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Szerkeszti: Toth Tiborné

EBELER, S.E.; SUN, G.M.; DATTA, M.; STREMPLE, P. C VICKERS, A. K.:
Szilardfazisd mikroextrakciéo alkalmazasa italok aromajanak enantiomer
elemzésére (Solid Phase Microextraction for the Enantiomeric Analysis of

Flavors in Beverages)
J. AOAC Int., 84 (2001) 2, 479-485.

Az  aromdzott  alkoholos  italok  kirdlis  aromavegyiilet-profiljdnak
meghatdrozasara gyors €s megbizhatd technika a szilardfazisu mikroextrakcio,
kiralis all6fazison torténd gazkromatografids elvélasztds €s tomegspektrometrias
detektdlds. Bogydsgyiimdlcs, &szibarack, eper és citrusaromdji borokban és
malétds italokban tobb enantiomer terpént, észtert, alkoholt, nor-izoprenoidot
(pl. a-jonont) és laktont azonositottak. Ezzel a technikaval ki tudtdk mutatni a
cimkén jelzett szintetikus aroma hozzédadast is.

BARATTA, E.J. & EASTERLY, D.G.: Kis koncentracioju jod-131
meghatarozasa tejben: korvizsgalat (Determination of Iodine-131 at Low
Levels in Milk: Collaborative Study)
J.LAOAC. Int., 84 (2001) 2, 507-511.

A j6d-131 meghatdrozds hivatalos médszerének alsé kimutatédsi hatara (LLD) 10
pCi/L (0,37 Bg/L). A Nukleédris Torvénybizottsag ajanlotta egy 0,3 pCi alatti
als6 kimutatdsi hatdrd modszer alkalmazasat. Egy ilyen mdédszer korvizsgalatat
kozlik. A mddszer pallddium-jodid csapadékkal dusitja a jod-131 izotopot és a
béta-bomldssal egyiitt vagy egy alacsony hatterd béta-szamlalé rendszerrel méri
a 364 keV gamma energidjat. A mérést harom (2,6; 5,0 és 8,0 pCi/L) jod-131
koncentracidszinti tejjel végezték el 11 labor részvételével. EbbS] nyolc juttatta
vissza a mérési adatokat. A kapott eredmények atlaga: 2,68; 5,31 és 8,12 pCi/L.
A laboron beliili és laborok kozotti szérds elfogadhaté volt.

LOW, N.H.; McLAUGHLIN, M.A.; PAGE, S.W., CANAS, B.J.; BRAUSE, A.R.:
Hidrolizalt inulin szirup és magas fruktéz tartalmi kukorica szirup
kimutatasa almalébél kapillaris gazkromatografias modszerrel PVM 4:1999
(Identification of Hydrolyzed Inulin Syrup and High-Fructose Corn Syrup in Apple
Juice by Capillary Gas Chromatography: Peer Verified Method (PVM) 4:1999)
JLAOAC. Int., 84 (2001) 2, 486-492.

Az eljaras 1épései: az almalé vagy almalé sidritmény Brix fokanak
meghatdrozdsa és visszahigitdsa 5,5 Briix-re. A visszahigitott 1éb6sl 100 pl
fagyasztva széritdsa egy GC automata adagolé mintatart6 edényben. A
fagyasztva szdaritott anyag cukrainak szililezése trimetil-szilil szdrmazékkd, az
edény hevitése 75 °C hdmérsékleten 30 percen at. Szarmazékolas utdn a mintat
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gdzkromatografba juttatjdk €s egy 30 m hosszu, 0,25 mm belsd atmérdjd DB-5
oszlopon szétvalasztjdk. A mérést langionizacids detektorral végzik. A
kiilonb6z6 adalékolt és eredeti mintdkkal nem kaptak hamis pozitiv eredményt.
Ha ugyanazt az édesit§ szirupot haszndljdk referencia anyagnak, mint amit az
almaléhez adnak, mennyiségi kovetkeztetések is levonhatok. Kritikus pontok: a
szililez6 szert iivegfecskenddvel kell adagolni, a milanyag pipettahegyek és
fecskend6k szennyezhetik a mintat. A fagyasztva szdritott mintdt azonnal
szarmazékolni kell, a viz nyomai a TMS szdrmazékokat gyorsan elbontjdk. A
TMS szarmazékok szobahOmérsékleten 1is gyorsan bomlanak, 24 O6ranél
hosszabb ideig ne alljanak. A szililez6 szer is érzékeny, a gyartd dltal megadott
koriilmények kozott kell tartani. A korrekt oszlophossz és atmérd is kritikus

7 2N

(nagy atmérdjd "megabore" oszlopok nem adnak kell§ felbontast).

MATSUMOTO, H.: Imazalil és f6 metabolitjanak egyideji meghatarozasa
citrus gyiimolcsokben szilardfazisa extrakcioval, kapillaris gazkroma-
tografiaval, elektronbefogasos detektorral (Simultaneous Determination of
Imazalil and Its Major Metabolite in Citrus Fruit by Solid-Phase Extraction and
Capillary Gas Chromatography with Electron Capture Detection)

J.LAOAC. Int., 84 (2001) 2, 546-553.

Moddszert fejlesztettek ki a feliiletkezelésre haszndlt gombadldszer, az imazalil
¢s f6 metabolitja, az R 14821 egyideji meghatdrozasdra szilardfazisa
extrakcioval és gazkromatografids szétvalasztasssal, elektronbefogédsos detektor
alkalmazasaval. A szilardfazisu extrakcid6 mind az 1imazalilra, mind {6
bomlédstermékére igen érzékeny, kimutatdsi hatar 0,001 pg/g. Id6igénye kisebb,
mint a folyadék-folyadék extrakcionak. Satsuma mandarint hdrom
koncentracidszinten (0,02, 0,2 és 2,5 pg/g) szinten adalékoltak imazalillal. A
vissszanyerés 94,3-96,5 % kozott mozgott imazalilra és 93,9-96,3 % R 14821-
re, a szords 3,1-6,3 % volt imazalilra, mig 4,5-5,6 % R 14821-re. A kordbbi
eljarashoz hasonld eredményeket kaptak az uj mddszerrel narancs, citrom és
grapefruit szermaradvény szintjét vizsgalva.

YOUNG, M.S.; PHILLIPS, D.J.; IRANETA, P-C. and KROL, J.: Kevert
szilardfazisu extrakciéo és mintael6készités tiabendazol és carbendazim folya-
dékkromatografias meghatarozasahoz gyiimolcslevekben (Mixed-mMode
Solid-Phase Extraction and Cleanup Procedures for the Liquid Chromatographic
Determination of Thiabendazole and Carbendazim in Fruit Juice

J.LAOAC. Int., 84 (2001) 2, 556-561.

Szilardfazisi extrakciés (SPE) eljardsokat fejlesztettek ki tiabendazol és
carbendazim gyors mintaelGkészitésére és meghatdrozdsdra narancs-, alma- és
sz0l6lében. Az SPE oszlop forditott fazisu és erds kationcserélé szorbens
keverékét tartalmazta. Az elemzést folyadékkromatogriafidsan végezték,
diédasoros detektorral.
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BRADLEY, R. L., VANDERWARN, M.A.: Sajt és sajttermékek viztartal-
manak meghatarozasa (Determination of Moisture in Cheese and Cheese
Products)

J.LAOAC. Int., 84 (2001) 2, 570-592.

Tobb mint 6500 sajtmintat vizsgaltak meg a jelenlegi AOAC modszer
modositdsa céljabol. A gravitdcids, normdl 1égkori nyomasu szaritdszekrény
nem bizonyult megfelelének, mert a hémérsékleteloszlds nem volt egyenletes
benne. A mintaelSkészités, apritds nagy szerepet jatszott. A 3 + 0,25 g
mintaméret mellett optimalis volt a mintafeliilet/térfogat arany és kisebb volt a
szoras. Egy Oster apritd bizonyult a legmegfelel6bbnek. Eldobhaté 5,5 cm-es

o a 2y oz

aluminium mintatarté és 5,5 cm atmérdji livegszdlas szlir6betét alkalmazédsaval
is kisebb volt a széras, mint az AOAC altal elGirt eszkozokkel. A bemérGtalat
el6zetesen 3 Ora hosszat el kell szaritani 100 °C hd&mérsékleten, mig az

tivegszalas szlirGbetétet 1 ora hosszat.

HEIKES, D.L.; SCOTT, B. , GORZOVALITIS, N.A.: Orolt komény illéolaj-
tartalmanak mennyiségi meghatarozasa szuperkritikus extrakcioval és
langionizacios detektorral felszerelt gazkromatograffal (Quantitation of
Volatile Oils in Ground Cumin by Supercritical Fluid Extraction and Gas

Chromatography with Flame Ionization Detection)
J.LAOAC. Int., 84 (2001) 4, 1130-1134.

A hagyomaényos desztillacios eljards idGigényesebb. A mintdkat szén-dioxiddal
extrahaltdk 550 bar nyomason és 100 °C hdmérsékleten. Statikus koriilmények
kozott modositoként toluolt hasznéltak. A toluolban 0Osszegydlt illéolajat
kozvetleniil elemezték tetradekdn belsd standard hozzdadéasdval. 24 minta
vizsgdlata utdn az Uj eljarast és a hivatalos eljarast dsszehasonlitva a korelacios
egyiitthato 0,995 volt.

STROKA, J.; ANKLAM, E.; JOERISSEN, U.C. & GILBERT, J.: Aflatoxin B,
meghatarozasa bébiételben (csecsemétapszerben) immunaffinitasi oszlopon
végzett mintaelokészitéssel, folyadékkromatografias modszerrel és az
oszlopot koveté bromozassal: korvizsgalat. (Determination of Aflatoxin B, in
Baby Food (Infant Formula) by Immunoaffinity Column Cleanup Liquid
Chromatography with Postcolumn Bromination: Collaborative Study)

JLAOAC. Int., 84 (2001) 4, 1116-1123.

Korvizsgalattal  értékelték  az immunaffinitdsi oszlopos tisztitas-
folyadékkromatografids meghatdrozas hatékonysdgat tejpor alapi csecsemd-
tdpszerben a valdszind jovébeli EU szabalyozasi szinten (0,1 ng/g). A vizsgalati
mintadt metanol-viz (842 tf) eleggyel extrahaltdk, sziirték, vizzel higitottak és
immunaffinitdsi oszlopra vitt€k. Az oszlopr6ol a zavard vegyiileteket vizzel
lemostak, a tisztitott aflatoxint metanollal elualtak. Az elvalasztast forditott
fazisi  foyadékkromatografids  rendszerben  végezték, oszlop  uténi
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szarmazékolassal és fluoreszcencids detektdldssal. A szarmazékoldst vagy
piridinium-hidrobromid perbromiddal, vagy elektrokémiai celldban, a mozgé
fazishoz bromidot adva végezték. Az adalékolt és tremészetes aflatoxin tartalmu
tipszer mintdkat 13 eurdpai orstzdg 14 laboratériumdba kiildték meg. A
vizsgalati mintdkhoz 0,1-0,2 ng/g aflatoxin B,-et adtak. A visszanyerés 101-92
% kozott mozgott. Az adalékolt mintdkkal (vak parok két szinten) és a
természetes szennyezGt tartalmazé mintdkkal (vak parok 3 szintent) kapott
eredmények szordsa laboron beliil 3,5-14 % volt (RSD,), mig a laborok kozott
9-23 % (RSDy).

MOSSOBA, M. M; ADAM, M.& LEE, T.: Osszes transz zsir gyors
meghatarozasa -csillapitott teljes reflexios infravoros spektroszkopias
vizsgalat - nemzetkozi korvizsgalat (Rapid Determination of Total trans fat-
An Attenuated Total Reflection Infrared Spectroscopy International
Collaborative Study)

J.LAOAC. Int., 84 (2001) 4, 1144-1150.

Mivel a transz zsirtartalmat jelolni kell, igény van korszerlibb, gyors
meghatdrozasi médszerekre. Uj és gyors (5 perc) csillapitott teljes reflexids-
Fourier transzform ATR-FTIR spektroszkdpids modszert fejlesztettek ki. Az
Amerikai  Olajkémikusok Téarsasdga 1999-ben egy 12 laboratrérium
részvételével zajlé nemzetkozi korvizsgalatot kovetéen hivatalos modszerként
elfogadta. Jelen cikk ezt a korvizsgélatot ismerteti. Az analitikai ATR-FTIR
modszer nagy pontossagu az 5-40 % transz zsir tartomanyban, a gravimetrias
modszerhez képest 2 %-kal kisebb a hiba. Azt javasoljdk, hogy az 0ssz zsirra
nézve 5 % transz zsirndl nagyobb szintent hasznéljak ezt az 4j eljarast.

ALBERTO, B., SANCHEZ-BRUNETE, C. & TADEO, J. L.: Preszticid
szermaradvanyok egymas melletti meghatarozasa mézben a matrix
szilardfazisa diszperzidjaval, gazkromatografiasan, elektronbefogasos
detektor alkalmazasaval (Multiresidue Determination of Pesticides in Honey
by Matrix Solid-Phase Dispersion and Gas Chromatography with Electron-
Capture Detection)

JLAOAC. Int., 84 (2001) 4, 1165-1171.

15 peszticid (szerves klor és foszforvegyiilet, piretroid és madas atkaolGszer)
meghatdrozdsa kiilonboz6, kereskedelmi forgalomban levd mézekbdl
(eukaliptusz, levendula, narancs, rozmaring €s vegyes virdg). A mézet Florisillel
és vizmentes ndatrium-szulfattal diszpergdljdk és kis mtanyag oszlopba toltik,
majd  hexdn-etil-acetdit (90+10 V/V) extrahdljdk. A  meghatdrozast
gdzkromatografidsan végzik, elektronbefogésos detektor alkalmazdsdval. 0,15-
1,5 pg/g tartomanyban a visszanyerés 80 €s 113 % kozott volt, a relativ standard
deviécié a vizsgdlt 6sszes peszticidre 10 % alatt.
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