin valamint fosz
fátésztereik alakjában fordul elő.

A sovány tejek B6-vitamin tartalmát extrakció után C -18  oszlopon határozták meg 
0,033 M foszfát puffer (pH 2,2) és acetonitril 99:1 arányú elegyében, a detektálás 280 nm 
hullámhosszon történt (98). Különböző szárított élelmiszerekből 0,2 M nátrium-acetáttal 
ultrahangos kezeléssel vonták ki a B6-vitamint, majd savas foszfatáz enzimmel kezelték, az 
enzimet triklórecetsawal csapták ki és centrifugálással távolították el. Az elválasztáshoz 
C -18 oszlopot 0,033 M foszfát puffert (pH 2,2) és flourometriás detektort (gerjesztés 295, 
mérés 370 nm) alkalmaztak (99).

Igen sok élelmiszer mintából szulfoszalicilsawal extrahálták a B6-vitamint, metilénklo- 
riddal keverték, centrifugálták, majd a vizes fázist ioncserélő oszlopon előtisztították. A 
meghatározás Bio-Rad A -25  oszlopon történt 0,04 M NaCl, 0,01 M glicin, 0,005 M semi- 
karbazid elegyében, melynek pH értékét nátriumhidroxiddal 10-re állították (detektálás 
flourometriás detektorral) (100).

A különböző В-vitaminok egymás melletti meghatározására is több módszert dolgoztak 
ki. A különböző magvak riboflavin, tiamin és niacin tartalmának meghatározásához vizes 
futtatószer elegyet (2,72 g nátriumacetát trihidrát és 1,2 g jégecet egy liter vízben) és szili- 
kagél oszlopot alkalmaztak. Fluoreszcencia detektort használtak, 435 nm gerjesztéssel és 
545 nm detektálással (101). Egy másik módszer szerint a Bj, B2, B6 és B12-vitamin elvá
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lasztását С -1 8  oszlopon oldják meg metanokvíz 80:20, illetve 50:50 arányú elegyével, 254 
nm-en történő detektálással (102).

A különböző élelmiszerek nikotinsav tartalmának meghatározásához a mintákat auto- 
klávokban 0,125 M kénsavval tárják fel, takadiasztázzal inkubálják, majd papainnal keze
lik. A nagy molekulasúlyú anyagokat triklórecetsawal csapják le és centrifugálással távolít- 
ják el. Az elválasztást szilika oszlopon végzik 2,72% nátrium-acetát és 1,2% ecetsav oldatá
val, a detektáláshoz fluoreszcencia detektort alkalmaznak p-acetofenonnal történő szár
mazékképzés után (gerjesztés 435, mérés 500 nm) (103).

Rizsből hasonló módon vonják ki és tisztítják a nikotinsavat, de a meghatározáshoz 
C -18 oszlopot, metanol:ecetsav:víz 39:1:60 elegyet és UV detektálást (254 nm) alkalmaz
nak (93). Növényi magvakból kalcium-hidroxid oldattal extrahálják a nikotinsavat, majd 
anion-cserélőn előtisztítják. Az elválasztó oszlop szintén fordított fázisú (C -18), a detek
tálás 254 nm-en történik (104). A  folsav származékok elválasztására általában a fordított 
fázisú oszlopok a kedveltebbek (105), az eluenshez ion-pár képzőként tetrabutil-ammóni- 
um-foszfátot adnak (106).

Mivel az aszkorbinsav lúgok jelenlétére és oxidációra érzékeny, extrakciójához meta- 
foszforsavat alkalmaznak 3 (107) vagy 6% (108) töménységben. A metafoszforsav hatáso
sabban gátolja meg az aszkorbinsav réz illetve vas ionokkal katalizált oxidációját, mint az 
oxálsav. Az aszkorbinsav és a dehidroaszkorbinsav elválasztására számos HPLC módszer 
ismert (109-111). Az elválasztás C -18  vagy C -8  oszlopon egyaránt elvégezhető, az elu- 
ens 0,25% metafoszforsavas víz, a detektáláshoz elektrokémiai detektort (400 mV) alkal
maznak (112). Mivel mind az elektrokémiai mind az UV detektor alkalmazása esetén za
varó csúcsok léphetnek fel (113, 114), eljárást dolgoztak ki fluorometriás detektálásra. Az 
aszkorbinsavat ASAHIPAK G S-320 hidrofil oszlopon választják el 30 °C hőmérsékleten 
2 1 vízben oldott 4,5 g borkősav, 1,5 g dinátrium-etiléndiamin-tetraecetát, 1 g /9-tioglikol 
elegyében, melynek pH értékét nátrium-hidroxiddal 3,00-3,03-ra állítják be. Az elválasz
tás után az aszkorbinsavat benzamidinnel reagáltatják, a detektáláshoz 325 nm-en geijesz- 
tik, az emittált fényt 400 nm-en mérik (115).

A sörök aszkorbinsav tartalmát C -18  oszlopon határozták meg vizes citrát pufferben 
(pH 4,4), amely 0,5 mM EDTA-t és 1 mM N-metil dodecilamint tartalmazott. Ampero- 
metriás detektort használtak +0,60 V feszültségen (116).

Élelmiszer-adalékok meghatározása

A különböző élelmiszerek szerves savainak meghatározására először ioncserélő mód
szereket alkalmaztak. A borok galakturonsav, tejsav, malonsav, borkősav és borostyánkő
sav tartalmát Aminex A -2 5  oszlopon választották el 0,9 M nátrium formiát oldattal (pH 
7,5) refraktométeres detektor segítségével (117). A mustok és borok cukor, glicerin, eta- 
nol és szerves sav tartalmát Aminex A - 8  vagy Beckman M -72 ioncserélő oszlopon hatá
rozták meg víz:metanol 4:1 elegyével, refraktometriás detektorral (118). Az utóbbi évek
ben a fordított fázisú oszlopok alkalmazása teijedt el a szerves savak elemzésében. A gyü
mölcslevek szerves savait C -18  oszlopon választották el vizes 2,0%-os kálium-dihidrogén- 
foszfát oldattal, amelynek pH értékét foszforsavval 2,4-re állították be (119). Hasonló 
módszert alkalmaztak almalevek malonsav és citromsav tartalmának meghatározására 
(120). A malonsav, borkősav és citromsav elválasztását 3 perc alatt oldották meg C -18  
oszlopon vizes foszforsav futtatószerrel (pH 2,2) (121). Az oxálsav meghatározására szin
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tén fordított fázisú oszlopot használtak, a futtatószer 0,5% kálium-dihidrogén-foszfát volt, 
amely 5 mM tetrabutil-ammónium-szulfátot tartalmazott (pH 2,0-ra állítva foszforsavval) 
(122). Sajtokból a szorbinsavat, a dehidroecetsavat és a propionsavat vízgőzdesztillációval 
nyerték ki, a savakat C -18  oszlopon választották el metanol:0,02 M foszfát puffer (pH 
7,2) 30:70 elegyével, a detektálás 235 nm-en történt. A kimutatási határ szorbinsavra 0,2 
mg/kg, dehidroecetsavra 5 mg/kg volt (123).

Almalevek főbb szerves savainak mennyiségi meghatározására a közelmúltban dolgoz
tak ki új módszert. A mintát Sep-Pak C -18  előoszlopon engedték át, majd az elemzést 
C -18  oszlopon végezték 0,2 M KH2P 0 4 (pH 2,4) futtatószerrel. A laboratóriumok közötti 
átlagok variációs koefficiense 2,9-14,7% között változott (124).

Az antioxidánsok meghatározására általában fordított fázisú oszlopot alkalmaznak, a 
detektálás 280 nm-en történik. A BHT, BHA és három gallát elválasztását vizes ecet
sav-metanol oldószergrádienssel érték el (125). Az antioxidánsok extrakciójához az olaj
mintát hexánban oldják, majd acetonitrillel extrahálják, elválasztásukhoz vizes ecet
sa v -acetonitriles ecetsav gradienst alkalmaznak (126). Más eljárás szerint az antioxidán- 
sokat metanol:0,l M ammónium-acetát vagy 0,01 M foszfát puffer segítségével választják 
el és amperometrikusan detektálnak (127).

A mesterséges édesítőszerek közül a legtöbb módszer a szacharin meghatározásával 
foglalkozik. Különböző italokban a szacharint, nátrium-benzoátot és koffeint C -18  oszlo
pon választották szét víz:ecetsav 80:20 elegyben, melynek pH értékét 3,0-ra állították be 
telített nátrium-acetát oldattal (128). A szacharin szennyezéseit Zorbax CN oszlopon hatá
rozták meg víz:ecetsav 95:5 elegyében 268 nm-en (129). Különböző élelmiszeradalékokat 
(aceszulfám, szacharin, p-oxibenzoesav, koffein, vanillin, dulcin, benzoesav és aszpartám) 
extrakció után fordított fázisú oszlopon választották el metanol:ecetsav:víz 20:5:75 térfo
gatarányú elegyében (detektálás 254 nm-en (130). Különböző italok és édességek szacha
rin tartalmát C -18  oszlopon határozták meg 1% ecetsavcmetanol (950:50) vagy 1% ecet
sav: metanol 30:70 arányú elegyében 254, 280, 207 vagy 214 nm-en történő detektálással 
(131).

A szorbitol meghatározására Aminex carbohydrate H PX -87 oszlopot 80 °C hőmérsék
leten, víz eluenst és refraktometriás detektort (132) vagy Waters д-Bondapak/carbohydra- 
te oszlopot és acetonitrikvíz 85:15 eluenst használnak (133, 134).

Az aszpartám meghatározására erős kation-cserélő gyantát, vizes 0,1 M citromsav és 0,5 
M nátrium-perklorát eluenst alkalmaztak, melynek pH értékét nátriumhidroxiddal 4,7-re 
állították (135).

Pudingporok, üdítőital porok béta-aszpartám tartalmát bomlásterméke (N-L-a-aszpar- 
til-L-fenilalanin metilészter) alapján határozták meg C -18 oszlopon acetonitril: 0,02 M 
nátrium-foszfát puffer (pH 4,0) elegyében, amely 5 mM nátrium heptánszulfonátot tartal
mazott (detektálás 210 nm) (135).

Az íz- és aromaanyagok HPLC vizsgálata rendkívül széles terület. A gázkromatográfiás 
módszerekkel szemben a HPLC előnye, hogy a nem illó íz- és aromaanyagok is vizsgálha
tók, a minta az elemzés során nincs olyan magas hőmérsékletnek kitéve, amely bomlását 
okozhatja.

A komló keserű anyagait először szilika oszlopon választották el petroléter 
(60 -  80 °C):kloroform 9:1 elegyével, amely 0,1 M di-n-butil-ammónium-acetátot tartalma
zott (136). Megállapították, hogy az ioncserélő és a ciano oszlopok kevésbé alkalmasak az 
elválasztásra, mint a C -18  oszlopok, amelyekhez metanohvíz 59-41 elegyet használtak,
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0,2 M-os, 7,0 pH értékű acetát pufferrel (detektálás 334 nm) (137). A sörök izohumulon 
és izokohumulon tartalmát C -18  oszlopon határozták meg metanol-víz gradiens elúcióval 
5 mM terabutil-ammónium-foszfát jelenlétében (138).

A sörök „ízprofilját” C -18  oszlopon határozták meg víz-metanol-ecetsav-tetrabutil-am- 
mónium-foszfát elegyekben 254 és 280 nm-en történő detektálással (139, 140).

A kávé, tea, kakaó és néhány üdítőital xantin alkaloid tartalmának meghatározására 
erős kation cserélő gyantát (141) is alkalmaztak, de a fordított fázisú rendszerek lényege
sen nagyobb elteijedtségnek örvendenek. Ezeket használták kakaó és csokoládék (142), 
kakaóbab (143), tea, kávé és kóla (144) és egyéb alkaloid tartalmú minták elemzésére 
(145).

A citromlé keserű ízanyagainak elválasztására 40 °C hőmérsékleten tartott Zorbax CN 
oszlopot, 2-propanol:hexán:metanol 12:11:2 elegyet és UV detektálást (207 nm) alkalmaz
tak (146). Hasonló célra szintén ciano oszlopon metanokvíz 33:65 vagy 40:60 eluenst is 
használtak (147). Illóolajok összetételét adszorpciós rendszerben hexán-kloroform gradi
enssel határozták meg fluoreszcencia detektor segítségével (148). Ugyanerre a célra C -18  
oszlopon metanokvíz 1:1 eluenst használtak 260 nm-es detektálással (149). Terpénalkoho- 
lok elválasztására Partisii 10-PXS oszlopot, hexán:etilacetát 9:1 vagy diklórmetán:etilace- 
tát 39:1 elegyet és refraktométeres detektálást alkalmaztak (150). A 0-azaron meghatáro
zását 65 °C-on termosztált C -18  oszlopon metanokvíz 31:19 elegyben végezték (151).

A bors aromaanyagait adszorpciós rendszerben diklórmetán:metanol 200:9 elegyben vá
lasztották szét (152), a piperin elválasztására külön módszert dolgoztak ki (153). Az elvá
lasztást adszorpciós fázison etanol:hexán:ecetsav 4:95:1 elegyében is elvégezték (154).

A kapszaicinek elválasztására is több módszert dolgoztak ki (155). Az extrakcióhoz nát- 
rium-acetáttal telített 95%-os etanolt használtak, az elválasztás C -18  oszlopon víz:aceto- 
nitrikdioxán:2 M perklórsav 500:30:20:4 eleggyel történt (detektálás fluoreszcencia detek
torral, geijesztés 288 nm, mérés 320 nm) (156). Számos egyéb íz- és aromaanyag elválasz
tását is megoldották HPLC módszerrel. Nukleozidokat, nukleotidokat és polifenolokat 
C -18  oszlopon választottak el különböző víz-metanol-ecetsav-tetrabutil-ammónium-fosz- 
fát rendszerekben 254 és 280 nm-en történő detektálással (157). A paradicsompüré 5-hid- 
roximetil-2-furaldehid tartalmát fordított fázisú rendszerben mérték metanol-víz gradiens 
elúcióval (158, 159).

A HPLC-t sherry típusú borok polialkohol és fenol tartalma érés során bekövetkező 
változásának nyomon követésére is alkalmazták. A mintákat dietiléterrel extrahálták, az 
extraktumot C -18  oszlopon programozással választották el: 5 percig 2%-os vizes ecetsav- 
oldat majd 20 perc alatt oldószerváltás a 2:30:68 térfogatarányú ecetsav:metanol:víz futta
tószer rendszerre. A detektálás 280 és 340 nm-en történt (160).

Az articsóka fenolos vegyületeit oldószeres extrakció, savas illetve lúgos előfrakcionálás 
után LiChrosorb R P-18 oszlopon választották el metanol és ecetsav.víz 5:95 különböző 
arányú elegyeivel. A detektáláshoz fluoreszcencia és diódasoros detektort használtak 
(Ш ) .

A kávék klorogénsavait szintén fordított fázisú oszlopon választották el oldószer prog
ramozással, 0,5% vizes hangyasavról 60 perc alatt 0,5% hangyasav 30% acetonitrilben fut
tatószerig (detektálás 313 nm-en) (162). A sűrített mustok fenolos vegyületeit Bondapak 
Phenyl oszlopon választották el víz:metanol:ecetsav 80:18:2 elegyében (detektálás 280 nm
en) (163). A zeller ízanyagait extrahálás után szilikagél oszlopon előtisztították, majd Zor-
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bax szilikagél oszlopon választották szét vízmentes diklórmetán futtatószerben (detektálás 
265 nm-en) (164).

Élelmiszer-színezékek meghatározása

A szintetikus élelmiszer színezékek engedélyezett választéka és alkalmazási köre az 
utóbbi évtizedekben jelentősen csökkent, de alkalmazásukat még nem küszöbölték ki tel
jesen. A HPLC elválasztás előtt az ionos színezékeket szerves oldószerekbe viszik át ion- 
párképző segítségével, pl. kloroformba vagy n-heptánba tri-n-oktilamin jelenlétében (165) 
vagy diklórmetánba 10-50 mM cetiltrimetil-ammóniumbromid jelenlétében (166).

Néhány esetben az enzimatikus előkezelés előnyösen befolyásolta a színezékek vissza
nyerését (167). A színezékek elválasztására gyakran alkalmaznak erős ioncserélő oszlopot 
(168) és futtatószer grádienst: a kiinduló futtatószer 0,01 M dinátrium tetraborát, a végső 
ugyanez 0,2 M nátrium perkloráttal (detektálás 382 és 254 nm-en) (169).

Fordított fázisú rendszerek esetében a futtatószert általában pufferolják vagy ion pár 
képzőt adnak hozzá. Különböző arányú vízrmetanol elegyekkel 12 szintetikus színezéket 
választottak el, a futtatószer minden esetben 5 mM tetrabutil-ammónium-foszfátot tartal
mazott, a detektálást 610 és 480 nm-en végezték (170).

Részletesen tanulmányozták a futtatószer összetételének hatását a különböző színezé
kek retenciós sajátságaira (171). Erős elektrolitok jelenlétében a csúcsalak javul, 10 naftol- 
szulfonsav származékot 0,4 M nátriumszulfát - metanokvíz 40:60 grádienssel sikeresen el
választottak (172). Az amino fázisok alkalmazása elég ritka, különböző élelmiszerek tart- 
razin tartalmának meghatározására használtak vizes 0,7 M nátrium-acetát puffert (pH 5,0) 
(173).

A természetes színezékek közül a klorofillokat grádiens elúcióval, fordított fázisú oszlo
pon választják el (174). A spenót klorofilljainak a feldolgozás hatására bekövetkező válto
zásait szintén C -18  oszlopon tanulmányozták, az eluens összetétel metanokvíz 3:1 elegy- 
től változott etilacetátra (175).

Antociánok félpreparatív elválasztására 10 mm belső átmérőjű Supelcosil L C -18 oszlo
pot alkalmaztak. Futtatószerként hangyasavrmetanokvíz elegyeket és grádiens elúciót 
használtak (detektálás 515 nm-en) (176). Gyümölcsök és zöldségfélék cisz-transz karatén 
izomeijeit kalciumhidroxidos oszlopon választották el aceton:hexán 3:977 arányú elegyé- 
ben (detektálás 436 és 340 nm-en) (177). Különböző zöldségfélék karotinjait 2:2:1 aceto- 
nitril:petroléter:kloroform eleggyel extrahálták, elválasztásukhoz 5 д-os IBM C -18  oszlo
pot, acetonitrikkloroform 9:1 futtatószert és ultraibolya detektálást alkalmaztak (178).

A karotinoidok meghatározásához a mintákat megőrölték, diklormetán:kloroform 2:1 
elegyével extrahálták, az extraktumot elszappanosították és mosták. Az elválasztást C -18  
oszlopon végezték etilacetát:acetonitril 25:75 arányú elegyében, amely 0,1% n-dekanolt 
tartalmazott (detektálás 450 nm) (179).

Alkoholtartalmú italok ß-azaron, szafrol, izoszafrol és anetol tartalmát 3 д-os C -18  
oszlopon választották el acetonitrikvíz 45:55 elegyében. A detektálás több hullámhosszon 
történt (290, 310, 325 és 355 nm) (180).
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Az aminosavak HPLC meghatározására igen sok módszert dolgoztak ki. A korábbi 
módszerekről igen jó összefoglaló jelent meg (181), ezért ezek ismertetésétől eltekintünk. 
A HPLC meghatározást általában származékképzési lépés előzi meg, mivel az aminosavak 
a leggyakrabban alkalmazott ultraibolya detektorokkal nem érzékelhetők.

Különböző élelmiszerek aminosav tartalmának fenil-izotiocianát segítségével történő 
meghatározására dolgoztak ki egy gyors és érzékeny módszert. A fehérje hidrolizátumot 
fenil-izotiocianáttal kezelték, a származékokat Waters Pico-Tag oszlopon választották el 
nemlineáris grádiens elúció segítségével 38 °C hőmérsékleten. A két futtatószer 0,5 ml/1 
trietilamint tartalmazó 0,14 M nátrium-acetát (pH 6,4-re állítva) illetve acetonitrikvíz 
60:40 volt (182). Az előzőhöz hasonló módszert írnak le takarmányok aminosav összetéte
lének meghatározására. A fenil-izocianát származékokat ugyanúgy fordított fázisú Pico- 
Tag oszlopon választották el hasonló futtatószer grádienssel. A detektálás 254 nm-en tör
tént (183).

A származékkészítéshez gyakran orto-ftálaldehidet alkalmaznak (184), a származékké
szítést teljesen automatizálták (185).

Az orto-ftálaldehid melett a-naftil-karbamát származékokat is alkalmaztak. Elválasztá
suk C -18  oszlopon történt 30 °C hőmérsékleten acetonitril-vizes 0,1 M nátrium-acetát 
(pH 6,3) grádienssel, a detektáláshoz fluoreszcencia detektort alkalmaztak (gerjesztés 290, 
mérés 370 nm) (186).

Az aminosavak elválasztás előtti danzilezése is igen gyakori. A danzil származékokat 
C -18 oszlopon választják el acetonitril-0,13 M ammónium-acetát (pH 6,8) grádienssel 
(187). A vizes fázis más esetben 28 mM foszfát puffer (pH 7,2) volt (188). Az L- és D-ami- 
nosavak danzil származékait szintén fordított fázisú oszlopon választották el 12,5 mM 
/З-ciklodextrin jelenlétében (189).

Az enantiomerek elválasztásához L-prolint kovalensen kötött fázist is alkalmaztak ace- 
tonitril:0,l M ammónium-acetát + 0,1 M réz (II) szulfát eluenssel, 220 nm-en történő de
tektálással (190). Egy másik eljárás szerint a p-brómfenil-karbamil származékokat választ
ják el naftiletilkarbamát álló fázison (191). Az aminosav enantiomereket származékképzés 
nélkül is elválasztották koronaéterek segítségével. Az eluens 0,01 M perklórsav volt (de
tektálás 200 nm) (192).

Bár a peptidek és fehérjék elválasztása a HPLC kutatások egyik fő területe, kimondott 
élelmiszeripari alkalmazásuk jelenleg még csekély. A márványsajt foszfonvolfrámsavban 
oldható peptidjeit Sephadex G -1 0  oszlopon vízzel előfrakcionálták, majd C -18  oszlopon 
vizsgálták (193). A szójabab tripszin inhibitor elválasztására C4 oszlopot (300 Ä pórusát
mérő) alkalmaztak acetonitriklO mM foszforsav grádiens elúcióval. Amennyiben az oszlo
pot hemoglobinnal előkezelték, a tripszin inhibitor denaturálódása lényegesen lelassult 
(194). Savófehéije koncentrátumok 0-laktoglobulin, a-laktalbumin és szérumalbumin tar
talmát határozták meg 30 nm átlagos pórusátmérőjű, C -4-es oszlopon nemlineáris futta
tószer grádiens programozással 30 -  45% acetonitril koncentráció között. A detektálás 210, 
230, 250 és 280 nm-en történt (195). Savófehérje koncentrátumok fehérjéit TSK-3000 SW 
oszlopon is elválasztották 0,1 M nátriumnitrát/0,1 M foszfát puffer (pH 6) elegyével (de
tektálás 280 nm) (196).

Aminosavak és peptidek meghatározása
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Mikotoxinok meghatározása

A mikotoxinok mennyiségi meghatározása jelentős toxicitásuk miatt igen fontos része a 
korszerű élelmiszer ellenőrzésnek. Meghatározásukat megnehezíti, hogy általában igen kis 
mennyiségben vannak jelen meglehetősen sok rokon jellegű vegyület kíséretében.

A különböző aflatoxinokat a mintából először szerves oldószerrel (kloroform:víz 10:1 
diatomaföld jelenlétében) extrahálják, majd szilika oszlopon, amelyre vízmentes nátrium 
szulfátot rétegeznek, előtisztítják (197). A direkt fázisú elválasztáshoz szilika oszlopot, víz
zel telített kloroformiecetsav 9:1 eluenst és floureszcencia detektort (gerjesztés 360, mérés 
425 nm) használtak. Fordított fázisú oszlopokon az aflatoxinokat víz-metanol elegyekkel 
kromatografálják. A módszert borok (198), nyers kávé, földimogyoró, pisztácia (199) vala
mint hús- és tejtermékek (200) aflatoxin tartalmának meghatározására alkalmazták. Kísér
letek történtek helium-kadmium lézer indukált fluoreszcenciás detektálás alkalmazására is 
(201). A Bj aflatoxin bomlástermékének tekintett aflatoxin M[ meghatározására is alkal
maztak adszorpciós (202) és fordított fázisú módszert (203). Szilárd és folyékony tejtermé
kek aflatoxin Mj tartalmának meghatározásához az extraktumot először affinitás kroma- 
tográfiával előtisztítják, majd C -18  oszlopon választják el 35 °C-on acetonitril:metanol:víz 
24:8:68 elegyében. A fluoreszcencia detektor geijesztési és emissziós hullámhossza 363 il
letve 433 nm volt. A kimutatási határt 50 pg/l-nek találták (204). A sajtok aflatoxin Mj 
tartalmának meghatározásához az extraktumot szilika előoszlopon tisztították, majd C -18  
oszlopon acetonitrikvíz 30:70 elegyével határozták meg fluorometriás detektálással. A ki
mutatási határ mintegy 10 ng/kg volt (205). Folyékony tejtermékekből az aflatoxin Mj és 
M2-t Sep-Pak C -1 8  oszlopon vonták ki, szilika oszlopon tisztították, trifluorecetsawal 
származékot képeztek, majd C -18  oszlopon elválasztották. A mozgó fázis víz:2-propa- 
nokacetonitril 80:12:8 térfogatarányú elegye volt. Fluoreszcencia detektort alkalmaztak, a 
geijesztési illetve a detektálási hullámhossz 365 ill. >400 nm volt (206).

Az ochratoxin A meghatározásához C -18  oszlopot, ecetsavval pH 4,5-re beállított me- 
tanokvíz 70:30 futtatószert és fluoreszcencia detektort (gerjesztés 340, mérés 470 nm) al
kalmaztak (207). Az ochratoxin A szabad karboxil csoportjának metilezése megkönnyíti az 
azonosítást (208). Takarmányokból és különböző magvakból az ochratoxin A-t 5% ecetsa
vat tartalmazó kloroformmetanol (8:2) eleggyel extrahálták, az extraktumot szilika és cia- 
no oszlopon előtisztították. A meghatározás 3 д-os C -18  oszlopon történt kloroform:eta- 
nokecetsav 55:45:1 térfogatarányú elegyével. A fluoreszcencia detektor geijesztési és 
emissziós hullámhossza 330 és 460 nm volt. A szerzők állítása szerint a fenti módszerrel 
0,005 ppm ochratoxin A meghatározható volt (209). Kávéból és kávét tartalmazó termé
kekből az ochratoxin А-t metanol: 1% vizes nátrium-hidrogénkarbonát elegyével extrahál
ták, C -18  oszlopon előtisztították és a mérést is C -18  oszlopon végezték. A futtatószer 
acetonitril:víz:0,2 M foszfát puffer (pH 7,5) 50:47:3 arányú elegye volt. A fluoreszcencia 
detektor geijesztési és emissziós hullámhosszát 365 illetve 450 nm-nek választották. A ter
mék fajtájától függően a kimutathatósági határ 0 ,2 -5  Mg/kg között változott (210).

A Myrothecium sp. mikotoxinjait, roridin А-t és verrucarin А-t Versapack szilikagél 
oszlopon választották el az alábbi program segítségévek 100% diklórmetán induló futtató
szer, amely 16 perc alatt éri el a diklórmetánmetanol 9:1 végösszetételt. Detektálás 
254 nm (211).

16



A takarmányokból s szemes terményekből a zearalenont és a zearalenolt kloroformmal 
extrahálták, C -18  oszlopon választották szét vízimetanol 70:30 elegyével. A fluoreszcencia 
detektor gerjesztési hullámhossza 236 nm, a detektálási 418 nm volt.

A kimutathatósági határt 10 ng/g-nak találták (212).
A rizsből extrahált ciklosporin A mikotoxint Sephadex oszlopon előtisztították, majd 

C -18 oszlopon határozták meg acetonitrilivíz 80:20 elegyben 212 nm-nél (213).

Egyéb idegen anyagok meghatározása

Az eddig felsoroltakon kívül az élelmiszerekben igen sok természetes és mesterséges 
eredetű anyag fődül elő, amelyek kimutatása és mennyiségi meghatározása egészségügyi 
szempontból rendkívül jelentős. Ezek csoportosítása meglehetősen nehéz, ezért a további
akban -  a teljesség igénye nélkül -  csak néhány példát mutatunk be a HPLC ilyen irányú 
élelmiszeripari alkalmazásáról.

Egyszerű és pontos módszert dolgoztak ki a cisztein-klorid meghatározására kenyér 
adalékokban. A cisztein szulfhidril csoportját aromás tioszulfonátokkal reagáltatják, a ke
letkező, stabil diszulfid ultraibolya elnyelése alapján könnyen meghatározhatóvá válik. Az 
elemzést 10 ß szemcseméretű C -18  oszlopon végezték metanol:víz:ecetsav 30:70:1 arányú 
keverékével 1,5 ml/perc áramlási sebességgel. A detektálás 254 nm-en történt (214).

A sörök (alkoholtartalmúak és alkoholmentesek) tiramintartalmának meghatározására 
is dolgoztak ki módzert. A sört Amberlite CG50 oszlopon előtisztítják, majd az elemzést 
C -18  oszlopon végzik 0,07 mM foszfátpufferrel (pH 4,9), amely 0,1 mM EDTA-t, 
0,75 mM hexánszulfonsavat és 6% metanolt tartalmazott. A meghatározáshoz elektroké
miai detektort alkalmaztak (215).

Különböző italféleségek melamin tartalmát kation- és anioncserélő gyantán történő elő
tisztítás után C -18  oszlopon határozták meg acetonitrilifoszfát puffer (pH 3,0) elegyében, 
amely 0,005 M laurilszulfátot tartalmazott (detektálás 235 nm, kimutathatósági határ 
2,5 ßg/50 ml) (216).

A Lactobacillus bulgaricus által termelt antimikrobiális hatású anyagokat a tenyészetről 
vízzel extrahálták, preparatív oszlopon (Lobar LiChroprep R C -8, grádiens elúció vízime
tanol és víz:2-propanol elegyekkel) előtisztították, majd Bio-Rad ODS-5 oszlopon válasz
tották el programozott futtatószer grádienssel 0,05 M foszfát puffer (pH 4) mint kiindulási 
és 1:1 metanolifoszfát puffer mint végső futtatószer között (detektálás 210 nm-en) (217).

A halakból az ampicillint metanollal extrahálták, az extraktumot Florisil előoszlopon 
tisztították, majd a mennyiségi meghatározást Nucleosil C -18  oszlopon 30 °C hőmérsék
leten végezték metanolipuffer pH = 6,0 15:85 térfogatarányú elegyével. A detektálás 222 
nm hullámhosszon történt. A kimutatási határt 0,03 ppm-ben adták meg (218). A csirke
húsból a spiramicint acetonitrillel vonták ki, majd puffer -  hexán és puffer -  dietiléter 
megoszlással tisztították, a HPLC vizsgálat előtt kloroformban vették fel. A meghatáro
zást Zorbax B P -C -8  oszlopon végezték metanol: 0,4% H3P 0 4 7:3 elegyével, amely 0,2% 
1 heptánszulfonsav nátriumot tartalmazott. Detektálás 231 nm. A kimutatási határt 0,05 
ppm-nek találták (219). Takarmánykeverékekből a rotenont ecetsav-acetonitril eleggyel 
vonták ki, majd C -18  oszlopon elemezték acetonitrikvíz 60:40 elegyével, detektálás 280 
nm-en (220). A csirkéből metanollal vonták ki az amproliumot, folyadékextrakcióval tisztí
tották, majd Hibar LiChrosorb RP-8 oszlopon határozták meg acetonitril:0,2 M KH2P 0 4
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elegyével, amely 5 шМ 1-hexánszulfonsav nátriumot tartalmazott. A detektálást 270 nm- 
nél illetve fluoreszcencia módban végezték (367 és 470 nm) (221).

Különböző élelmiszerek steviozid és rebaudiozid tartalmát Finepak S1L NH2 oszlopon 
határozták meg víz:acetonitril 80:45 térfogatarányú elegyével, amely 0,17% tetrabutil-am- 
mónium-foszfátot tartalmazott. A keresett vegyületeket 210 nm hullámhosszon detektál
ták (222).

Gabonafélék nivalenol és dezoxinivalenol tartalmát az extraktum alumínium-oxid, aktív 
szén és kationcserélő oszlopon történő előtisztítása után C -18  oszlopon határozták meg 
metanokvíz 14:86 és 10:90 arányú elegyében 222 nm hullámhossznál (223).

Élelmiszerek benzaldehid szintjét ciano oszlopon határozták meg metanol-víz-0,1 M 
NaCl eluens rendszerben Bondapak CN oszlopon fotoelektrokémiai detektorral. A detek
tor 1 ng szintig érzékel (224).

A gyümölcslevek 2r5-dimetil-4-oxi-3(2H)-furanon tartalmának meghatározását a fehér
jék előzetes lecsapása és C -18  Sep-Pak oszlopon történő előtisztítás után Zorbax ODS 
oszlopon végezték 30 °C hőmérsékleten 0,05 M nátrium acetát:metanol 7:3 arányú elegyé
vel (detektálás 290 nm-en) (225).

A csirkehús malonaldehid tartalmát C -18  Radial Pak Cartridge-on határozták meg 
acetonitril és 0,5% ecetsav azonos arányú elegyével (226).

A kagylókban felgyülemlett policiklikus vegyületeket a minták elszappanosítása után 
2,2,4-trimetilpentánnal extrahálták, az extraktumot Bio-Beads SX-3 oszlopon előtisztítot
ták. Az előelválasztás frakcióit C -18  oszlopon választották szét nemlineáris futtatószer 
programmal acetonitrikvíz elegyekben. A detektáláshoz UV elnyelést 254 nm hullám
hosszon, illetve fluoreszcencia detektort használtak (geijesztés 280 nm, kibocsátás 389 nm) 
(227).

A búzából az anyarozs alkaloidokat ammóniás etilacetáttal vonták ki, majd visszasava- 
nyítás után diklórmetánnal újra extrahálták. Az extraktumot 10 д-os polisztirol/divinilben- 
zol gyantán választották el acetonitril:0,05 M diammóniumfoszfát 55:45 arányú elegyében 
(pH 10,0). Fluoreszcencia detektort alkalmaztak (228).

A gyomirtó hatású fluridon (l-metil-3-fenil-5-(3-(trifluormetil)fenil)-4(lH)-piridon) és 
bomlásterméke mennyiségét halakban metanolos extrakció, savas hidrolízis és Sep-Pak 
oszlopon történő előtisztítás után C -18  oszlopon határozták meg 35 °C hőmérsékleten 
víz:metanol lineáris gradiens segítségével. Detektálás 313 nm-en. A kimutathatósági határ 
0,04 ppm volt (229).

A tehéntejből sósavas feltárás, extrakció és lúgos hidrolízis után határozták meg a M o  
rantel tartarátot: (l,4,5,6-tetrahidro-l-metil-2-(transz-2-(3-metil-2-tienil)vinil)pirimidine 
tartarát). Az elválasztást Radial-Pak A oszlopon végezték metanol:acetonitril:víz:ecetsav 
40:10:49:1 arányú elegyében 313 nm-es detektálással (230).

A halakból és a növényekből a fluorent metil-terc. butiléterrel extrahálták, majd gélkro- 
matográfiával, szilikán és aktív szénen történő adszorpcióval előtisztították. A meghatáro
zás Zorbax ODS oszlopon történt acetonitrikvíz 80:20 elegyével. A detektáláshoz UV ad
szorpciót (254 nm) és fluoreszcencia detektort (254, 360 nm) alkalmaztak (231).

Ital alapanyagokat dioktilszulfoszukcinát (nátriumsó) tartalmát folyadékmegoszlásos 
rendszerben (víz, kloroform, aceton) vonták ki, a szerves fázist mosták, majd 10 д-os ciano 
oszlopon aceton:0,01M KH2P 0 4 1:4 elegyében elemezték. A detektáláshoz utólagos kloro- 
formos extrakciót, majd metilénkék hozzáadása után 546 nm-en történő extinkció mérést 
alkalmaztak (232).
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Baromfihúsokból a ciklopiazonsavat kloroform:metanol eleggyel extrahálták, az extrak- 
tumot nátrium-hidroxid oldattal mosták, majd szilika oszlopon előtisztították. A futtató
szer 0,25% 4-dodecildietil-triamint és 0,01 M cinkacetátot tartalmazó 10%-os ammónium- 
acetát (pH 7,3):víz:2-propanol:acetonitril 1:2:3:4 térfogatarányú elegye volt, a detektálás 
284 nm-en történt (233).

A sörök toxikus 2-acetiM(5)-tetraoxibutil imidazol tartalmát C - 18 oszlopon mérték, az 
eluens desztillált víz volt (detektálás 287 nm) (234).

A mérges gombák pszihotrop triptamin származékait (pszilobicin, pszilocin és baecys- 
tin) fordított fázisú oszlopon választották szét metanol-0,3 M ammonium acetát grádiens 
elúcióval (detektálás 269 nm-en) (235).
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NAGYTELJESÍTMÉNYŰ FOLYADÉKKROMATOGRÁFIA ALKAL
MAZÁSA AZ ÉLELMISZERANALITIKÁBAN

Cserháti T.

A közlemény áttekintést ad a nagyteljesítményű folyadékkromatográfia élelmiszeranali
tikai alkalmazásáról és annak problémáiról. Részletesen ismerteti a szénhidrátok, lipidek, 
zsír- és vízoldható vitaminok, adalékanyagok, színezékek, aminosavak és peptidek, vala
mint mikotoxinok és egyéb idegen anyagok meghatározásának eshetőségeit ezzel a techni
kával. Az élelmiszeranalitikai gyakorlatban az adszorpciós elven elválasztó szilikagél oszlo
pok és a vegyületek különböző lipofilitását elválasztási célra használó fordított fázisú osz
lopok a leginkább elteijedtek. Az ultraibolya és a látható tartományban működő spektro
fotometriás detektor alkalmazása a leggyakoribb.

APPLICATION OF HIGH PERFORMANCE LIQUID CHROMATO
GRAPHY IN FOOD ANALYSIS

Cserháti, T.

The application of HPLC in food analysis and its problems are reviewed. The possibili
ties of the determination of carbohydrates, lipids, fats-soluble and water-souble vitamins, 
additives, food colourants, amino acids and peptides, mycot xius and other foreign sub
stances with this technique are discussed in detail. Silica gel columns separating on the 
principle of adsorption and reverse phase columus using the different lipophility of com
pounds in separaton are wide-spread in food analytical practice. The use of UV/VIS 
spectrophotometric detector is the most frequent.

ПРИМЕНЕНИЕ ВЫСОКОЭФФЕКТИВНОЙ ЖИДКОСТНОЙ 
ХРОМАТОГРАФИИ В АНАЛИТИКЕ ПИ1ДЕВЫХ 

ПРОДУКТОВ

Т.Черхати

В статье автор дает обозрение о применении высокоэффективной жидкостной 
хроматографии в аналитике пищевых продуктов а также о возникающих при 
этом проблемах. Автор подробно знакомит с возможностями применения этого 
.метода для определения углеводов, пищевых красителей, аминокислот и пеп
тидов, а также микотоксинов и некоторых других посторонних примесей. В 
практике аналитики пищевых продуктов наиболее распространены основанные 
на принципе адсорбции колонки с силикагелем и обратно-фазовые колонки. 
Наиболее часто применяется также спектрофотометрический детектор, рабо
тающий в видимой и ультрафиолетовой части спектра.
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ANWENDUNG DER
HOCHLEISTUNGSFLÜSSIGKEITS -  CHROMATOGRAPHIE 

IN DER LEBENSMITTELANALYTIK
Cserháti, T.

Die Publikation liefert einen Überblick über die lebensmittelanalytische Anwendung 
der Hochleistungs-Flüssigkeitschromatographie und über ihre Besonderheiten. Eis werden 
die Möglichkeiten der Bestimmung von Kohlenhydraten, Lipiden, fett- und wasserlös
lichen Vitaminen, Zusatz- und Farbstoffen, Aminosäuren und Peptiden sowie Mykotozi- 
nen und sonstigen Fremdstoffen mit dieser Technik erläutert. In der lebensmittelanaly
tischen Praxis sind die auf der Grundlage des Adsorptionsprinzips trennenden Silica
gelsäulen und die Umkehrphasensäulen, die die verschiedene Lipophilität der Verbindun
gen zum Zwecke der Trennung nutzen, am meisten verbreitet. Der im ultravioletten und 
sichtbaren Bereich arbeitende spektrometrische Detektor wird am häufigsten angewandt.

KÜLFÖLDI LAPSZEMLE 
Szerkeszti: Molnár Pál

SIETZ, W.: Élelmiszerek reológiai vizsgálata imitáló módszerekkel (Rheologische Prü
fung von Lebensmitteln mit imitierenden Meßmethoden)

Int. J. of Food Technoi, and Food Proc. Eng. 39 (1988) 2, 121 -126.

Reológiai élelmiszertulajdonságok gyakorlati meghatározásához jól alkalmazhatók az 
ún. imitáló módszerek. Ezeknél a fluid-mechanikus változások pontos meghatározása nél
kül végzik a forgatónyomaték mérését különböző' módon igénybevett mintákon. A fizikai 
alapok általában nem vagy csak nehezen definiálhatók. A mérési jelek (pl. hőmérséklet 
vagy idő) összevetésével különböző reológiai viselkedési módok határozhatók meg és ha
sonlíthatók össze a „standardokkal”. Az első alkalmazási terület a liszt- és tésztavizsgála
tokra irányult. A farinográf mérési elvét alkalmazva a következő élelmiszerminták reológi
ai vizsgálatát végezték el:

-  Aprított hús vízfelvevő képessége a viszkozitás mérésével kvantitatív meghatároz
ható.

-  Az érzékenyebb mérési tartományú és sokoldalúan temperálható farinograf jól al
kalmazható termoreográfként zsírok, zsírkeverékek, csokoládémasszák, nugátok 
és hasonló anyagok kristályosodó képességének és a feldolgozási tulajdonságok 
vizsgálatára.

-  Halak vágásos és szétnyomásos igénybevételének szimulálására igen, de a rágás 
közbeni őrlési folyamatok mérésére nem alkalmas a farinográf.

A viszkográf egy rotációs viszkoziméter, mellyel keményítő és keményítőtartalmú ter
mékek, valamint gyümölcspulpok reológiai viselkedése jól vizsgálható.

Molnár P. (Budapest)
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