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A differencidl scanning kalorimetria (DSC-mddszer) olyan
termoanalitikai technika, amely anyagatalakulasi folyamatok
h6dramanak (a mintaban bekdvetkez6 hdenergia-fejlédés vagy -
elnyel6dés sebességének) a mérését teszi lehet6vé a hdmérséklet, ill. az
1d6 fliggvényében. A mért hddram az 4talakuldsi folyamat endoterm
vagy exoterm voltdnak, ill. a h6kapacitds viltozdsdnak a fiiggvénye.

Tanszékiink 1991. végén jutott hozza egy SETARAM gyartmanyu
DSC-mikrokaloriméterhez. A DSC-mikrokalorimeterekkel megvaldsithato
vizsgdlat a DSC-technika nagyérzékenységi, igen csekély hdarammal jaréd
folyamatok mérésére kidolgozott véltozata. Mintatartdja viszonylag nagy, 1
cm3 térfogati. Ezért igen alkalmas hig oldatok, élelmiszerek vagy més
bioldgiai anyagok termoanalitikai vizsgalatéra. Késziilékiink
0 és kozel 100 °C kozotti h6mérséklettartomanyon beliil dolgozik

— idGében linedrisan valtoz6 hédmérséklet-program szerint melegitve

vagy hitve, illetSleg

— alland6 hémérsékleten tartva és az 1d6 fiiggvényében vizsgalva a
mint4t.

A vizsgdlando6 €s az inert (referencia) mintat vagy hermetikusan zéart
(gdz-zard) mintatartoban ("batch"-iizemmod) vagy olyan mintatartoban
mérik, amelybe a vizsgdlat mindenkori hdémérsékletének megfeleld
hémérsékletd gdz vagy folyadék vezethetd be a mérés kozben ("flow"-
tizemmoéd). A mintatartok a vizsgdlathoz egy nagy pontossdggal
hdmérséklet-szabdlyozott kalorimetrids mérdcella belsejébe vannak
siillyesztve, amivel egy jol szabdlyozhaté termikus ellendlldson
keresztiil egy stacioner 4llapotd, homogén hdémérsékletd, nagy
hékapacitasu termosztat ("kemence") van kapcsolatban. A termosztit és
a mintatartok kozott azonos termikus ellendlldsu hdvezetd elemek
vannak.

A DSC késziilék mikodésére jellemzG, hogy a vizsgdlandd minta és
a referencia h6mérséklete a mérés teljes ideje alatt egyenlé. Amennyiben
adott d4talakulds soran a minta hdelnyeldként viselkedik, a segéd

fatdellendllas egy, a hdmérséklet-kiilonbséggel vezérelt differencidl-
erdsitd segitségével elektromos energidt ko6zol a mintdval olyan
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mértékben, hogy a minta és a referencia-cella hdmérséklete minden
idépontban megegyezzék. Exoterm atalakulds esetén a referencia-oldat
felé torténik ugyanigy elektromos energia kozlés. Ez a kompenzacids
héfluxus elektromos teljesitményként mérhetd és regisztrdlhaté a

programozott  hdmérséklet (ill. az i1d6) fliggvényében. Az
entalpiavaltozds, valamint az atalakulds(ok)hoz tartozo, jellemzd
hdmérsékletek ilymdodon meghatarozhatok. A kaloriméterhez

mikroszamitogép van kapcsolva az adatfeldolgozas és a
hédmérsékletprogramoz6 irdnyitdsa végett.

Alkalmazasi lehet6ségek

A DSC-, ill. a mikro-DSC-technika sokirdnyud alkalmazasi
lehetoséget igér az élelmiszertudomdanyi diszciplindk teriiletén is.
Kvalitativ és kvantitativ moddon, s érzékenyen vizsgdlhatok vele az
élelmiszer-osszetevGk kiilonféle hészinezetd 4talakuldsi folyamatainak
(pl.  zsiradékok  olvaddsa, fehérjék  denaturdcidéja, keményitd
elcsirizesedése, atkristidlyosoddsi, aggregaldédasi vagy bomlasi, ill.
oxidacios folyamatok) h6dramai. Izoterm iizemmoddot haszndlva mdd van
pl. mikrobatenyészetek anyagcsere-aktivitdsdnak (hd&termelésének)
mérésére a kornyezeti tényez8k fliggvényében. Az élelmiszer-mintdk
lényegében el6készités nélkiil, eredeti fizikai dllapotukban vizsgalhatok,
a mikrobapopuldcidkban végbemend, hddramot eredményezd folyamatok
ép, feltdaratlan sejtek szuszpenzidval (is) vizsgdlhatdk, tehdt a mérés "in
vivo" jellegli. Emellett a méréssel hdkezelési technolégidk mintegy
modellezhet8k, s un. "real-time", azaz a vizsgdland6é valtozéssal
egyidejd mérés valdsithaté meg.

E kozleményben csupdn néhdny példat tudok az érdeklddés
felkeltése végett felvillantani az elmult, mintegy két évnyi "tanuldsi
idészakunkban" végzett, ill. megkezdett, eddig csupdn a "batch" tipusu
(zart mintatartds) tdjékozodo vizsgalataink koziil.

Elelmiszerek és adalékanyagok DSC-vizsgalata

Tapasztalataink szerint a mikro-DSC mddszer jol bevalik
élelmiszerfehérjék hé okozta 4talakuldsi folyamatai vizsgdlatdra. Az 1.
dbra egyik diagramja példdul egy intakt sertéskaraj minta termogramjat
mutatja, melyen j6l elkiiloniilnek a lipidek 40 °C alatti olvadasi és a f6bb
husfehérjék 50 és 80 °C kozotti hdmérséklettartomdnyban észlelhetd
denaturdciés endoterm folyamatai. Az utdébbiakat illetéen, az itt 55 °C
koriili vallszakasszal jelzett dtalakulds a miozin, az 57 és 70 °C kozotti,
komplex csucs a kotdszoveti és a szarkoplazma-fehérjék egyméstdl nem
jol elkiiloniilé denaturacidos folyamatait, a 76 °C-ndl mutatkozd csucs
pedig az aktin denaturdcidjiat mutatja (MA & HARWALKAR, 1991). Az
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1. d4bra masik gorbéje tojasfehérje DSC-termogramja. Az ezen 63 °C
koril mutatkozé csucs koalbumin, a 82 °C koriili az ovalbumin
atalakuldsa, mig az ezzel a csuccsal atlapol6dé jelek irodalmi adatok
szerint feltehet6leg a lizozim, az ovomukoid, a globulin vagy az avidin
atalakulédsat jelzik (DONOVAN et al., 1975). Ilyen, ¢és ezekhez
termogramjainak értelmezésénél tekintettel kell lenni arra is, hogy ilyen
esetekben a DSC-mérés valdjdban a fehérjedenaturdcidhoz sziikséges
aktivaciés energia endoterm jelének és az ellentétes hdszinezetd,
aggregdlodasi-koaguldaloddsi exoterm  folyamatoknak az ereddjét
regisztrdlja. A koaguldlédds tényét bizonyitotta, hogy a visszah(tott és
ujra felmelegitett mintdkban mar nem jelentkezett endoterm jel, mutatva
a fehérjedenaturdcio irreverzibilis voltat.
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1.abra: Sertéskaraj és tojasfehérje DSC-termogramjai

Erdekes osszehasonlitani csirkemell- és csirkecomb-mintik azonos
koriilmények kozott felvett DSC-termogramjait (2. dbra). A
csirkemellbdl szdarmaz6 izomszovet - kiilfoldi vizsgdlatok (KIJOWSKI
¢s MAST, 1988) eredményeivel Osszhangban - legaldbb 0t endoterm
folyamatra utalé termogrammot mutatott és a miozin és az aktin
denaturéicidja mintegy
3-3 °C-kal kisebb hd&mérsékleten jelentkezett, mint a sertéskaraj
vizsgdlata esetén. A csirkecomb izomszovetébdl vett minta termogramja
altal mutatott atalakuldsi folyamatok csicshémérsékletei koziil csupédn a
61 °C koriili esik egybe a csirkemell-izomszdveténél is €szlelhet6ével €s
erGteljes endoterm jel reprezental egy 57 °C koril legnagyobb
sebességgel zajlott dtalakuldast.
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~<—ENDOT.
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2.abra: Csirkemell- és csirkecomb-izomszovetek fehérjedenaturacids
DSC-termogramjai

Egy, a kiilonb6zd foszfatoknak a vizkot6s-képességre gyakorolt
hatasdval kapcsolatos, tanszéki diplomamunka keretében Csapd Judit és
Simon Anna vizsgdltdk sovany sertéscombbol készitett modell huspép
DSC termogramjait a hidsra szdmitva 0,3 %-nyi ndtrium-pirofoszfat
és/vagy 2 %-nyi pacso adagoldsdnak a fiiggvényében. Mint a kovetkezd
dbra mutatja, a séadagolads (azaz az ionerdsség novelése) csokkentette a
husfehérjék denaturdcidos hdmérsékletét, kiilondsen nagymértékben a
legh6tir6bb komponensét, az aktinét és a denaturdcidos folyamat
entalpidjat (3. dbra). Ha a pacson kiviil pirofoszfat is volt a hdspépben,
az a termogram tanusdga szerint a fehérjék, kiilonosen a h6érzékenyebb
komponensek hdstabilitdsdnak novekedését eredményezte a megnovelt

ionerdsségl mintdban is.

Egy maésik, kiilonféle krioprotektiv anyagok fagyasztott huspépek
vizkot6képességére gyakorolt hatdsdaval foglalkozé diplomamunka
keretében Incze Zoltan mérnodkjelolt és Simon Anna végeztek mikro-
DSC méréseket Tanszékiinkon. A sovany sertéscombbol (pH 5,95)
készitett, fagyasztott hispép kezdeti és 6 hdénapos, -20 °C-on végzett
tdroldsa utdni termogramjait mutatja a kovetkez6 dbra (4. dbra).
Szembetliind a hddenaturdcidos entalpia csdokkenése, ami a husfehérjék
fagyasztva taroldsa kozbeni részleges denaturaciojat jelzi. A
krioprotektiv adalékanyagok a fagyasztva tdrolds alatti denaturdciét jol
mérhetSen lassitottdk. A "krioprotektdns" szachardz-szorbit elegy a
véaltozdast csak kissé mérsékelte.
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3.abra: Piacs6 és Na-pirofoszfat adagoldsanak hatdsa sertéshispép
fehérjedenaturdciés DSC-termogramjaira
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4.abra: A fehérjedenaturdciés endoterm csucsok teriiletének
(a hddenaturacids entalpidnak) csdkkenése sertéshuspép fagyasztva
tdroldsdnak hataséra

Jol tanulmdnyozhato a DSC-technikéaval a keményito
elcsirizesedésének hémérsékleti karakterisztikdja 1s, amit a
kukoricakeményit6 és a waxy kukorica keményitSje, ill. a buzaliszt és
feketebors-6rlemény vizes tomény szuszpenzidival készitett

termogrammok Osszehasonlitisa mutat (5. dbra).
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ENDOT.
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S.abra: Kiilonbo6z§ eredeti keményitSk elcsirizesedésének
DSC-termogramjai

Mikrobilogiai alapozd kutatomunkankhoz kapcsolodé mikro-DSC
vizsgdlatainkb6l els6ként a baktériumszuszpenzidk programozott
hékezelése kdzbeni valtozdsok termogramjait emlitem meg. Ezek koziil a
Konzervipari Kutaté Intézettel egylittmikddésben végzett vizsgdlatok,
amelyek Mohacsiné Farkas Csilla folyamatban 1év6 doktori téméjanak
részét  képezik és a  vegetativ  baktériumsejtek  hdépusztuldsi
mechanizmusa tanulmédnyozasdra irdanyulnak, felkeltették hasonld
témaval foglalkoz6 angliai kutatdintézetek egyiittmikodési készségét is.
Példaként legyen szabad bemutatni a Bacillus cereus T tOrzs és egy
Listeria monocytogenes torzs sejtjei pufferolt tomény szuspenzidinak
DSC-termogramjait (6. és 7. abra). E termogrammok egyik
jellegzetessége, hogy a torzsre jellemz6 vitdlis h6mérséklettartomdnyban
exoterm jelet kapunk exogén tdpanyagot gyakorlatilag nem tartalmazo
szuszpenddld kozegben is, valdszinilleg endogén oxidativ anyagcsere-
folyamatokra wutalva (6. &abra). A legkisebb letdlis hdmérséklethez
kozeledve és azt tdllépve endoterm jelek sorozata jelentkezik. Ezek
koziil a parhuzamos élGcsiraszdmvizsgalatok eredményei szerint,
amilyeneket a Listeria-vizsgéalatokrdl készitett abrdan (7. 4dbra) jeloltiink
be, a baktériumpopulacié tilnyomo tobbségének hdpusztulasaval az elsd
denaturdciés endoterm esik egybe. Az angliai vizsgdlatok (ANDERSON
et al., 1991; MACKEY et al., 1991) alapjan ez nagy valdszinlséggel a
30 S ililepedési dlland6ju riboszéma alegység hddenaturdcidjat jelenti. A
vegetativ baktériumsejtek legh6érzékenyebb életfontossdgu alkoto-
részeinek ezek a ribonukleo-proteid részecskék latszanak. Figyelemre
méltd, hogy a poszt-mortem folyamatok kozott, 80 és 90 °C kozotti
endoterm csuccsal jelentkezik az az 4talakulds, amely a hdkezelt,
visszahltott szuszpenzid ismételt "felfdtésekor" felvett termogrammon
is ujra észlelhet6. Ez, az irreverzibilis fehérjedenaturdciods
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folyamatokkal ellentétben reverzibilis valtozdst jelz6 csucs valdszindleg
a DNS "olvadasat" reprezentalja (MILES et al., 1986).

ENDOT.
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6.abra: Bacillus cereus T vegetativ sejtjei szuszpenzidéjanak DSC-
termogramjai az els6é és a masodik "felfdtéskor"

Listeria monocytogenes
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7.abra: Listeria monocytogenes szuszpenzidéjanak DSC-termogramja az

els6é (1) és a masodik (2) "felfdtéskor", a szaggatott gdrbe az
€¢lécsiraszam-csdokkenés hdmérséklet-fliggését mutatja

Hasonloképpen érdekes lehetdséget igér a DSC-technika a kdzismerten
hétird baktériumspordk hdéinaktivdldsa, valamint a besugdrzds hdéérzékenyitd
hatdsa mechanizmusdnak a tanulmanyozdsara. Ehhez a miszeriinkkel
vizsgdlhaté hémérséklet-tartomédny korldtozott volta miatt viszonylag nem
tilzottan hdrezisztens, Bacillus cereus T spordkat valasztottunk. Az Andrassy

Evdval egyiitt végzett ilyen, tdjékoz6dé vizsgédlatainkbél illusztraciéképpen
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kiragadom azt, amelyik kezeletlen, valamint 3 kGy gamma sugarddzissal
elézetesen besugdrzott sporapopulacié tdmény szuszpenzidinak termogramjait
mutatja (8. dbra). E spdérdk esetén a vegetativ sejtekénél mintegy 30 °C-kal
nagyobb hémérsékleten, 80 és 90 °C kozott kezdddik meg vizes szuszpenzidban
a hlpusztulds. Ezzel az altalunk vizsgdlt hdmérséklettartomdnyon beliil az
egyik legnagyobb csucsot adé endoterm folyamat van szinkronban. A 60 és 80
°C kozotti endoterm véltozdsok lehetnek kapcsolatban a spdérdk hdéaktivédldsa
néven ismeretes, szubletdlis, a spoOracsirdzast lehetdvé tevd, valdszinileg
fehérjedenaturdcios jellegl folyamattal (BELLIVEAU et al., 1991).

404 Bacillus cereus T i

1 } I ! Il I

30 40 50 60 70 80 90 o 100

8.abra: Bacillus cereus T spordk besugarozatlan (0 kGy) és sugarkezelt
(3 kGy) szuszpenzidinak DSC-termogramjai.

A besugdrzott sporapopuldacioban hdékezelés kozbeni élGcsiraszam-
vizsgélatokkal észlelhetd, megnovekedett héérzékenység a termogrammon az
endoterm folyamatok jelének kisebb hdmérsékletre eltoléddsaban nyilvanul
meg. Ezt a h6érzékenyedést valdszintileg a besugdrzott spordk protoplasztjanak
bizonyos mérvi rehidraticiéja okozza, ami a spdéramagot koriilvevo
peptidoglikdn réteg, az un. kortex sugdrkdrosoddsa kovetkeztében csokkent

ozmoregulacids képessége miatt megy végbe.

Utolsoként megemlitend6 példa a mikroorganizmusok tenyészeteinek
izotermikus izemmoddban végzett DSC-vizsgalata. A kovetkez6 dbra (9. dbra)
egyik diagramja Streptococcus bovis tenyészet 35 °C homérsékleten, zart
mintatartoban végzett inkubédcidja sordn mért exoterm jelét mutatja. A szemi-
anaerob vizsgalati koriilmények kozott jol szaporodd sztreptokokkuszok
tenyészetének Gauss-gorbeszer termogramja valdszinidleg arra utal, hogy jol
észlelhetd  lappangasi szakasz utdn a tenyészet anyagcsere-aktivitisa a
"szabdlyos" szigmoid szaporoddsi gorbe szerint képz6d6 biomassza
gyarapodasaval egyiittjar6 hoéfejlodésben is megnyilvanul, ahol a termogram
maximumdénak idGpontja feltehetSleg a szaporoddsi gorbe inflexids pontjdhoz
tartoz6 idSponttal esik egybe. Egy Bacillus cereus inokulummal oltott masik
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tenyészet gyorsan meginduld, de hamar "szaggatottd" valdé termogramja a
szaporoddshoz nem megfelel6 koriilményekre és a folytatddé inkubécid sordn
mar denaturicids, bomlasi folyamatokra utal.

mw
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/-' \/¢~B.cerws
1 1 1 I
5 10 15 20 h

9.4bra: A hé6fluxus valtozdsa Bacillus cereus és Streptococcus bovis
sejtjeivel beoltott és a beoltatlan tdpoldatban az izoterm (35 °C
hémérsékletli) inkubédci6é idGtartamdnak a fliggvényében.
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A DSC termoanalitikai médszer néhany

élelmiszertudomanyi alkalmazasa
Farkas J.

A kozlemény ismerteti a SETARAM gyartmidnyd mikro-DSC késziilék
jellemzdit és mikodésmodjat. Az elvégzett tdjékozodo vizsgdlatok kiterjedtek
tobbek kozott sertés- és csirke-izomszovetek, huspépek és tojas fehérjéinek
kiilonféle fizikai és kémiai behatdsok dltal befolydsolt hddenaturacids

folyamatainak tanulmédnyozaséra, valamint kiilonb6z6 keményitSk
elcsirizesedése hémérséklet-karakterisztikdjanak meghatdrozdasara. A

mikrobioldgiai alapozé kutatdsokhoz kapcsoléodéan a DSC modszer hasznos
eszkdoznek bizonyult a baktériumsejtek hSpusztuldsi mechanizmusédnak, ill. a
besugarzott baktériumspordk megndvekedett héérzékenysége mibenlétének,
izoterm  {izemmddban  pedig  mikrobatenyészeteknek az  inkubdcids
koriilményektdl fiiggd hdtermelése €s annak kinetikdja tanulményozdsdhoz.

Several Food Scientific Applications of DSC-Ther-
moanalytical Method
Farkas, J.

The paper outlines the characteristics and performance of a SETARAM micro-
DSC equipment. The exploratory examinations performed covered among
others the study of thermal denaturation processes of pork and chicken muscle
tissues, meat pulp and different egg white proteins influenced by different
physical and chemical impacts as well as the determination of temperature-
characteristics of gelatinisation of several starches. In connection with
microbiological basic research, DSC method proved to be a useful tool in
studying the mechanism of thermal destruction of bacterial cells, the nature of
enhanced heat sensitivity of irradiated bacterial spores, while in isotherm mode
it renders possible to investigate the heat production and kinetics of microbial
cultures depending on incubation circumstances.

Einige lebensmittelwissenschaftliche Anwendungs-
moglichkeiten der thermoanalytischen DSC-Methode
Farkas, J.

Die Kennwerte und die Funktionsweise des Micro-DSC-Geridtes vom Typ
SETARAM werden beschrieben. Die durchgefiihrten Untersuchungen
erstrecken sich u. a. auf das Studium der durch verschiedene physikalische und
chemische  Faktoren  beeinfluliten =~ Wirmedenaturationsprozesse  der
EiweiBlstoffe von Schweine- und Gefliigelmuskelgeweben, Fleischpasteten und
Eiern sowie auf die Bestimmung der Temperaturcharakteristik der
Verkleisterung von verschiedener Stdrke. Die mit der mikrobiologischen
Grundlagenforschung verbundene DSC-Methode erwies sich als niitzliches
Mittel zum Studium des Wirmeabstétungsmechanismus von Bakterienzellen,
des Wesens der erhohten Wirmeempfindlichkeit von  bestrahlten
Bakteriensporen sowie der von den Inkubationsbedingungen abhingigen
Wirmeproduktion der Mikrobenziichtungen und deren Kinetik.
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