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A nagyteljesitmény(i folyadékkromatografia az analitikai eljarasok egyik leggyorsabban
fejl6d6 agazata. Kétségtelen népszer(iségét és széles kor(i alkalmazasat leginkabb annak
koszénheti, hogy igen sok vegyulet gyors elvalasztasara és egymas melletti mennyiségi
meghatarozasara alkalmas. Mivel a nagyteljesitmény( folyadékkromatografia elméleti
alapjairol és gyakorlati alkalmazéasaroél nagyon j6 magyar nyelv( szakkonyvek jelentek meg
(1, 2), ezek ismertetése nem képezi a jelen 6sszefoglal6 targyat.

A nagyteljesitmény(i folyadékkromatogréafia élelmiszeripari alkalmazasa azonban felvet
néhany olyan problémét, amely csaknem kizérolag az élelmiszeriparra jellemzéek.

Majdnem minden élelmiszerben a meghatarozni kivant vegyilet vagy vegyiletek egyéb
anyagokkal egyutt vannak jelen, amelyek mennyisége némely esetben nagysagrendekkel
nagyobb lehet, mint a meghatarozand6 vegyiileteké. Ez feltétleniil sziikségessé teszi a ki-
séré anyagok mennyiségének csokkentését. Ezt altalaban valamilyen extrakciés eljaréssal
érik el. A legtdbb esetben azonban az extraktum sem elég tiszta, a kromatografias oszlop-
ra juttatva nemcsak az oszlop élettartamat roviditi meg, hanem az elemzés eredményét is
bizonytalanna teszi. Azért gyakori az egyéb el6tisztitasi eljarasok alkalmazésa, amely a leg-
tobb esetben szintén kromatografias modszer (elvalasztas rovidebb oszlopon vagy vékony-
rétegkromatografias moédszerrel stb.).

Rendkivil ajanlatos tovabba az analitikai oszlop védelme el6tét oszlop alkalmazasaval.

Az élelmiszeranalitikai gyakorlatban az adszorpcios elven elvélaszté szilikagél oszlopok
és a vegylletek kulonbozd lipofilitasat elvalasztasi célra hasznald forditott fazisi oszlopok
a leginkabb elteijedtek. A forditott fazis altalaban a szilikagél feltletére kovalensen kotott
oktil (C-8) vagy oktadecil (C -18) alkil lanc. Az aluminium-oxid alapu oszlopok hasznala-
ta (3-5) még nem teijedt el az élelmiszeranalitikaban.

Detektorként ultraibolya és lathaté tartomanyban m(ikodé spektrofotometrias detektor
a leggyakoribb. A refraktométeres detektort (Ri detektor) féleg a szénhidratok, a fluo-
reszcencias detektort f6leg a mikotoxinok elemzésében alkalmazzak. A Magyarorszagon
kifejlesztett elektrokémiai detektor (6-8) még nem teijedt el az élelmiszeranalitikdban.

Szénhidratok meghatarozasa

A szénhidratok elemzésére gyakorlatilag minden kromatogréafids moédszert felhasznal-
tak. A hagyomanyos papir és vékonyrétegkromatografias eljardsok ma mar jelentékeny
szérasuk miatt nem tekinthet6k korszer(inek. A géazkromatografids mddszerek (9) na-
gyobb érzékenységiik miatt kis mintamennyiség illetve kis koncentréci6 esetén kétségtele-
nil elénydsebbek, mint a HPLC. A mintael6készités (ill6 szarmazékok készitése) idGigé-
nyessége miatt azonban a gazkromatografias médszerek nem valtak egyeduralkodéva a



szénhidratok analitikdjdban. Ehhez még hozzajarult az is, hogy a nagyobb molekulasulyd
szénhidrat oligomerek és polimerek elemzése a GC moédszerekkel sohasem volt megold-
haté. A szénhidratok elemzésére a kézonséges adszorpcids (szilikagél és aluminium-oxid)
és forditott (C-8, C-18 stb.) fazisok altaldban nem valtak be. Peracetilezett gliikéz szar-
mazékok azonban sikeresen elvalaszthatok voltak forditott fazisi oszlopon acetonitril-viz
gradiens eluciéval (10). A polaris moédositott szilikagélek mint ciano és amino fazisok
megjelenése jelentés mértékben eldsegitette a HPLC alkalmazasat a szénhidratok elemzé-
sében (11, 12).

A szénhidratok HPLC elemzésének egyik legnagyobb akadalya a detektalas nehézsége.
A szénhidratok nem UV aktivak, igy az igen érzékeny UV detektorok kimutatasukra nem
alkalmasak.

A refraktométeres detektorok jelenleg egyeduralkodok a szénhidratok HPLC analitikéa-
jéban, bar érzékenységiik Iényegesen kisebb. A refraktométeres detektor el6nye, hogy a
csUcs alatti terllet és az injektalt anyagmennyiség aranya kozel azonos minden gliik6zszar-
mazék esetében, ami a kalibralast és a mennyiségi értékelést Iényegesen megkdnnyiti (13).

Az alacsonyabb molekulasulyl (tetraszacharidokig) szarmazékokat altalaban vizes ext-
rakcioval nyerik ki, a nagyobb molekulastly( szennyezéket esetleg acetonitril hozzaadasa-
val csapjak ki. Az esetek jelentds részében az analitikai oszlop elszennyez6désének meg-
géatlasara vagy lassitasara el6tét oszlopot alkalmaznak. Médszert dolgoztak ki a szénhidra-
tok meghatéarozasara cukrészipari termékekben (14), tejcsokoladéban (15), sz6jaban (16),
uditgitalokban (17), tejben és fagylaltban (18) stb. Bels6é standardként az elvalasztandé
szénhidratok tipusatdl fuggbéen R-ciklodextrint (19), ribézt (20) vagy xilézt (21) alkal-
maztak.

Az utébbi években a kis molekulasulyd szacharidok elemzése teruletén jelentds attorés
nem tortént. A bab szénhidratjait vizes etanollal extrahaltak, elvalasztdsukhoz Waters
Bondapak/carbohydrate oszlopot (acetonitrikviz 3:1) és LiChrosorb-NH2 oszlopot (aceto-
nitrikviz 7:3) alkalmaztak, a detektalas itt is Ri detektorral tortént (22). Gyumaélcslé kon-
centratumok szénhidréatjait (glikéz, galaktéz és fruktdz) Lichrosorb NH2 oszlopon vélasz-
totték el acetonitrikviz 3:1 elegyében. A szerves savak meghatarozasara LiChrosorb C-18
oszlopot és vizes foszfat puffer futtatészert alkalmaztak. A detektalds mindkét esetben Ri
detektorral tortént (23).

Bambuszhajtasok monoszacharidjainak elvalasztasara Shimidzu NH2-10 oszlopot, ace-
tonitrikviz 85:15 eluenst és Ri detektalast alkalmaztak (24). Az alma ivélevek szacharoéz,
glukdz és fruktoz tartalmat g-Bonda-pak szénhidrat oszlopon hataroztdk meg acetonit-
rikviz 80:20 térfogataranyu elegyében Ri detektor segitségével (25).

Az oligoszacharidok elemzésérdl lényegesen kevesebb adat all rendelkezésre. Ezt az in-
dokolja, hogy a molekulasuly ndvekedésével a hagyomanyos tolteteken végrehajtott HPLC
elvalasztadsok hatékonységa romlik, a polimerek elvalasztdsahoz kilonleges és meglehetd-
sen dréga toltetek sziikségesek.

A kilénbdz6 magvak oligoszacharidjainak elvalasztasat LiChrosorb RP-18 oszlopon ol-
dottdk meg, a futtatészer desztillalt viz volt (26). A széjabab oligoszacharidjainak megha-
tarozasahoz a mintékat liofilezték, zsirmentesitették és etanollal extrahaltdk. Az extraktu-
mot 6lomacetattal deritették, majd C-18 Sep-Pak-on el6tisztitottdk. Az elemzést Bonda-
pak/carbohydrate oszlopon végezték acetonitrikviz 4:1 ardnyl elegyével (Ri detektor)



(27). A rizskeményité enzimes bomlastermékeit vizsgaltak 5 g-os télteti RESOLVE osz-
lopon viz futtatdszerrel és Ri detektalassal (28).

Lipidek meghatérozasa

A szabad zsirsavak elemzéséhez a savakat altaldban szarmazék alakjaban viszik fel az
oszlopra, azonban aC j-C 4 zsirsavak elvalasztasat szarmazék képzés nélkul is megoldot-
tdk C-18 oszlopon UV detektéalassal (210 nm) (29). A szdrmazékképzés célja nemcsak a
zsirsavak kromatogréfias tulajdonsagainak, hanem kimutathatésaganak javitasa is. Erre a
célra fenacil észtert (30), p-brém-fenacilésztert (31) stb. hasznaltak. A kétszer telitetlen
oktadekéansavak izomeijeit metilésztereik formajaban valasztottak el Spherisorb ODS 2
oszlopon viz:acetonitril 1:4 elegyében (detektalds 215 nm) (32). A linolénsav kuldénbéz6
oxidacidés termékeit szilika oszlopon vélasztottak szét hexan:etanol illetve hexan:2-propa-
nokecetsav elegyekben (detektalas 206 nm) (33). A mang6 lipidjeinek zsirsavosszetételét
hidrolizis, majd metilészter képzés utan C-18-as oszlopon hataroztdk meg metanokviz
90:10 aranyu elegyében Ri detektorral (34).

A trigliceridek elvalasztasaval az elsé kisérletek (35) dta igen sokan foglalkoztak
(36- 38), megallapitottdk, hogy a C-18 Aall6fazis jobb elvalasztast eredményez, mint a
C-8, a boritottsag novekedése szintén kedvez a trigliceridek elvalasztasanak (39). Az osz-
lop termosztéaldsa szintén jelentds teljesitmény novelést okozott (40). Természetes zsirok
és olajok trigliceridjeit 10% ezUstnitrattal impregnalt 3 g szemcseméret(i szilikagél iker-
oszlopon (mindkettd 150 cmx4,6 mm) valasztottak el benzol futtatdszerrel. Infravords de-
tektort alkalmaztak. Az egyes frakciokat Hitachi gél 3057 3 g szemcseméret(i C-18 osz-
lopra vitték és etanokacetonitril 60:40 elegyével tovabb frakcionaltdk. A detektélas oszlop
utén glicerid szelektiv detektorral tortént (41). A tejzsir trigliceridjeit két sorba kotott osz-
lopon (Nucleosil C-18 5 a, 15 cm+Microsphor C-18 3 g, 10 cm) vélasztottdk el ace-
ton:acetonitril 35- 65 térfogataranyG elegyében refraktométeres detektor segitségével
(42). Olajok triglicerid tartalmanak meghatarozasara hasonlé modszert alkalmaztak, a két
8 cmx6,2 mm meéretd forditott fazisi oszlopot sorba kototték, a futtatészer acetonitriheta-
nol 30- 76 volt (detektalas 210 nm) (43). A palmaolaj trigliceridjeinek elvalasztasat ezlst-
nitrattal impregnalt Nucleosil 5SA oszlopon oldottdk meg (44).

Kulénbozé novények szteroljait extrakcié utan vékonyréteg-kromatografias maodszerrel
el6frakcionaltak, majd a frakciokat acilezték, az acilezett szarmazékokat Partisii ODS (ok-
tadecilszilika) oszlopon, metanollal valasztottak el (UV detektalas) (45 - 47).

Az élelmiszerekben A&ltalaban kis mennyiségben jelen levé foszfolipidek elvalasztasara
el6szor szilika oszlopokat alkalmaztak (48, 49). Ezek a mddszerek azonban nem voltak
elég hatékonyak, bar a csokoladé lecitintartalmanak meghatarozasara sikeresen alkalmaz-
hatok voltak (50). A médositott szilikagélek megjelenésével ezeket is alkalmazni probaltak
a foszfolipidek elvalasztasara. Tobb mddszert dolgoztak ki foszfolipidek amino szilika osz-
lopon térténd meghatarozasara (51, 52) is. Futtatoszerként hexan:2-propanol (11:16) és
hexan:2-propanol:metanol:viz (11:16:2:3) gradiens ellciot alkalmaztak ultraibolya detekta-
lassal (206 nm) (53).

Az anion cserélé gyantdk nem kerultek széles kor( felhasznalasra (54), mig a forditott
fazisu rendszerek egyre jobban teijednek féleg a kiillonbéz6 foszfolipid csoportokon beldil



az egyedi foszfolipidek zsirsavlanc hossz szerinti elvalasztasara (55, 56). A foszfolipidek a
polaris fejcsoport toltése szerint szilika, amino szilika és di6i oszlopon egyarant elvalaszt-
hatok voltak acetonitril:metanol:foszforsav:trifluorecetsav elegyekben.

Az ellicié sorrendje (foszfatidilkolin, foszfatidilinozitol, foszfatidiletanolamin, foszfati-
dilszerin) méas volt a di6i, mint a szilika és az amino szilika oszlopon (foszfatidilinozitol,
foszfatidilszerin, foszfatidiletanolamin, foszfatidilkolin) (57). A kiilénb6z6 foszfolipidek
di6i oszlopon acetonitrikviz gradienssel is elvalaszhatok (detektalas 201 nm) (58).

A HPLC tomegspektrométer dsszekapcsolasa nemrég kerilt alkalmazasra a foszfolipi-
dek analitikajaban (59).

Vitaminok meghatarozasa

A vitaminok &ltalaban igen kis mennyiségben (mikrogramm/100 g) fordulnak el6 élel-
miszereinkben. Meghatarozasukat megneheziti, hogy igen nagy feleslegben vannak jelen
olyan kiséré anyagok (fehéijék, zsirok), amelyek a kimutatast és az elvalasztast erésen za-
varhatjak. A hagyomanyos vékonyrétegkromatografias vitamin meghatarozasi eljarasok je-
lent6s hatranya volt, hogy az oxigén jelenlétében és fényhatésra bekdvetkezé vitamin oxi-
déaciot megnyugtaté médon nem tudta kikiiszébélni. A HPLC modszerek - kozismert el6-
nyein kivil - azért is kuléndsen alkalmasak a vitaminok meghatérozaséara, mivel a megha-
tarozés soran konnyen biztosithaté az oxigén illetve fény kizarasa, ami nagymértékben né-
veli a meghatéarozas biztonsagat.

Zsiroldhaté vitaminok

Az A-vitamin hatasi anyagok az élelmiszerekben szabad retinol és észterei formajaban
vannak jelen (60), ezért az elemzés megkonnyitése céljabél az A-vitamin hatést anyagokat
elészor altaldban elszappanositjak (61), majd dietiléterrel, n-hexannal vagy petroléterrel
extrahéljdk. A meghatérozas egyarant torténhet adszorpcidés vagy forditott fazisu rend-
szerben.

A margarin retinil palmitat tartalméat heptanos extrakci6 utan szilika oszlopon hatéaroz-
zak meg heptan:di-izopropil-éter 95:5 térfogataranyu elegyében 325 nm-en térténd detek-
talassal (62).

A tej és margarin retinil palmitat tartalmat hexannal extrahaltak, szilikagél oszlopon ha-
taroztak meg hexan:dietiléter 2:98 elegyében (detektalas 325 nm) (63). A retinil palmitat
meghatarozasahoz kloroform-etanolos extrakciot, szilikagél oszlopot és hexan:kloroform
85:15 eluenst is alkalmaztak UV (313 nm) és fluoreszcencias detektalassal (geijesztés
360 nm, mérés 415 nm) (64).

A tej és a sajtok retinol tartalmat elszappanositas és extrakcié utan C-18 oszlopon ha-
taroztdk meg acetonitrikviz 95:5 eluenssel 328 nm hullamhosszon (65).

A 13-cisz-retinol adszorpcids és forditott fazison is elvalaszthaté a transz-retinoltél (66),
szilika oszlopon a 11-cisz és a 9-cisz izomer is elvalaszthatd az el6z6ekt6l. Az A-vitamin
detektéalésara a fluoreszcencia detektorok érzékenyebbnek bizonyultak, mint az ultraibo-
lya detektalés.



Az A-vitamin provitaminjaként tekintett karotinoidokbdl jelenleg t6bb, mint 300 eltérd
kémiai szerkezet(i ismert (67, 68). Extrakcidjukhoz szaraz mintaknal vizzel nem elegyedd
szerves olddszert, nedves mintaknal vizzel elegyed6t (aceton, metanol) hasznalnak (69). A
vizes extraktumbdl a karotinoidok kloroformba vagy hexanba vihet6k, gyiimdlcslevekbdl
magnézium-oxidon Kisz(irhet6k (70).

A margarin /3karotén-tartalméat szilika oszlopon hataroztdk meg dietilétenhexan 2:98
elegyében (detektalas 453 nm) (63). Ugyanezt a meghatarozast forditott fazist oszlopokon
is elvégezték metilénklorid:acetonitril 30:70 (71) vagy metanokviz 99:1 elegyében (61). Az
a- és 0-karotének elvalasztasat narancslébdl forditott fazisu oszlopon oldottdk meg meta-
nokviz 100:6 elegyében (detektalas 450 nm) (72).

Az élelmiszerekben a D-vitamin igen kis koncentréci6ban van jelen, ezért meghataroza-
sa csak gondos mintael6kezelés utan lehetséges. A D-vitamin-tartalmd mintakat el6szoér
elszappanositjak (pl. natrium-etilattal), majd hagyomanyos oszlopkromatografias eljaras-
sal el6tisztitjak (73, 74, 75).

A HPLC modszerek alkalmasak a D2 és D3vitamin (76), a D3-itamin és prekurzorai
(77) valamint metabolitjaik elvalasztasara (78).

A D-vitamin csoport analizisére adszorpciés és forditott fazisG rendszereket egyarant
kiprobaltak, de a forditott fazisok altalaban jobb elvalasztast biztositottak.

A tejtermékekben a D2 és a D3vitamint egyutt szilika oszlopon hataroztak meg 2-pro-
panokhexan 1:99 elegyében (detektalas 265 nm) (79). A csukamdjolaj D-vitamin-tartalmat
is adszorpciés korilmények kozott hataroztak meg kloroform:hexan:ecetsav 70:30:1 ele-
gyében 268 nm hullamhosszon (75). Halkonzervekben a meghatarozast forditott fazison
(C -18) végezték metanokviz 95:5 elegyében 263 nm-en (80).

A D2 és a D3vitamint tejben és csokoladés tejben C-18 oszlopon elemezték acetonit-
rikmetanol 90:10 elegyében (81). A sovany tejporbdl a D3-vitamint amino oszlopon hata-
roztdk meg diklérmetan:hexan:2-propanol 50:50:0,2 (82) eluensben.

A vaj, illetve a margarin D-vitaminjait C-18 oszlopon metanokviz 95:5 eluenssel valasz-
tottdk el (83), a tojassargajabol a 25-hidroxivitamin D3 meghatarozasara szintén C-18
oszlopot és acetonitrikmetanokviz 94:3:3 elegyet alkalmaztak (84).

Az E-vitamin hatdsat tobb rokon szerkezetl vegyllet mutatja, ezek elvélasztasara és
egymas meletti mennyiségi meghatarozasara a HPLC moédszerek kivaléan alkalmasak.

Novényi magvakbol és olajokbdl valamint tejbél az a-, B-, I'- és S tokoferol valamint az
a-, B- és I-tokotrienol elvalasztasat és meghatarozasat 2-propanol-aceton-hexan-viz keve-
rékben torténd extrakcio és megoszlas utéan szilika oszlopon végezték dietilétenhexan 5:95
vagy 2-propanol:hexan 0,2:99,8 elegyével. A detektalashoz fluoreszcencia (gerjesztés 290
nm, mérés 330 nm) vagy ultraibolya detektort alkalmaztak (295 nm) (85). A fenti megha-
tarozas novényi olajokban az extrakcios l1épés kihagyasaval is végrehajthatd, a mintat el6-
kezelés nélkul oldjak az eluensben. Az elvélasztadshoz szintén szilika oszlopot hasznaltak,
az eluens etilacetat:hexan 3:97 volt (fluoreszcencia detektor, gerjesztés 303, mérés 328 nm)
(86).

Az a-tokoferol acetatot kloroform-etanol eleggyel extrahaltdk magvakbol, az elvalasz-
tést szilikagél oszlopon végezték kloroform:hexan 15:85 elegyével (detektalds 280 nm)
(64).

A gyermektapszerek a-tokoferol és a-tokoferol-acetat tartalmanak meghatarozasahoz a
mintakban enzimatikusan hidrolizaltdk a lipideket, majd pentanos extrakcié utdn C-18



oszlopon metanol-etilacetat-acetonitril gradienssel végezték a meghatarozast (detektalas
265 nm) (87). A HPLC mddszerek a kiilonb6zg vitaminok egymés melletti meghatarozasa-
ra is alkalmas (88). Az E és A-vitamint forditott fazisu oszlopon vélasztottdk el meta-
nol:0,05 M natrium perklorat 94:6 arany( elegyében ultraibolya (313 nm) és amperometri-
as (+0,6V) detektalassal (89).

A Krvitamint és a Kj-vitamin 2,3-epoxidjat majbél acetonnal extrahaltak, a meghataro-
zast C-18 oszlopon végezték hexanracetonitril 99,73:0,23 vagy diklormetan:acetonitril
12,5:87,5 elegyével (90).

Vizoldhat6 vitaminok

Az élelmiszerek Bj-vitamin (tiamin) tartalménak meghatarozasara szamos moédszert
dolgoztak ki. Hasban és huskészitményekbdl a tiamint 0,1 M s6savval vagy kénsawal auto-
klavban extrahaljak, majd C -8 oszlopon 5 mM natrium-hexanszulfonat: 5% ecetsav:tetra-
hidrofurén 16:79:5 elegyében 254 nm-en térténd detektéalassal (91) vagy szilika oszlopon
kloroform:metanol 90:10 elegyében fluorometrias detektorral hatarozzdk meg (92). Rizs-
b6l és rizskészitményekbdl a tiamint 0,05 M kénsawal extrahaljak, C-18 oszlopon hata-
rozzadk meg metanol:ecetsav:viz 39:1:60 elegyében (detektalas 254 nm) (93). Lisztes termé-
kekbdl extrakcié utan szintén C-18 oszlopon valasztjadk el a tiamint acetonitril:0,01 M
foszfat puffer (pH 7) elegyében, amely 5 mM natrium-heptanszulfonatot tartalmazott (de-
tektalas 254 nm) (94). A vitamin B6 (riboflavin) meghatarozasara a forditott fazisi méd-
szerek teijedtek el. Mivel a riboflavin erésen fluoreszkal, a detektalashoz rendszerint fluo-
rometrias detektort alkalmaznak 450 nm korili gerjesztéssel és 510-520 nm-es detekta-
lassal. Futtatoszerként 2-propanolacetat puffer (pH 4) gradienst (95), metanokacetat puf-
fer (pH 5,8) 30:70 (96) vagy acetonitrikviz 6:94 elegyet (97) alkalmaztak.

A B6-vitamin az élelmiszerekben féleg piridoxin, piridoxal és piridoxamin valamint fosz-
fatésztereik alakjaban fordul el6.

A sovany tejek B6-vitamin tartalmat extrakcié utan C-18 oszlopon hataroztdk meg
0,033 M foszfat puffer (pH 2,2) és acetonitril 99:1 aranyu elegyében, a detektalas 280 nm
hullamhosszon tértént (98). Kulonboz6 szaritott élelmiszerekbdl 0,2 M natrium-acetéattal
ultrahangos kezeléssel vontak ki a B6-vitamint, majd savas foszfataz enzimmel kezelték, az
enzimet trikl6recetsawal csaptdk ki és centrifugalassal tavolitottak el. Az elvélasztashoz
C-18 oszlopot 0,033 M foszfat puffert (pH 2,2) és flourometrias detektort (gerjesztés 295,
mérés 370 nm) alkalmaztak (99).

Igen sok élelmiszer mintabol szulfoszalicilsawal extrahaltdk a B6-vitamint, metilénklo-
riddal keverték, centrifugaltdk, majd a vizes fazist ioncseréld oszlopon el6tisztitottak. A
meghatarozas Bio-Rad A -25 oszlopon tortént 0,04 M NaCl, 0,01 M glicin, 0,005 M semi-
karbazid elegyében, melynek pH értékét natriumhidroxiddal 10-re allitottak (detektalas
flourometrias detektorral) (100).

A kulénbéz6 B-vitaminok egymas melletti meghatarozésara is tobb moédszert dolgoztak
ki. A kulénbdz6 magvak riboflavin, tiamin és niacin tartalmanak meghatarozasahoz vizes
futtatészer elegyet (2,72 g natriumacetéat trihidrat és 1,2 g jégecet egy liter vizben) és szili-
kagél oszlopot alkalmaztak. Fluoreszcencia detektort hasznaltak, 435 nm gerjesztéssel és
545 nm detektalassal (101). Egy méasik modszer szerint a Bj, B2 B6 és B12-vitamin elva-
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lasztasat C-18 oszlopon oldjak meg metanokviz 80:20, illetve 50:50 aranyu elegyével, 254
nm-en térténd detektalassal (102).

A kulénboz6 élelmiszerek nikotinsav tartalmanak meghatarozasadhoz a mintakat auto-
klavokban 0,125 M kénsavval tarjak fel, takadiasztazzal inkubaljak, majd papainnal keze-
lik. A nagy molekulastly( anyagokat triklorecetsawal csapjak le és centrifugalassal tavolit-
jék el. Az elvalasztast szilika oszlopon végzik 2,72% natrium-acetat és 1,2% ecetsav oldata-
val, a detektalashoz fluoreszcencia detektort alkalmaznak p-acetofenonnal torténé szar-
mazékképzés utan (gerjesztés 435, mérés 500 nm) (103).

Rizsbél hasonldé médon vonjak ki és tisztitjdk a nikotinsavat, de a meghatarozashoz
C-18 oszlopot, metanol:ecetsav:viz 39:1:60 elegyet és UV detektalast (254 nm) alkalmaz-
nak (93). Novényi magvakbdl kalcium-hidroxid oldattal extrahaljdk a nikotinsavat, majd
anion-cserélén el6tisztitjak. Az elvalaszt6 oszlop szintén forditott fazisu (C-18), a detek-
talas 254 nm-en torténik (104). A folsav szarmazékok elvalasztasara altalaban a forditott
fazisu oszlopok a kedveltebbek (105), az eluenshez ion-par képzéként tetrabutil-ammoni-
um-foszfatot adnak (106).

Mivel az aszkorbinsav ligok jelenlétére és oxidaciora érzékeny, extrakcidjdhoz meta-
foszforsavat alkalmaznak 3 (107) vagy 6% (108) téménységben. A metafoszforsav hataso-
sabban gatolja meg az aszkorbinsav réz illetve vas ionokkal katalizalt oxidaciéjat, mint az
oxalsav. Az aszkorbinsav és a dehidroaszkorbinsav elvalasztasara szamos HPLC mddszer
ismert (109-111). Az elvélasztas C-18 vagy C -8 oszlopon egyarant elvégezhet6, az elu-
ens 0,25% metafoszforsavas viz, a detektalashoz elektrokémiai detektort (400 mV) alkal-
maznak (112). Mivel mind az elektrokémiai mind az UV detektor alkalmazésa esetén za-
varo csucsok Iéphetnek fel (113, 114), eljarast dolgoztak ki fluorometrias detektalasra. Az
aszkorbinsavat ASAHIPAK GS-320 hidrofil oszlopon vélasztjak el 30 °C hémérsékleten
2 1vizben oldott 4,5 g borkdsav, 1,5 g dinatrium-etiléndiamin-tetraecetat, 1 g /9-tioglikol
elegyében, melynek pH értékét natrium-hidroxiddal 3,00-3,03-ra Allitjdk be. Az elvélasz-
tas utan az aszkorbinsavat benzamidinnel reagaltatjak, a detektalashoz 325 nm-en geijesz-
tik, az emittalt fényt 400 nm-en mérik (115).

A sorok aszkorbinsav tartalmat C-18 oszlopon hataroztak meg vizes citrat pufferben
(pH 4,4), amely 0,5 mM EDTA-t és 1 mM N-metil dodecilamint tartalmazott. Ampero-
metrias detektort hasznaltak +0,60 V feszlltségen (116).

Elelmiszer-adalékok meghatéarozasa

A kulonbdz6 élelmiszerek szerves savainak meghatarozasara el6szor ioncserélé moéd-
szereket alkalmaztak. A borok galakturonsav, tejsav, malonsav, borkésav és borostyanké-
sav tartalmat Aminex A -25 oszlopon valasztottak el 0,9 M néatrium formiat oldattal (pH
7,5) refraktométeres detektor segitségével (117). A mustok és borok cukor, glicerin, eta-
nol és szerves sav tartalmat Aminex A -8 vagy Beckman M -72 ioncserél§ oszlopon hatéa-
roztdk meg viz:metanol 4:1 elegyével, refraktometrias detektorral (118). Az utobbi évek-
ben a forditott fazisu oszlopok alkalmazésa teijedt el a szerves savak elemzésében. A gyu-
mélcslevek szerves savait C-18 oszlopon valasztottak el vizes 2,0%-o0s kéalium-dihidrogén-
foszfat oldattal, amelynek pH értékét foszforsavval 2,4-re allitottdk be (119). Hasonld
modszert alkalmaztak almalevek malonsav és citromsav tartalmanak meghatarozasara
(120). A malonsav, borkdsav és citromsav elvalasztasat 3 perc alatt oldottdk meg C-18
oszlopon vizes foszforsav futtatészerrel (pH 2,2) (121). Az oxalsav meghatarozasara szin-
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tén forditott fazisi oszlopot hasznéltak, a futtatészer 0,5% kalium-dihidrogén-foszfat volt,
amely 5 mM tetrabutil-ammadnium-szulfatot tartalmazott (pH 2,0-ra allitva foszforsavval)
(122). Sajtokbdl a szorbinsavat, a dehidroecetsavat és a propionsavat vizgézdesztillacioval
nyerték ki, a savakat C-18 oszlopon valasztottak el metanol:0,02 M foszfat puffer (pH
7,2) 30:70 elegyével, a detektalds 235 nm-en tortént. A Kimutatasi hatar szorbinsavra 0,2
mg/kg, dehidroecetsavra 5 mg/kg volt (123).

Almalevek fébb szerves savainak mennyiségi meghatarozasara a kézelmultban dolgoz-
tak ki Uj médszert. A mintat Sep-Pak C-18 el6oszlopon engedték at, majd az elemzést
C-18 oszlopon végezték 0,2 M KH2P 04 (pH 2,4) futtatészerrel. A laboratériumok kozotti
atlagok variécios koefficiense 2,9-14,7% koz6tt valtozott (124).

Az antioxidansok meghatérozasara altaldban forditott fazisu oszlopot alkalmaznak, a
detektalas 280 nm-en torténik. A BHT, BHA és harom gallat elvalasztasat vizes ecet-
sav-metanol oldészergradienssel érték el (125). Az antioxidansok extrakcidjahoz az olaj-
mintat hexanban oldjak, majd acetonitrillel extrahaljak, elvalasztasukhoz vizes ecet-
sav-acetonitriles ecetsav gradienst alkalmaznak (126). Més eljarés szerint az antioxidan-
sokat metanol:0,] M ammoénium-acetat vagy 0,01 M foszfat puffer segitségével valasztjak
el és amperometrikusan detektalnak (127).

A mesterséges édesitdszerek kozil a legtobb modszer a szacharin meghatarozasaval
foglalkozik. Kiilonboz§ italokban a szacharint, natrium-benzoatot és koffeint C-18 oszlo-
pon valasztottak szét viz:ecetsav 80:20 elegyben, melynek pH értékét 3,0-ra allitottak be
telitett natrium-acetat oldattal (128). A szacharin szennyezéseit Zorbax CN oszlopon hatéa-
roztdk meg viz:ecetsav 95:5 elegyében 268 nm-en (129). Kulénbozé élelmiszeradalékokat
(aceszulfam, szacharin, p-oxibenzoesav, koffein, vanillin, dulcin, benzoesav és aszpartam)
extrakcio utan forditott fazisi oszlopon valasztottadk el metanol:ecetsav:viz 20:5:75 térfo-
gataranyu elegyében (detektélas 254 nm-en (130). Kuldnboz6 italok és édességek szacha-
rin tartalmat C-18 oszlopon hataroztak meg 1% ecetsavcmetanol (950:50) vagy 1% ecet-
sav: metanol 30:70 arényG elegyében 254, 280, 207 vagy 214 nm-en torténd detektéalassal
(131).

A szorbitol meghatarozasara Aminex carbohydrate HPX-87 oszlopot 80 °C hémérsék-
leten, viz eluenst és refraktometrias detektort (132) vagy Waters a-Bondapak/carbohydra-
te oszlopot és acetonitrikviz 85:15 eluenst hasznalnak (133, 134).

Az aszpartdm meghatérozasara erds kation-cserél6 gyantét, vizes 0,1 M citromsav és 0,5
M natrium-perklorat eluenst alkalmaztak, melynek pH értékét natriumhidroxiddal 4,7-re
allitottak (135).

Pudingporok, uditéital porok béta-aszpartdm tartalmat bomlasterméke (N-L-a-aszpar-
til-L-fenilalanin metilészter) alapjan hataroztdk meg C-18 oszlopon acetonitril: 0,02 M
natrium-foszfat puffer (pH 4,0) elegyében, amely 5 mM nétrium heptanszulfonatot tartal-
mazott (detektalas 210 nm) (135).

Az iz- és aromaanyagok HPLC vizsgalata rendkivul széles terulet. A gazkromatografias
modszerekkel szemben a HPLC el6nye, hogy a nem ill6 iz- és aromaanyagok is vizsgalha-
tok, a minta az elemzés soran nincs olyan magas hémérsékletnek kitéve, amely bomlasat
okozhatja.

A koml6 keserli anyagait el6szér szilika oszlopon valasztottdk el petroléter
(60 - 80 °C):kloroform 9:1 elegyével, amely 0,1 M di-n-butil-amménium-acetatot tartalma-
zott (136). Megallapitottak, hogy az ioncseréld és a ciano oszlopok kevésbé alkalmasak az
elvéalasztasra, mint a C-18 oszlopok, amelyekhez metanohviz 59-41 elegyet hasznaltak,
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0,2 M-os, 7,0 pH érték(i acetat pufferrel (detektalas 334 nm) (137). A sorok izohumulon
és izokohumulon tartalmat C-18 oszlopon hataroztdk meg metanol-viz gradiens eltciéval
5 mM terabutil-ammonium-foszfat jelenlétében (138).

A sbrok ,,izprofiljat” C-18 oszlopon hataroztak meg viz-metanol-ecetsav-tetrabutil-am-
moénium-foszfat elegyekben 254 és 280 nm-en torténd detektalassal (139, 140).

A kavé, tea, kakad és néhany uditbital xantin alkaloid tartalmanak meghatarozasara
erds kation cserélé gyantat (141) is alkalmaztak, de a forditott fazisi rendszerek lényege-
sen nagyobb elteijedtségnek orvendenek. Ezeket hasznaltdk kakad és csokoladék (142),
kakadbab (143), tea, kavé és kdla (144) és egyéb alkaloid tartalmi mintédk elemzésére
(145).

A citromlé keser( izanyagainak elvélasztasara 40 °C hémérsékleten tartott Zorbax CN
oszlopot, 2-propanol:hexan:metanol 12:11:2 elegyet és UV detektalast (207 nm) alkalmaz-
tak (146). Hasonlé célra szintén ciano oszlopon metanokviz 33:65 vagy 40:60 eluenst is
haszndltak (147). llldolajok Osszetételét adszorpciés rendszerben hexan-kloroform gradi-
enssel hataroztak meg fluoreszcencia detektor segitségével (148). Ugyanerre a célra C-18
oszlopon metanokviz 1:1 eluenst hasznéltak 260 nm-es detektalassal (149). Terpénalkoho-
lok elvalasztasara Partisii 10-PXS oszlopot, hexan:etilacetat 9:1 vagy diklormetan:etilace-
tat 39:1 elegyet és refraktométeres detektalast alkalmaztak (150). A 0-azaron meghataro-
zasat 65 °C-on termosztalt C-18 oszlopon metanokviz 31:19 elegyben végezték (151).

A bors aromaanyagait adszorpciés rendszerben diklérmetan:metanol 200:9 elegyben va-
lasztottak szét (152), a piperin elvalasztasara kilon moédszert dolgoztak ki (153). Az elva-
lasztast adszorpcios fazison etanol:hexan:ecetsav 4:95:1 elegyében is elvégezték (154).

A kapszaicinek elvalasztasara is tébb moédszert dolgoztak ki (155). Az extrakciéhoz nat-
rium-acetattal telitett 95%-o0s etanolt hasznaltak, az elvalasztds C-18 oszlopon viz:aceto-
nitrikdioxan:2 M perklérsav 500:30:20:4 eleggyel tortént (detektalas fluoreszcencia detek-
torral, geijesztés 288 nm, mérés 320 nm) (156). Szamos egyéb iz- és aromaanyag elvalasz-
tésat is megoldottdk HPLC modszerrel. Nukleozidokat, nukleotidokat és polifenolokat
C-18 oszlopon vélasztottak el kiilénb6zé viz-metanol-ecetsav-tetrabutil-amménium-fosz-
fat rendszerekben 254 és 280 nm-en torténd detektalassal (157). A paradicsompuré 5-hid-
roximetil-2-furaldehid tartalmat forditott fazisi rendszerben mérték metanol-viz gradiens
eluciéval (158, 159).

A HPLC-t sherry tipust borok polialkohol és fenol tartalma érés soran bekdvetkezd
valtozadsanak nyomon kovetésére is alkalmaztak. A mintakat dietiléterrel extrahaltak, az
extraktumot C-18 oszlopon programozassal valasztottak el: 5 percig 2%-0s vizes ecetsav-
oldat majd 20 perc alatt olddszervaltas a 2:30:68 térfogatarany( ecetsav:metanol:viz futta-
tészer rendszerre. A detektalas 280 és 340 nm-en tortént (160).

Az articsoka fenolos vegydleteit oldészeres extrakcio, savas illetve lGgos el6frakcionalas
utdn LiChrosorb RP-18 oszlopon vélasztottak el metanol és ecetsav.viz 5:95 kilonbdz6
aranyl elegyeivel. A detektalashoz fluoreszcencia és diédasoros detektort hasznéltak
(w).

A kéavék klorogénsavait szintén forditott fazisi oszlopon vélasztottdk el oldészer prog-
ramozassal, 0,5% vizes hangyasavrdél 60 perc alatt 0,5% hangyasav 30% acetonitrilben fut-
tatoszerig (detektalas 313 nm-en) (162). A siritett mustok fenolos vegyuleteit Bondapak
Phenyl oszlopon vélasztottak el viz:metanol:ecetsav 80:18:2 elegyében (detektalas 280 nm-
en) (163). A zeller izanyagait extrahdalas utan szilikagél oszlopon el6tisztitottdk, majd Zor-



bax szilikagél oszlopon valasztottak szét vizmentes diklérmetan futtatészerben (detektalas
265 nm-en) (164).

Elelmiszer-szinezékek meghatarozasa

A szintetikus élelmiszer szinezékek engedélyezett valasztéka és alkalmazési kére az
utébbi évtizedekben jelentésen csékkent, de alkalmazasukat még nem kuiszébolték ki tel-
jesen. A HPLC elvalasztas el6tt az ionos szinezékeket szerves olddszerekbe viszik &t ion-
parképzé segitségével, pl. kloroformba vagy n-heptanba tri-n-oktilamin jelenlétében (165)
vagy diklormetanba 10-50 mM cetiltrimetil-ammaéniumbromid jelenlétében (166).

Néhany esetben az enzimatikus el6kezelés el6nydsen befolyasolta a szinezékek vissza-
nyerését (167). A szinezékek elvélasztasara gyakran alkalmaznak erds ioncserélé oszlopot
(168) és futtat6szer gréadienst: a kiindulé futtatdszer 0,01 M dinatrium tetraborat, a végsé
ugyanez 0,2 M natrium perklorattal (detektalas 382 és 254 nm-en) (169).

Forditott fazisi rendszerek esetében a futtatészert altalaban pufferoljak vagy ion par
képz6t adnak hozza. Kulénbdzd aranyl vizrmetanol elegyekkel 12 szintetikus szinezéket
valasztottak el, a futtatészer minden esetben 5 mM tetrabutil-ammaénium-foszfatot tartal-
mazott, a detektalast 610 és 480 nm-en végezték (170).

Részletesen tanulmanyoztdk a futtatszer dsszetételének hatésat a kilénb6z6 szinezé-
kek retencios sajatsagaira (171). Erds elektrolitok jelenlétében a csucsalak javul, 10 naftol-
szulfonsav szarmazékot 0,4 M natriumszulfat - metanokviz 40:60 gradienssel sikeresen el-
véalasztottak (172). Az amino fazisok alkalmazasa elég ritka, kiilonbdzd élelmiszerek tart-
razin tartalmanak meghatarozasara hasznéltak vizes 0,7 M natrium-acetat puffert (pH 5,0)
(173).

A természetes szinezékek kozul a Klorofillokat gradiens elGciéval, forditott fazisa oszlo-
pon valasztjék el (174). A spendt klorofilljainak a feldolgozas hatésara bekdvetkezd valto-
zésait szintén C-18 oszlopon tanulmanyoztak, az eluens ésszetétel metanokviz 3:1 elegy-
6l valtozott etilacetatra (175).

Antocianok félpreparativ elvalasztasara 10 mm belsé atmérdj(i Supelcosil L C -18 oszlo-
pot alkalmaztak. Futtatészerként hangyasavrmetanokviz elegyeket és gradiens ellciot
hasznéltak (detektéalas 515 nm-en) (176). Gyumolcsok és zoldségfélék cisz-transz karatén
izomeijeit kalciumhidroxidos oszlopon valasztottdk el aceton:hexan 3:977 aranyu elegyé-
ben (detektalas 436 és 340 nm-en) (177). Kilonboz6 zéldségfélék karotinjait 2:2:1 aceto-
nitril:petroléter:kloroform eleggyel extrahaltak, elvalasztasukhoz 5 g-os IBM C-18 oszlo-
pot, acetonitrikkloroform 9:1 futtatészert és ultraibolya detektalast alkalmaztak (178).

A karotinoidok meghatarozdsahoz a mintadkat meg6rolték, diklormetan:kloroform 2:1
elegyével extrahdltak, az extraktumot elszappanositottdk és mostak. Az elvalasztast C-18
oszlopon végezték etilacetat:acetonitril 25:75 aranyG elegyében, amely 0,1% n-dekanolt
tartalmazott (detektalas 450 nm) (179).

Alkoholtartalm( italok R-azaron, szafrol, izoszafrol és anetol tartalmat 3 g-os C-18
oszlopon vélasztottak el acetonitrikviz 45:55 elegyében. A detektélas tobb hullamhosszon
tortént (290, 310, 325 és 355 nm) (180).
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Aminosavak éspeptidek meghatarozasa

Az aminosavak HPLC meghatarozasara igen sok modszert dolgoztak ki. A Kkorabbi
modszerekrél igen jo dsszefoglalé jelent meg (181), ezért ezek ismertetésétdl eltekintunk.
A HPLC meghatérozast altalaban sza&rmazékképzési 1épés el6zi meg, mivel az aminosavak
a leggyakrabban alkalmazott ultraibolya detektorokkal nem érzékelhetdk.

Kulénboz6 élelmiszerek aminosav tartalmanak fenil-izotiocianat segitségével torténd
meghatarozasara dolgoztak ki egy gyors és érzékeny modszert. A fehérje hidrolizatumot
fenil-izotiocianattal kezelték, a szd&rmazékokat Waters Pico-Tag oszlopon valasztottak el
nemlinearis gradiens ellcio segitségével 38 °C hémérsékleten. A két futtatészer 0,5 ml/1
trietilamint tartalmazé 0,14 M néatrium-acetdt (pH 6,4-re allitva) illetve acetonitrikviz
60:40 volt (182). Az el6z6héz hasonlé modszert irnak le takarmanyok aminosav dsszetéte-
lének meghatarozaséra. A fenil-izocianat szarmazékokat ugyanugy forditott fazisi Pico-
Tag oszlopon valasztottak el hasonlé futtatdszer gradienssel. A detektalas 254 nm-en tor-
tént (183).

A szarmazékkészitéshez gyakran orto-ftalaldehidet alkalmaznak (184), a szarmazékkeé-
szitést teljesen automatizaltak (185).

Az orto-ftalaldehid melett a-naftil-karbamat szarmazékokat is alkalmaztak. Elvalaszta-
suk C-18 oszlopon tortént 30 °C hdmérsékleten acetonitril-vizes 0,1 M néatrium-acetat
(pH 6,3) gradienssel, a detektalashoz fluoreszcencia detektort alkalmaztak (gerjesztés 290,
mérés 370 nm) (186).

Az aminosavak elvalasztas el6tti danzilezése is igen gyakori. A danzil szarmazékokat
C-18 oszlopon vélasztjak el acetonitril-0,13 M ammonium-acetat (pH 6,8) gradienssel
(187). A vizes fazis més esetben 28 mM foszfat puffer (pH 7,2) volt (188). Az L- és D-ami-
nosavak danzil szdrmazékait szintén forditott fazisi oszlopon vélasztottdk el 12,5 mM
f3ciklodextrin jelenlétében (189).

Az enantiomerek elvalasztasahoz L-prolint kovalensen kotott fazist is alkalmaztak ace-
tonitril:0,] M ammoénium-acetat + 0,1 M réz (I1) szulfat eluenssel, 220 nm-en térténd de-
tektalassal (190). Egy masik eljaras szerint a p-bréomfenil-karbamil szarmazékokat valaszt-
jak el naftiletilkarbamat allé fazison (191). Az aminosav enantiomereket szarmazékképzés
nélkdl is elvalasztottdk koronaéterek segitségével. Az eluens 0,01 M perklérsav volt (de-
tektalas 200 nm) (192).

Bar a peptidek és fehérjék elvalasztdsa a HPLC kutatasok egyik f6 terilete, kimondott
élelmiszeripari alkalmazéasuk jelenleg még csekély. A marvanysajt foszfonvolframsavban
oldhat6 peptidjeit Sephadex G-10 oszlopon vizzel eléfrakcionaltak, majd C-18 oszlopon
vizsgaltak (193). A sz6jabab tripszin inhibitor elvalasztasara C4 oszlopot (300 A pérusat-
mérd) alkalmaztak acetonitriklO mM foszforsav gradiens eldciéval. Amennyiben az oszlo-
pot hemoglobinnal el6kezelték, a tripszin inhibitor denaturalédasa Iényegesen lelassult
(194). Savofehéije koncentratumok 0-laktoglobulin, a-laktalboumin és szérumalbumin tar-
talméat hataroztak meg 30 nm atlagos porusatméréjd, C-4-es oszlopon nemlineéris futta-
tészer gréadiens programozéssal 30 - 45% acetonitril koncentréaci6 kézott. A detektélas 210,
230, 250 és 280 nm-en tortént (195). Savofehérje koncentratumok fehérjéit TSK-3000 SW
oszlopon is elvalasztottak 0,1 M natriumnitrat/0,1 M foszfat puffer (pH 6) elegyével (de-
tektalas 280 nm) (196).
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Mikotoxinok meghatarozasa

A mikotoxinok mennyiségi meghatarozasa jelentés toxicitasuk miatt igen fontos része a
korszer( élelmiszer ellen6rzésnek. Meghatarozasukat megneheziti, hogy altalaban igen kis
mennyiségben vannak jelen meglehet6sen sok rokon jellegl vegyilet kiséretében.

A kulénboz6 aflatoxinokat a mintabdl el6szor szerves oldészerrel (kloroform:viz 10:1
diatomafdld jelenlétében) extrahaljak, majd szilika oszlopon, amelyre vizmentes natrium
szulfatot rétegeznek, el6tisztitjdk (197). A direkt fazisu elvalasztashoz szilika oszlopot, viz-
zel telitett kloroformiecetsav 9:1 eluenst és floureszcencia detektort (gerjesztés 360, mérés
425 nm) hasznéltak. Forditott fazisi oszlopokon az aflatoxinokat viz-metanol elegyekkel
kromatografaljak. A mddszert borok (198), nyers kavé, foldimogyoro, pisztacia (199) vala-
mint his- és tejtermékek (200) aflatoxin tartalmanak meghatarozasara alkalmaztak. Kisér-
letek torténtek helium-kadmium lézer indukalt fluoreszcencias detektalas alkalmazésara is
(201). A Bj aflatoxin bomlastermékének tekintett aflatoxin M[ meghatarozasara is alkal-
maztak adszorpciés (202) és forditott fazisi médszert (203). Szilard és folyékony tejtermé-
kek aflatoxin Mj tartalmanak meghatérozasahoz az extraktumot el6szor affinitds kroma-
tografiaval el6tisztitjak, majd C-18 oszlopon valasztjak el 35 °C-on acetonitril:metanol:viz
24:8:68 elegyében. A fluoreszcencia detektor geijesztési és emisszios hulldmhossza 363 il-
letve 433 nm volt. A kimutatasi hatart 50 pg/l-nek talaltdk (204). A sajtok aflatoxin Mj
tartalmanak meghatarozasahoz az extraktumot szilika eloszlopon tisztitottdk, majd C-18
oszlopon acetonitrikviz 30:70 elegyével hataroztdk meg fluorometriéas detektalassal. A ki-
mutatasi hatdr mintegy 10 ng/kg volt (205). Folyékony tejtermékekbdl az aflatoxin Mj és
M2t Sep-Pak C-18 oszlopon vontak ki, szilika oszlopon tisztitottak, trifluorecetsawal
szarmazékot képeztek, majd C-18 oszlopon elvélasztottdk. A mozgd féazis viz:2-propa-
nokacetonitril 80:12:8 térfogataranyu elegye volt. Fluoreszcencia detektort alkalmaztak, a
geijesztési illetve a detektalasi hullamhossz 365 ill. >400 nm volt (206).

Az ochratoxin A meghatarozasahoz C-18 oszlopot, ecetsavval pH 4,5-re bedllitott me-
tanokviz 70:30 futtatészert és fluoreszcencia detektort (gerjesztés 340, mérés 470 nm) al-
kalmaztak (207). Az ochratoxin A szabad karboxil csoportjanak metilezése megkonnyiti az
azonositast (208). Takarmanyokbdl és kilonbdzé magvakbol az ochratoxin A-t 5% ecetsa-
vat tartalmazé kloroformmetanol (8:2) eleggyel extrahaltak, az extraktumot szilika és cia-
no oszlopon el6tisztitottdk. A meghatarozas 3 g-os C-18 oszlopon tértént kloroform:eta-
nokecetsav 55:45:1 térfogataranyG elegyével. A fluoreszcencia detektor geijesztési és
emisszi6s hullamhossza 330 és 460 nm volt. A szerzék allitasa szerint a fenti mddszerrel
0,005 ppm ochratoxin A meghatarozhatd volt (209). Kavébol és kavét tartalmazé termé-
kekbél az ochratoxin A-t metanol: 1% vizes natrium-hidrogénkarbonat elegyével extrahél-
ték, C-18 oszlopon el6tisztitottak és a mérést is C-18 oszlopon végezték. A futtatdszer
acetonitril:viz:0,2 M foszfat puffer (pH 7,5) 50:47:3 aranyu elegye volt. A fluoreszcencia
detektor geijesztési és emisszids hullamhosszat 365 illetve 450 nm-nek valasztottak. A ter-
mék fajtajatol fiiggden a kimutathatésagi hatar 0,2-5 Mg/kg kézott valtozott (210).

A Mpyrothecium sp. mikotoxinjait, roridin A-t és verrucarin A-t Versapack szilikagél
oszlopon vélasztottak el az aldbbi program segitségévek 100% diklérmetan indulé futtato-
szer, amely 16 perc alatt éri el a diklormetanmetanol 9:1 végdsszetételt. Detektalas
254 nm (211).
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A takarméanyokbdl s szemes terményekbdl a zearalenont és a zearalenolt kloroformmal
extrahaltak, C-18 oszlopon véalasztottak szét vizimetanol 70:30 elegyével. A fluoreszcencia
detektor gerjesztési hullamhossza 236 nm, a detektalasi 418 nm volt.

A kimutathat6sagi hatart 10 ng/g-nak talaltak (212).

A rizsh6l extrahdlt ciklosporin A mikotoxint Sephadex oszlopon el6tisztitottak, majd
C-18 oszlopon hataroztak meg acetonitriliviz 80:20 elegyben 212 nm-nél (213).

Egyéb idegen anyagok meghatarozasa

Az eddig felsoroltakon kivil az élelmiszerekben igen sok természetes és mesterséges
eredet(i anyag fédul el6, amelyek kimutatasa és mennyiségi meghatarozasa egészséglgyi
szempontbdl rendkivil jelentés. Ezek csoportositdsa meglehet6sen nehéz, ezért a tovabbi-
akban - a teljesség igénye nélkil - csak néhany példat mutatunk be a HPLC ilyen irdnyud
élelmiszeripari alkalmazasarol.

Egyszer(i és pontos mddszert dolgoztak ki a cisztein-klorid meghatarozasara kenyér
adalékokban. A cisztein szulfhidril csoportjat aromas tioszulfonatokkal reagaltatjak, a ke-
letkezd, stabil diszulfid ultraibolya elnyelése alapjan kdnnyen meghatarozhatéva valik. Az
elemzést 10 B szemcseméret(i C-18 oszlopon végezték metanol:viz:ecetsav 30:70:1 aranyd
keverékével 1,5 ml/perc aramlési sebességgel. A detektalas 254 nm-en tortént (214).

A sorok (alkoholtartalmuak és alkoholmentesek) tiramintartalmanak meghatarozasara
is dolgoztak ki mddzert. A sort Amberlite CG50 oszlopon el6tisztitjak, majd az elemzést
C-18 oszlopon végzik 0,07 mM foszfatpufferrel (pH 4,9), amely 0,1 mM EDTA-t,
0,75 mM hexanszulfonsavat és 6% metanolt tartalmazott. A meghatarozashoz elektroké-
miai detektort alkalmaztak (215).

Kulonbozé italféleségek melamin tartalmat kation- és anioncserélé gyantan térténd el6-
tisztitds utan C-18 oszlopon hataroztdk meg acetonitrilifoszfat puffer (pH 3,0) elegyében,
amely 0,005 M laurilszulfatot tartalmazott (detektdlds 235 nm, kimutathat6sagi hatar
2,5 Rg/50 ml) (216).

A Lactobacillus bulgaricus altal termelt antimikrobialis hatast anyagokat a tenyészetrdl
vizzel extrahdltak, preparativ oszlopon (Lobar LiChroprep RC-8, gréadiens ellci6 vizime-
tanol és viz:2-propanol elegyekkel) el6tisztitottak, majd Bio-Rad ODS-5 oszlopon valasz-
tottak el programozott futtatészer gradienssel 0,05 M foszfat puffer (pH 4) mint kiindulasi
és 1:1 metanolifoszfat puffer mint végs6 futtatészer kozott (detektalas 210 nm-en) (217).

A halakbél az ampicillint metanollal extrahaltak, az extraktumot Florisil el6oszlopon
tisztitottdk, majd a mennyiségi meghatarozast Nucleosil C-18 oszlopon 30 °C hémérsék-
leten végezték metanolipuffer pH =6,0 15:85 térfogataranyu elegyével. A detektalas 222
nm hulldmhosszon tortént. A kimutatéasi hatart 0,03 ppm-ben adtdk meg (218). A csirke-
hasbél a spiramicint acetonitrillel vontak ki, majd puffer - hexan és puffer - dietiléter
megoszlassal tisztitottdk, a HPLC vizsgalat el6tt kloroformban vették fel. A meghataro-
zast Zorbax B P -C -8 oszlopon végezték metanol: 0,4% H3P 04 7:3 elegyével, amely 0,2%
1 heptanszulfonsav natriumot tartalmazott. Detektalas 231 nm. A kimutatasi hatart 0,05
ppm-nek talaltak (219). Takarmanykeverékekbdl a rotenont ecetsav-acetonitril eleggyel
vontak ki, majd C-18 oszlopon elemezték acetonitrikviz 60:40 elegyével, detektalas 280
nm-en (220). A csirkébdl metanollal vontak ki az amproliumot, folyadékextrakcioval tiszti-
tottak, majd Hibar LiChrosorb RP-8 oszlopon hataroztadk meg acetonitril:0,2 M KH2P 04
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elegyével, amely 5 wM 1-hexanszulfonsav natriumot tartalmazott. A detektalast 270 nm-
nél illetve fluoreszcencia modban végezték (367 és 470 nm) (221).

Kulonbozé élelmiszerek steviozid és rebaudiozid tartalmat Finepak S1L NH2 oszlopon
hataroztak meg viz:acetonitril 80:45 térfogataranyu elegyével, amely 0,17% tetrabutil-am-
monium-foszfatot tartalmazott. A keresett vegyileteket 210 nm hulldmhosszon detektal-
tak (222).

Gabonafélék nivalenol és dezoxinivalenol tartalméat az extraktum aluminium-oxid, aktiv
szén és kationcserél6 oszlopon torténd el6tisztitasa utan C-18 oszlopon hataroztak meg
metanokviz 14:86 és 10:90 aranyud elegyében 222 nm hullamhossznal (223).

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

A gyumolcslevek 25-dimetil-4-oxi-3(2H)-furanon tartalmanak meghatarozasat a fehér-
jék el6zetes lecsapasa és C-18 Sep-Pak oszlopon torténd el6tisztitas utdn Zorbax ODS
oszlopon végezték 30 °C hémérsékleten 0,05 M natrium acetat:metanol 7:3 aranyu elegyé-
vel (detektalas 290 nm-en) (225).

A csirkehlGs malonaldehid tartalmat C-18 Radial Pak Cartridge-on hataroztak meg
acetonitril és 0,5% ecetsav azonos aranyu elegyével (226).

A kagylokban felgyllemlett policiklikus vegylileteket a mintak elszappanositasa utan
2,2,A-trimetilpentannal extrahaltdk, az extraktumot Bio-Beads SX-3 oszlopon el6tisztitot-
tak. Az elGelvalasztas frakcidit C-18 oszlopon vélasztottak szét nemlinearis futtatoszer
programmal acetonitrikviz elegyekben. A detektdlashoz UV elnyelést 254 nm hullam-
hosszon, illetve fluoreszcencia detektort hasznaltak (geijesztés 280 nm, kibocsatas 389 nm)
(227).

A buzabdl az anyarozs alkaloidokat ammonias etilacetattal vontak ki, majd visszasava-
nyitas utan diklérmetannal Ujra extrahaltak. Az extraktumot 10 g-os polisztirol/divinilben-
zol gyantan valasztottak el acetonitril:0,05 M diamméniumfoszfat 55:45 aranyG elegyében
(pH 10,0). Fluoreszcencia detektort alkalmaztak (228).

A gyomirté hatasu fluridon (I-metil-3-fenil-5-(3-(trifluormetil)fenil)-4(IH)-piridon) és
bomlasterméke mennyiségét halakban metanolos extrakci6, savas hidrolizis és Sep-Pak
oszlopon torténd el6tisztitds utdn C-18 oszlopon hataroztdk meg 35 °C hémérsékleten
viz:metanol lineéris gradiens segitségével. Detektalas 313 nm-en. A kimutathatésagi hatar
0,04 ppm volt (229).

A tehéntejbdl sésavas feltaras, extrakcié és ligos hidrolizis utdn hataroztédk meg a Mo
rantel tartaratot: (l,4,5,6-tetrahidro-I-metil-2-(transz-2-(3-metil-2-tienil)vinil)pirimidine
tartarat). Az elvalasztast Radial-Pak A oszlopon végezték metanol:acetonitril:viz:ecetsav
40:10:49:1 aranyu elegyében 313 nm-es detektalassal (230).

A halakbol és a ndvényekbdl a fluorent metil-terc. butiléterrel extrahaltdk, majd gélkro-
matografiaval, szilikan és aktiv szénen torténd adszorpciéval el6tisztitottdk. A meghataro-
zas Zorbax ODS oszlopon tdrtént acetonitrikviz 80:20 elegyével. A detektalashoz UV ad-
szorpcidt (254 nm) és fluoreszcencia detektort (254, 360 nm) alkalmaztak (231).

Ital alapanyagokat dioktilszulfoszukcinat (natriumso) tartalmat folyadékmegoszlasos
rendszerben (viz, kloroform, aceton) vontak ki, a szerves fazist mostak, majd 10 g-os ciano
oszlopon aceton:0,01M KH2P 04 1:4 elegyében elemezték. A detektaladshoz utélagos kloro-
formos extrakciét, majd metilénkék hozzdadasa utadn 546 nm-en térténd extinkcié mérést
alkalmaztak (232).
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Baromfihusokbdl a ciklopiazonsavat kloroform:metanol eleggyel extrahaltak, az extrak-
tumot natrium-hidroxid oldattal mostak, majd szilika oszlopon eltisztitottak. A futtato-
szer 0,25% 4-dodecildietil-triamint és 0,01 M cinkacetatot tartalmazé 10%-0s ammoénium-
acetat (pH 7,3):viz:2-propanol:acetonitril 1:2:3:4 térfogataranyl elegye volt, a detektalas
284 nm-en tortént (233).

A sorok toxikus 2-acetiM(5)-tetraoxibutil imidazol tartalmat C - 18 oszlopon mérték, az
eluens desztillalt viz volt (detektalas 287 nm) (234).

A mérges gombak pszihotrop triptamin szarmazékait (pszilobicin, pszilocin és baecys-
tin) forditott fazis oszlopon valasztottak szét metanol-0,3 M ammonium acetat gradiens
elcidval (detektalas 269 nm-en) (235).
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NAGYTELJESITMENYU FOLYADEKKROMATOGRAFIA ALKAL-
MAZASA AZ ELELMISZERANALITIKABAN

Cserhati T.

A kozlemény attekintést ad a nagyteljesitmény( folyadékkromatografia élelmiszeranali-
tikai alkalmazasardl és annak problémairél. Részletesen ismerteti a szénhidratok, lipidek,
zsir- és vizoldhat6 vitaminok, adalékanyagok, szinezékek, aminosavak és peptidek, vala-
mint mikotoxinok és egyéb idegen anyagok meghatarozasanak eshetéségeit ezzel a techni-
kéval. Az élelmiszeranalitikai gyakorlatban az adszorpcids elven elvalaszto szilikagél oszlo-
pok és a vegyuletek kiillonbozé lipofilitasat elvalasztasi célra hasznal6 forditott fazisu osz-
lopok a leginkabb elteijedtek. Az ultraibolya és a lathaté tartomanyban mikodé spektro-
fotometrias detektor alkalmazasa a leggyakoribb.

APPLICATION OF HIGH PERFORMANCE LIQUID CHROMATO-
GRAPHY IN FOOD ANALYSIS

Cserhati, 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.

MPUMEHEHWE BbICOKO3®®EKTVIBHOW XUAKOCTHOM
XPOMATOIPA®N B AHANTNTUKE MNLAEBBLIX
MPOAYKTOB

T.YepxaTtu

B cTatbe aBTOp AaeT 0603peHMe O MPUMeHEHWUU BbICOKO3I((EKTUBHOM XNAKOCTHOM
XpomaTtorpadum B aHaMTUKe MULLEBLIX MPOAYKTOB a TakXe 0 BO3HMKAKLWMX Mpu
3ToM npo6nemMax. ABTOP MOAPOGHO 3HAKOMMUT C BO3MOXHOCTAMU NPUMEHEHUSI 3TOr0
.MeTofa A5 OnpefeneHUss YrnesoAoB, MULLEBbIX KpacuTenei, aMMHOKMCIOT W nen-
TUAOB, a TaKXXe MWUKOTOKCMHOB W HEKOTOPbIX APYrMX MOCTOPOHHWMX MpumMeceil. B
NPaKTUKe aHaIMTUKU NULLEBbLIX NPOAYKTOB Hambonee pacnpocTpaHeHbl OCHOBaHHble
Ha MpUHUMMe aacopbumy KOMOHKM C CuAuKarenem W o6paTHO-(ha3oBble KOMOHKM.
Hav6onee 4acTo MNpuMeHsieTCA TakXXe CrneKTPo(hoTOMEeTPUYeCKUin AeTekTop, pabo-
TaloLWmin B BUAUMONM 1 yNbTPahmoneToBoN YacTh cnekTpa.
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ANWENDUNG DER
HOCHLEISTUNGSFLUSSIGKEITS - CHROMATOGRAPHIE
IN DER LEBENSMITTELANALYTIK

Cserhati, T.

Die Publikation liefert einen Uberblick (ber die lebensmittelanalytische Anwendung
der Hochleistungs-Flussigkeitschromatographie und tber ihre Besonderheiten. Es werden
die Mdoglichkeiten der Bestimmung von Kohlenhydraten, Lipiden, fett- und wasserls-
lichen Vitaminen, Zusatz- und Farbstoffen, Aminosduren und Peptiden sowie Mykotozi-
nen und sonstigen Fremdstoffen mit dieser Technik erlautert. In der lebensmittelanaly-
tischen Praxis sind die auf der Grundlage des Adsorptionsprinzips trennenden Silica-
gelsdulen und die Umkehrphasensaulen, die die verschiedene Lipophilitat der Verbindun-
gen zum Zwecke der Trennung nutzen, am meisten verbreitet. Der im ultravioletten und
sichtbaren Bereich arbeitende spektrometrische Detektor wird am haufigsten angewandt.

KULFOLDI LAPSZEMLE
Szerkeszti: Molnar Pal

SIETZ, W.: Elelmiszerek reoldgiai vizsgalata imitalé modszerekkel (Rheologische Prii-
fung von Lebensmitteln mit imitierenden MefRmethoden)
Int. J. of Food Technoi, and Food Proc. Eng. 39 (1988) 2, 121-126.

Reoldgiai élelmiszertulajdonsagok gyakorlati meghatarozasahoz jél alkalmazhaték az
Un. imitalé modszerek. Ezeknél a fluid-mechanikus valtozasok pontos meghatarozasa nél-
kil végzik a forgatényomaték mérését kiilonboz6' médon igénybevett mintakon. A fizikai
alapok &ltaldban nem vagy csak nehezen definidlhatok. A mérési jelek (pl. h6mérséklet
vagy id8) osszevetésével kiillonbozd reoldgiai viselkedési médok hatarozhaték meg és ha-
sonlithatok éssze a ,,standardokkal”. Az els6 alkalmazasi terilet a liszt- és tésztavizsgala-
tokra irdnyult. A farinograf mérési elvét alkalmazva a kovetkezd élelmiszerminték reolégi-
ai vizsgalatat végezték el:

- Apritott hus vizfelvevd képessége a viszkozitas mérésével kvantitativ meghataroz-
haté.

- Az érzékenyebb mérési tartomanyl és sokoldaltan temperalhaté farinograf jol al-
kalmazhaté termoreografként zsirok, zsirkeverékek, csokoladémasszak, nugatok
és hasonl6 anyagok kristalyosodd képességének és a feldolgozasi tulajdonsagok
vizsgélatara.

- Halak vagasos és szétnyomasos igénybevételének szimulalasara igen, de a ragas
kozbeni 6rlési folyamatok mérésére nem alkalmas a farinograf.

A viszkograf egy rotaciés viszkoziméter, mellyel keményit6 és keményit6tartalma ter-
mékek, valamint gytimélcspulpok reolégiai viselkedése jol vizsgalhato.

Molnér P. (Budapest)
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