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Bevezetés

Amiéta az emberiség elkezdett élelmiszereket termelni, az élelmiszer-termelés-
sel egyiitt megjelent az élelmiszer-hamisitas is. Az élelmiszer-hamisitas legelsé
irdsos emlékei az 6korbdl maradtak rank, amikor is Hammurépi térvényei tiltot-
tak a gyenge mindségli vagy a tilzottan draga sorok arusitasat, és aki ezeket a tor-
vényeket megszegte, komoly biintetésre szamithatott — akar az életébe is keril-
hetett. frasos emlékeink vannak arrél, hogy a Rémai Birodalomban hamisitotték,
elsGsorban vizezték a bort, amit ugyancsak szigortian biintettek. Napjainkban a
lelketlen élelmiszer-termeldk és kereskeddk szinte mindent hamisitanak, ezért
a szakemberek a hamisitassal parhuzamosan olyan eljarasokat is kidolgoztak,
amelyek alkalmasak hamis élelmiszerek kimutatasara, a hamisitas tényérdl ad-
nak informéciét.

Az Gjabb korokban hamisitottak példaul a tejet, hisz annak a vizezése, a viz
olcs6 és konnyen elérhet6 volta miatt, egyszertien megvalésithaté. Anglidban
az 1800-as éveket megel6zben a tej kutvizzel torténé hamisitdsa napi gyakorlat
volt, ami csak akkor szorult vissza, amikor az 1800-as évek végén olyan kémiai
modszereket dolgoztak ki, amelyekkel a tejhamisitast ki tudtdk mutatni. A tej-
hamisitds ma sem sztnetel, hisz ismereteink szerint bizonyos orszagokban és
vidékeken napi gyakorlat a vizezés elfedése s6 hozzdadésaval, esetenként étolajat
és detergenseket adnak a tejhez, annak zsirtartalmanak megnovelésére.

Ugyancsak jelent6s mennyiségben hamisitjak a tejbdl késziilt és rendkiviil
draga sajtokat. Az elsé hamisitast az Egyesiilt Allamokban mutatték ki az 1870-es
években, amikor rajottek, hogy a j6 minéségli wisconsini sajtokat olcsé zsirokkal,
példaul disznoézsirral hamisitottak, azok tomegének megnovelése céljabol. Miota
a hamisitas ténye kidertlt, az ilyen sajtok exportja visszaesett, elveszitették j6
hirtiket, melynek visszaszerzése hosszu évtizedeket vett igénybe. A hamisitas
ténye ma sem szlint meg, hisz a nagyon draga sajtokat ma is prébaljdk utanozni,
holott ezek minésége meg sem kozeliti az esetenként tobb évig érlelt, kivalé mi-
néségl, éppen ezért keresett és nagyon draga sajtokat.

Jelen konyvink a Sapientia Erdélyi Magyar Tudoményegyetem Csikszeredai
Karanak hallgat6i szdmara késziilt. Reményeink szerint e konyvet a leendé élel-
miszermérnokok mind a BSc-, mind az MSc-képzés soran hasznositani tudjék,
s6t taldn a leend6 1j szakok hallgatéinak is segitségére lesz tanulményaik soran.
A konyv megirasakor figyelemmel kellett lenni a karon kialakult hagyomanyok-
ra, hogy a konyvben szereplé analitikai médszerek kapcsolédjanak az egyéb tar-
gyak keretében oktatott anyaghoz, ezért egy olyan konyvet szerettiink volna irni,
melyet a hallgatok tobb targy gyakorlati oktatdsa soran is hasznositani tudnak.

A konyv els6 harom fejezetével az volt a célunk, hogy a hallgatok megis-
merjék azokat az analitikai kémiai médszereket, melyeket az élelmiszer-hamisitas
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kimutatdsara haszndlnak a mindennapi gyakorlatban. A kényv rovid minéségi
kémiai analizissel indul, melyet nagyobb terjedelmii klasszikus mennyiségi ké-
miai analizis kovet. E fejezetekben a hallgaték megismerkedhetnek a minéségi és
mennyiségi analizis menetével, az acidi-alkalimetriaval, az oxidaciés-redukciés,
valamint csapadékos titralasi modszerekkel, legvégiil pedig a komplex vegytletek
képzbédésén alapulé meghatarozasokkal. Ezen fejezetek utdn az élelmiszerek f6bb
komponenseinek meghatarozésara kifejlesztett médszereket targyaljuk. E rész ele-
jén a nedvességtartalom meghatéarozasat kovetéen az asvanyi alkotérészek meg-
hatarozasaval és kiillonbo6z6 spektroszkopiai modszerekkel ismerkedhetnek meg
a hallgatok. A tovabbiakban a nitrogéntartalma anyagok, ezen beliil a fehérjetar-
talom, a fehérjefrakciok, illetve a fehérje aminosav-6sszetételének meghatarozasa
kovetkezik. Kiemelten foglalkozunk az élelmiszerek legdragabb komponensével,
a fehérjével, és probalunk minden olyan médszert ismertetni, amelyek alkalma-
sak a fehérje mindsitésére. A zsirtartalom és a zsirsavisszetétel meghatérozasat
kovetéen a nyersrost, a nyersrostfrakciok vizsgélatat targyaljuk. A nitrogénmentes
kivonhat6 anyagok sordban meghatérozzuk a cukrokat és a keményitét, és vizs-
géljuk a kiillonb6z6 cukortartalmu készitmények tulajdonsagait is. Jelentds helyet
szenteliink a provitaminok és vitaminok meghatarozasanak, valamint a mikoto-
xinoknak. A legtobb fejezetet egy Vidlogatott fejezetek cimi 6sszeéllitas zar, ame-
lyekben speciélis élelmiszer-analitikai mddszereket ismertetiink.

Ezt kovetéen a konyv a leggyakrabban el6fordul6 élelmiszerek hamisitasa-
val és a hamisitds kimutatasainak lehetéségeivel foglalkozik. Az altalanos feje-
zetben az élelmiszer-hamisitast és annak jogi hatterét targyaljuk, hogy milyen
hato6sagi intézkedéseket tehetnek az élelmiszer-hamisitas esetén a hamisités el-
leni orszégos szervezetek, a hamisitas elleni nemzeti stratégia, hogy milyen el6-
nyei varhatoak az élelmiszer-hamisitas elleni fellépésnek, és hogy biintethet6-e a
hamisitas. Ezt kovetéen specialis élelmiszer-hamisitasi eseteket és a hamisitaso-
kat ismertetjiik. Sz6lunk a tej és tejtermékek hamisitdsarol, ezen belil a kiilonfé-
le allatfajtaktol szarmazo tejekrdl és azok hamisitasardl, az anyatej hamisitasaroél
egyéb tejekkel, a szdjatejrél a tehéntejben, a savé és az ir6 kimutatdsarol, a tej
vizezésérodl és annak kimutatésardl, a tej és tejtermékek hékezeltségének megha-
tarozasérol, és a gyulladasos t6gybdl szarmazé kéros sszetételd tej, valamint a
fogyasztéasra alkalmatlan, romlott tej mennyiségének kimutatasardl.

A kovetkezé fejezetben a hiis és a hiisipari termékek hamisitasarol, ezen be-
lul tobbek kozott a killonbozé fajok hisadnak azonositasardl, a his frissességének
meghatarozaséarol, a his és a hal miiszeres minGségének mérésérél, a hustartal-
mu ételek mindsitésérdl, a husételek szennyezettségének kimutatasarol, a daralt
htsok mingségének meghatarozasardl, illetve a htisadalékokrol és kiegészitékrél
szolunk. A gabonafélék szennyez6déseinek és hamisitdsanak kimutatdsa sordn a
gabonéban el6fordulé szennyezdédésekre, a killonféle gabonakeverékekre és azok
hatasarol a tulajdonséagokra, a kiilonféle rizsfajtdk megkiillonboztetésére, a gabo-
nafélék, hiivelyesek és keverékeik hamisitasara, a btiza és a lisztek mindségét
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befolyésolé indexekre, valamint a gabonafélék és a bel6litk készitett termékek
mikrobiolégiai mindsitésére szolgalé médszerekre tériink ki.

A zoldségek, gyuimolesok és a beléliik késziilt élelmiszerek hamisitési le-
hetéségeinek ismertetése soran targyaljuk a gyiimolcs- és zoldséglevek mindsi-
tésére alkalmas vizsgélatokat, a gyimolcslevek egyméshoz keverésének kimu-
tatasat, illetve a gytimolcsok és zoldségek érettségi és romlottsagi fokéara utalé
paramétereket. Ezt koveti az étkezési olajok és zsirok hamisitasdnak lehetdségeit
targyalod fejezet, majd a technolégia hatasat targyaljuk az élelmiszerek Gsszetéte-
lére. A konyv egy olyan fejezettel zarul, mely a kézelmult nagy botranyt keverd
élelmiszer-hamisitdsait targyalja, melynek sordn ismertetjitk a csecsemétapsze-
rek hamisitasat melaminnal és a hamisitas kimutatisat, a taumatin édesitdszer
hamisitasat és annak kimutatasara alkalmas moddszereket, az élelmiszerek dio-
xintartalmat, hatasat az emberi szervezetre és a dioxin kimutatasat, valamint a
méz hamisitasat és annak kimutatasat. Nemzeti italunk, a bor hamisitdsa kap-
csén az olvas6 megismerkedhet a sz616, a must és a bor kémiai dsszetételével, a
borkészités soran lezajlé biokémiai valtozéasokkal, a bor fejlédésének kémiajaval,
targyaljuk a borhamisités leleplezésére alkalmazott korabeli médszereket, a bor-
hamisités jelenlegi helyzetét, és ismertetiink néhany példat a bor hamisitasanak
kimutatdsara nagymiiszeres analitikai kémiai technikakkal.

A konyv irasa sordn igyekeztiink a fejezeteket tigy 6sszeéllitani, hogy azok
megismerésére és végzésére a Sapientia EMTE Elelmiszertudoményi Tanszéké-
nek miszereire és eszkozeire alapozva a hallgatéknak lehetéségiik legyen. A
fejezeteket probaltuk tgy egymasra épiteni, hogy a hallgat6 az egyszertibb vizs-
galatoktol folyamatosan jusson el a bonyolultabb vizsgalatokig, megismerve az
élelmiszerek analizisének és a hamisitas kimutatasanak legfontosabb 1épéseit.

Végiil halas koszonetiinket szeretnénk kifejezni lektorunknak, prof. dr. Sza-
kal Palnak és a szerkesztéknek lelkiismeretes munkajukért. A konyvben maradt
hibak kizarélag a szerzék ,érdemei”. Kérjiik az Olvasékat, sziveskedjenek ezekre
a figyelmet felhivni.

Csikszereda, 2015. szeptember 1.
Csapo6né Dr. Kiss Zsuzsanna Dr. Albert Csilla Prof. Dr. Csap6 Janos

tudomanyos munkatars egyetemi adjunktus az MTA doktora,
egyetemi tanar






1. fejezet

Mindségi kémiai analizis

A kémiai analizis feladata az anyagok alkotérészeinek minéségi felismerése és az
alkotorészek viszonylagos mennyiségének meghatarozasa, igy a kémiai analizis
feladatkore két nagy részre oszthato:

—mindségi vagy kvalitativ analizisre és

— mennyiségi vagy kvantitativ analizisre.

1.1. Minéségi kémiai analizis

A mindségi analizis célja a vegyiiletek, elegyek vagy keverékek egyszert vagy
Osszetett alkotérészeinek felismerése. Szabatos és megbizhaté kovetkeztetést
a mind@ségi Osszetételre vonatkozdan csak kémiai reakciok alapjan kaphatunk,
ezért a vizsgaland6 anyagot ismert Osszetételii reagensekkel, kémszerekkel hoz-
zuk Ossze, és megfigyeljik az ekozben fellépé kémiai valtozasokat. A reakcidok
javarészt folyadékokban, f6ként vizes oldatokban jatszédnak le. A reakciéval jaro
felttiné kémiai véltozas leggyakrabban abbdl all, hogy a vizsgélt anyag egyik al-
kotérésze a kémszer valamelyik alkotérészével oldhatatlan vegytiletté alakul, és
csapadék formajaban kivélik. A csapadék szinébdl és mas kémszerekkel szem-
ben tantsitott viselkedésébdl kovetkeztethetiink a keresett alkotorész minGségé-
re. Gazfejlédéssel jaro reakciok esetében a géz fizikai és kémiai tulajdonsagait fi-
gyeljik meg. Néha a kémszer az oldatban szinvaltozast hoz létre, amely jellemz6
bizonyos alkotérészek jelenlétére.

A keresett alkotérészt akkor sikeriil gyorsan és kelld biztonséggal felkutatni,
ha az alkalmazott reakci6 jellemz6 és érzékeny. A kémiai reakcié akkor jellemzd,
ha a megfigyelhetd valtozast csak az a keresett egy bizonyos alkotérész mutatja.
A reakci6 akkor érzékeny, ha a vizsgélt anyag nagyon kis mennyiségének vagy
igen hig oldatanak alkalmazasakor is élesen megfigyelhetd véltozéas kovetkezik
be. Igy példaul a higany(Il)kation jellemz6 kémszere a natrium-hidroxid, mert ez
csak a higany(Il)ionok vizes oldatédval okoz sarga csapadékot. A kloridionok na-
gyon kis mennyisége is kimutathat6 AgNO,-tal, mert a keletkezd AgCl-csapadék
még igen hig oldatban is észlelhetd.

Hasonl6 alkotérészek egy-egy csoportjanak jellemzésére az tn. kozos kém-
szerek hasznalatosak, az egyes csoportokon beliili alkotérészek felismerését pe-
dig kiilonleges kémszerekkel végezziik. A kémszerekkel végzett reakcidkat a ki-
vitelezés médja szerint kémcs6-, csepp- és mikrokémiai reakcidknak nevezziik.
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A kémcséreakciokat a vizsgaland6 anyag 1-2 cm?-ével kémcs6ben végezziuk. A
kémszert cseppenként, razogatas, esetleg melegités kozben adjuk a vizsgalando
anyaghoz, és megfigyeljiik az ekdzben végbemend valtozasokat. A cseppreakcio-
kat a vizsgéalt anyag 1-2 cseppjével és kb. ugyanannyi kémszerrel éraiivegen,
porcelancsészében, cseppentblemezen vagy sziir6papiron végezzik. A mikroké-
miai reakciékat mikroszkop segitségével végezziik 150-200-szoros nagyitdsban,
keresve a jellegzetes szinti és alak kristalyokat, illetve azok halmazait.

Az analitikai eljarasok sordn rendkivil fontos az igen tiszta, j6 mindségi
desztillalt vagy ioncserélt viz el6allitasa. Két ilyen mindéségl vizet el64llit6 be-
rendezés lathaté az 1. dbran.

Barnstead

Egy ultratisztaviz-el6allit6 berendezés Egy vizdesztillalé berendezés
1. abra. Tiszta vizet eléallité késziilékek

1.2. A minéségi kémiai analizis menete

Az analizalni kivant anyag el6vizsgalata utan a vizsgélati anyagot legtobbszor
hig savakban vagy vizben feloldjuk, amennyiben nem oldddik, feltarjuk, old-
hatéva tessziik. A vizsgilandé anyag oldataval végezziik a keresett alkotorészek
felkutatasat. Az egyszert analizis célja egy homogén vegytilet jelenlétének meg-
allapitasa, a keverékek alkotérészeinek felkutatdsa viszont az 6sszetett minéségi
analizis médszereivel torténik. A minéségi analizis munkamenete a kovetkezé:

- el6vizsgalat,

— a vizsgalni kivant komponensek extrakcidja vagy az anyag feloldésa, fel-

tarasa,
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— a kationok felkutatasa
— egyszer( analizissel,
— Osszetett analizissel,
— az anionok felkutatésa,
— szerves vegyliletek kimutatasa

1.2.1. A kationok felkutatisa az egyszerti analizis soran

A leggyakrabban el6fordulé kationokat szulfidjaik és karbonétjaik eltéré old-
hatéséga alapjan az osztalyreagensek segitségével 6t osztélyba sorolhatjuk. Az
osztalyreagensek a s6sav, a kén-hidrogénes viz, az ammoénium-szulfid és az am-
ménium-karbonat.

Az 1. osztaly kationjainak savanyt oldatdabél a kén-hidrogén vizben, hig sa-
vakban és amménium-szulfidban oldhatatlan csapadékot vélaszt le. Ezen katio-
nok a sésavval szemben két alosztalyba sorolhatok. Az V/a. alosztaly kationjai
kloridionokkal csapadékot adnak (kozéjtik tartoznak az Ag*, Pb?* és a Hg?*). Az
I/b. alosztaly kationjai kloridionokkal nem adnak csapadékot (idetartoznak a
ng+’ Cu?*, Bi**, Cdz+]_

A II. osztaly kationjainak savanyu oldatabél a kén-hidrogén csapadékot va-
laszt le, amely ammoénium-szulfidban oldédik. E csoport tagjai az As®*, As®*,
Sb3*, Sb®*, Sn?* és az Sn*".

A III. osztaly kationjai hig savanyt oldatban kén-hidrogénnel nem adnak
csapadékot. Csapadékot csak semleges vagy lagos kozegb6l ammoénium-szulfid-
dal lehet levalasztani. Kozéjuk tartoznak a Co?*, Cr®*, Ni**, Fe?*, Fe®*, Al**, Zn**
és a Mn?**.

A 1IV. osztaly kationjainak szulfidjai oldhaték, de semleges vagy gyengén la-
gos oldatb6ol ammoénium-karbonattal csapadékot adnak. E csoporthoz tartoznak
a Ca**, Sr** és a Ba**.

Az V. osztaly kationjai az el6z6ekben nem emlitett kémszerekkel jellemez-
heték. A csoport tagjai a Mg?*, Na*, K, Li*, NHi és a H*.

Az egyes kationok kimutatésa altalaban speciélis reakciok segitségével torté-
nik. Néhéany példat az 1.3. fejezet tartalmaz.

1.2.2. Az anionok felkutatasa az egyszeri analizis soran

Az anionokat a kozos kémszerekkel szemben tanusitott viselkedésiik alapjan
szintén analitikai osztalyokba sorolhatjuk. Az egyes osztalyok jellemzésére és
egymastol val6 megkiillonboztetésére a kovetkezd osztélyreagensek szolgalnak:
sosav vagy salétromsav, barium-klorid vagy barium-nitréat és eziist-nitrat. Az anio-
nok elkiilonitése lényegesen nehezebb feladat, mint a kationoké. A felsorolt kém-
szerekkel val6 viselkedéstik alapjan az anionokat az aldbbi négy osztélyba sorol-
hatjuk:
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Az 1. osztaly anionjainak vizes oldatabdl az erds savak (sdsav, salétromsav)
gazt fejlesztenek vagy csapadékot valasztanak le. E csoportba tartozok a CO3-,
HCO;s, SO:, S,077, SO;, 8%, S, SiO;, ClO~.

A 1II. osztély anionjai erds savaktdl észrevehetéen nem véltoznak, semleges
oldatukbdl azonban a Ba**-ionok csapadékot valasztanak le, tehat ezen anionok
bariumsoéi vizben oldhatatlanok. E csoport tagjai a SO;~, PO;~, BO; ™, F-, 105, BrO;.

A III. osztaly anionjai erds savaktél, valamint semleges oldatban bariumio-
noktél nem valtoznak, salétromsavval megsavanyitott oldatukban viszont eziist-
nitrattal csapadékot adnak. Az e csoportba tartozé anionok bariumséi tehéat viz-
ben oldédnak, eziists6i viszont vizben és salétromsavban oldhatatlanok. Ezek a
Cl;, Br, I, CN, SCN, [Fe(CN),]*, [Fe(CN),]*.

A 1IV. osztaly anionjai erés savakt6l nem valtoznak, semleges oldatukbol bari-
umionok nem valasztanak le csapadékot, salétromsavval megsavanyitott oldatuk
nem reagél az ezlist-nitrattal, tehat az e csoportba tartozé anionok barium- és eziist-
s6i vizben oldhaték. Idetartoznak az NO;, NO;, CH,COO', ClO;, OH" és S,0;".

Az egyes osztdlyokba sorolt ionokat specialis reakciok segitségével lehet
egymaéstol elkaloniteni és kimutatni. A konyvnek nem feladata az 6sszes anion
és kation kimutatasdnak ismertetése, a hallgatok tudasszintjének novelése ér-
dekében csak a legfontosabb kationok és anionok kimutatasét ismertettiik.

1.2.3. Langfestési préba

A kationok egy részének haloidséi nem vilagité Bunsen-langban izzitva elparo-
lognak, és géziik a langot jellemz6 szintire festi. E s6k a lang magas hémérsékle-
tén fém- és halogénatomokra disszocidlnak, a fématomok pedig e hémérsékleten
jellemzé szind fényt sugaroznak ki. Mivel a halogének fénysugarzasa rendkiviil
csekély, ezért a lang szine a fémalkotorészre jellemza.

A léngfestési proba soran 4-5 mm hosszi, vékony platinadrot egyik vé-
gét egy tivegcsObe forrasztjuk, mésik végét pedig koralakban meggorbitjiik tgy,
hogy az atmérdgje kb. 2 mm legyen. A langfestési préba el6tt a dr6t meggorbi-
tett végét nem vilagit6 Bunsen-ldngba tartjuk mindaddig, amig a lathatatlan
szennyezés elparolog és a lang szintelen lesz. Ha ez nem torténik meg, a drétot
tomény sésavba martjuk és Gjbdl kiizzitjuk. Az izzé platinavéggel megérintjuk
a vizsgalandé s6 szilard porat, amelybdl egy kevés a drétra tapad, majd a drét
végét 1 csepp sosavval megnedvesitjilk, a lang csticsahoz tartjuk, amit a vizsga-
landé anyag jellegzetes szintire fest. A langfestési proba soran kiillonféle fémek
az alabbi szint adjak:

sarga: Na
fakoibolya: K
kdrminvoros: Li, Sr
téglavoros: Ca

fakézold: Ba
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smaragdzold: Cu

fakokék: Pb, As, Sb

Ha a langfestési préba negativ, az még nem jelenti azt, hogy a keresett fém
esetleg kis koncentrdciéban nincs jelen. Ha a vizsgédlandé anyagban a fémek
fém-oxidok vagy rosszul old6dé csapadékok formajaban vannak jelen, célszert
ezeket izzitas utan sésavval haloidokké atalakitani, amelyek rendszerint sokkal
illékonyabbak az eredeti vegytiiletnél.

1.3. Néhany fontosabb kation és anion kimutatasa

A kimutatas menete: A reakcidkat kémcsében, kis anyagmennyiségekkel (1-1,5
cm?®) végezziik. A reagensbdl csak néhany cseppet adagolunk, majd a valtozas
megfigyelése utan Gjabb mennyiség hozzaadaséval tessziik teljessé a reakciét.

A Cu?*-ionok kimutatasa

Térzsoldat: 0,5 M CuSO,.
— Kén-hidrogén hatésara a s6savval megsavanyitott oldatbél fekete CuS-csa-
padék valik le.
CuSO, + H,S — CuS + H,SO,

- Kevés NH,OH-t6l vildgoskék csapadék alakjaban bazisos réz(I)sé valik le,
ami az NH,OH féléslegében réz(Il)-tetraminsé keletkezése kozben intenziv kék
szinnel oldodik.

2 CuSO, + 2 NH,OH — [Cu,(OH),]SO, + (NH,),SO,
[Cu,(OH),]SO, + (NH,),SO, + 6 NH,OH — 2 [Cu(NH,),]SO, + 8 H,O

— A natrium-hidroxid hideg oldatbél vilagoskék Cu(OH), csapadékot vélaszt
le, mely csapadék a f6zésre megfeketedik, a Cu(OH), ugyanis vizvesztéssel CuO-
da alakul.

CuSO, + 2 NaOH — Cu(OH), + Na,SO,
Cu(OH), — CuO + H,0

— A K,[Fe(CN),] a vorésbarna Cu,[Fe(CN),] csapadékot vélasztja le, ami hig
savakban nem oldédik, az NH,OH azonban a csapadékot oldja.

2 CuSO, + K,[Fe(CN),] — Cu,[Fe(CN),] + 2 K,SO,
— Kalium-cianid hatasara elészor sarga szinti Cu(CN), csapadék valik le,

mely azonnal CuCN-ra és cidngdzra bomlik (igen mérgezé!). KCN f6loslegében a
CuCN szintelen komplex vegyiiletként oldédik.
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CuSO, + 2 KCN — Cu(CN), + K,SO,
— A kalium-jodid fehér réz-jodid csapadékot vélaszt le, azonban az egyideji-
leg keletkez6 jod barna szine a csapadék fehér szinét elfedi. Ha a jodot natrium-

tioszulfattal eltavolitjuk, el6tiinik a réz(I)-jodid csapadék fehér szine.

2 CuSO,+ 4KI— 2 Cul + 1, + 2K,SO,
I+2 NaZSZO3 — 2 Nal + NHZS4OG

A Fe?**-ionok reakcioi
Térzsoldat: 1 M FeCl,.
- (NH,),S hataséra semleges vagy gyengén lugos kézegben fekete csapadék
alakjaban FeS + S keveréke valik le.
2 FeCl, + 3 (NH,),S — 2 FeS + S + 6 NH,CI
Sésavban a csapadék oldédik, levegén pedig barna szint Fe(OH),-dé4 oxi-
dalédik.
— NH,OH hatédséra vorosbarna, kocsonyas édllapoti vas(III)-hidroxid valik le,
ami a kémszer feleslegében sem oldédik.
FeCl, + 3 NH,0OH — Fe(OH), + 3 NH,CI
A csapadék hig savakban oldédik.
— NaOH hataséra vorosbarna, kocsonyas adllomanyt vas(III)-hidroxid valik
le, mely a kémszer feleslegében oldédik.

FeCl, + 3 NaOH — Fe(OH), + 3 NaCl

- K,[Fe(CN),] hatasara kék szini (berlinikék) csapadék vélik le. A csapadék
hig savakban nem oldédik, koncentralt savak azonban oldjak.

4 FeCl, + 3 K,[Fe(CN),] — Fe,[Fe(CN),], + 12 KCI

A vas(Ill)-[hexaciano-ferrat(Il)] natrium-hidroxid hatdsara vorosbarna
Fe(OH), -da alakul.

Fe,[Fe(CN),], + 12 NaOH — 3 Na,[Fe(CN), | + 4 Fe(OH),

A berlinikék-reakcié rendkiviil jellemz6 a vasvegyiiletekre.
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A Ca?*-ionok reakcioi

Torzsoldat: 1 M CaCl,.

— Savany oldatban a H,S, valamint semleges oldatban az (NH,),S csapadé-
kot nem okoz.

- (NH,),CO, vagy a Na,CO, semleges vagy gyengén ligos oldatbdl fehér
CaCO, csapadékot vélaszt le.

CaCl, + (NH,),CO, — CaCO, + 2 NH,CI

- A H,SO, vagy az oldhaté szulfatok tomény kalciumséoldatbél CaSO,-ot
(gipsz) vélasztanak le.
CaCl, + H,S0, — CaSO, + 2 HCl

- (NH,),(COO0), gyengén ligos, semleges vagy ecetsavas kozegbdl fehér kal-
cium-oxalat csapadékot valaszt le.

CaCl, + (NH,),(CO0O),— Ca(COO0), + 2 NH,CI
- Na,HPO, semleges vagy gyengén ligos kalciumséoldatbél fehér CaHPO,-

csapadékot valaszt le.
CaCl, + Na,HPO, — CaHPO, + 2 NaCl

A csapadék s6savban és salétromsavban kénnyen, ecetsavban valamivel ne-

hezebben oldddik.

2 CaHPO, + 2 CH,COOH — Ca(H,PO,), + (CH,COO),Ca
A Na*-ionok reakcioi
Torzsoldat: 1 M NaCl.

Kélium-antimonat K[Sb(OH),] frissen késziilt telitett oldata 1%-nal tomé-
nyebb natriumsé semleges vagy gyengén lagos oldatabdl fehér, porszert, krista-
lyos natrium-antimonétot valaszt le.

NaCl + K[Sb(OH),] — Na[Sb(OH),] + KCI
A karbonationok (CO:-) reakciéi

— HCl vagy szénsavnal erésebb savak a karbonatokat CO, gaz fejlédése koz-
ben elbontjak,
Na,CO, + 2 HCl — 2 NaCl + H,0 + CO,t
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a fejlédé szén-dioxid a meszes vizet [telitett Ca(OH),-oldat] kalcium-karbonat
keletkezése kozben megzavarositja.

Ca(OH), + CO, — CaCO, + H,0
— Az oldhat6 karbonétok hidrolizis folytan lagos kémhatéstak,
Na,CO, + H,0 = NaOH + NaHCO,,

tehat ha a karbonatok vizes oldatdhoz 1 csepp fenolftaleint tesziink, az oldat
élénkpiros lesz.

A szulfationok (SO:") reakcioi
— BaCl, fehér, porszerti BaSO,-csapadékot vélaszt le.
Na,SO, + BaCl, — 2 NaCl + BaSO,

- (CH,COO0),Pb hatéasara fehér PbSO,-csapadék vélik le, ami vizben és hig
kénsavban alig, hig salétromsavban nehezen forr6, tomény s6savban azonban tel-
jesen feloldddik.

Na,SO, + (CH,CO0),Pb — PbSO, + 2 CH,COONa

A Kkloridionok (CI") reakcioi

— AgNO, hatésara fehér, tirés csapadék valik le, amely napfényen megsoté-
tedik. A csapadékot az NH,OH komplex s6 keletkezése kézben oldja.

NaCl + AgNO, — AgCl + NaNO,
AgCl + 2 NH,OH — [Ag(NH,),ICl + 2 H,O

A KCN az AgCl-csapadékot komplex eziist-cianid keletkezése kdzben oldja.
AgCl + 2 KON — K[Ag(CN),] + KCI
Natrium-tioszulfatban a csapadék komplex natrium-ezist-tioszulfat keletkezé-

se kozben oldédik.
AgCl + 2 Na,S,0, — Na,[Ag(S,0,),] + NaCl
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1.4. Specialis vizsgalatok élelmiszerek komponenseinek
kimutatasara

1.4.1. A nitrationok kimutatasa ivovizbdl

A nitratok vas-szulfat és koncentralt kénsav hatésara nitrogén-monoxidra bom-
lanak, ami a vas-szulfat feleslegével barna szinti komplex vegyiiletté egyesiil.
Utobbi egyértelmiien a nitrat jelenlétére utal. 1 cm?® nitrattartalma oldathoz
6vatosan 3 cm® koncentralt kénsavat adunk, és a reakcidelegyet vizcsap alatt
lehttjik, majd a megdontott kémesé faldn végigfolyatva fele térfogatnyi, fris-
sen késziilt vas-szulfat-oldatot rétegziink f6lé. Nitrat jelenlétében a két folyadék
hatarfeliiletén barna gytirt keletkezik, mely a ferdén tartott kémcsé 6vatos for-
gatdsakor szélesebb lesz, és igy jobban észrevehetdvé valik. A két folyadékréteg
Osszekeverésekor vagy melegités hatasara a szinezddés eltiinik. A barna gytra
a nitrozo-ferro-szulféattél {[Fe(NO)]SO,} szarmazik, ugyanis tomény kénsav ha-
tasdra a nitratokbol salétromsav szabadul fel, amely a f6l6s koncentralt kénsav
jelenlétében a vas-szulfétot erélyesen oxidalja az alabbi reakcidéegyenlet szerint:

6 FeSO, + 3 H,SO, + 2 HNO, — 3 Fe,(SO,), + 4 H,0 + 2 NO

A felszabadul6 nitrogén-monoxid a vas-szulfat feleslegével barna szint, laza
komplex vegyiiletté egyesiil az aldbbi reakci6 szerint:

FeSO, +NO — [Fe(NO)]SO,.
E vegyiilet magas hémérsékleten elbomlik, és a folyadék elszintelenedik.
1.4.2. Arzén kimutatasa
Az arzén kimutatdsara a Marsh-féle préba és a Gutzeit-proba alkalmas. A
Marsh-proba sorén az oldhaté arzénvegyiileteket a naszcensz hidrogén AsH, gaz-

z4 redukalja, ami hevités soran 6sszetevéire disszocial.

H,AsO, + 6 H— 3 H,0 + AsH,
2AsH, = 3H,+ 2As

Az elemi arzén kivalasabdl az arzéntartalomra tudunk kovetkeztetni.
A Gutzeit-proba soran az arzénvegyiletb6l naszcensz hidrogénnel el6alli-

tott AsH,-géz a témény eziist-nitrattal 4titatott sziir6papiron sarga foltot idéz eld,
amely vizzel megcseppentve megfeketedik. A lejatsz6dé reakcié a kovetkezé:
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AsH, + 6 AgNO, — Ag,As - 3 AgNO, + 3 HNO,
Ag,As -3 AgNO, + 3 H,0— 6 Ag + H,AsO, + 3 HNO,.

A kivalt fekete eziistbél az arzén jelenlétére lehet kovetkeztetni. A préobat
agy végezziik, hogy a kémcsébe néhany darabka tiszta, granulélt cinket tesziink,
hozzaadjuk a vizsgélandé oldat néhény cseppjét, majd kénsavat és réz-szulfatot
adunk hozza. A kémcsé szajét a savcseppek visszatartasara vattadugoval bedug-
juk, majd tiszta, fehér szir6papirt helyeziink ra, amit gumigyftriivel rogzitiink. A
kifeszitett sztir6papir kozepére 1 csepp 50 tomeg%-os eziist-nitrat-oldatot csep-
pentlink, melyen arzén jelenlétében barna vagy fekete gytirtivel szegélyezett cit-
romsérga szint folt keletkezik. A sarga folt vizzel val6 megnedvesitésekor meg-
feketedik. Hasonl6 6sszeallitassal egy vakprobét is készitiink, amely az arzéntar-
talmu (vizsgalando) oldat kivételével minden mas egyéb vegyiiletet tartalmaz. A
szlir6papirok szinét rovid id6kozonként 6sszehasonlitjuk.

1.4.3. Az ammoénia kimutatasa Nessler-reagenssel

A Nessler-reagens [K-Hg(II)-jodid lagos oldata] ammoéniumsok oldataban sargas-
barna csapadékot, higabb oldatban sargasbarna elszinezddést okoz. A ltgos rea-
gens ugyanis ammoéniumsék oldatdb6l amméniat tesz szabadda, mely K-Hg(II)-
jodiddal bazisos Hg(Il)-amido-jodid [HgO-Hg(NH,)I] keletkezése kozben reagal
az alabbi reakcidegyenlet szerint:

NH,Cl + 2 K,Hgl, + 4 KOH — HgO - Hg(NH,)I + KCI + 7 KI + 3 H,0

A kémszer hatéanyaga valdjaban a Hg(II)-jodid, amelyet a f6l6s mennyiségti
kalium-jodid tart oldatban. E rendkiviil érzékeny reakcié ivévizek ammoniatar-
talmanak kimutatasara szolgal.

1.4.4. Zsirok és olajok avasodasanak kimutatasa Kreiss-reakcioval

A Kreiss-reakciot a zsirok avasodéasakor keletkezett aldehidek és ketonok kimu-
tataséra hasznéljak. A kimutatdskor 2 cm? olajat vagy megolvasztott zsiradékot,
esetleg 2 cm® megolvasztott zsiradéknak kloroformos vagy éteres oldatat 2 cm?
koncentralt s6savval 1 percig razzuk, majd 2 cm? 0,6%-0s benzolos rezorcinolda-
tot adunk hozz4, és végil az elegyet erésen Gsszerdzzuk. Ezt kovetéen 5 percig
allni hagyjuk, majd a savas rész szinébdl kovetkeztethetiink az avasodéds mérté-
kére. Amennyiben az olaj vagy a zsir avas volt, a savas rész piros vagy kékespiros
szinez6dést ad. Ha a reakciét nem rezorcinoldattal, hanem 0,1%-os floroglucin-
oldattal végezziik, akkor az élénkpirostél az ibolyaszinig terjed6 szinezddést ta-
pasztalunk. A reakcié rendkiviil érzékeny az aldehidek jelenlétére, ezért halvany
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elszinezddés esetén — ha egyébként érzékszervileg az avassdg nem érzékelhetd —
nem szabad a zsir vagy olaj avas voltdra kovetkeztetni.

1.4.5. A kiillonb6z6 fémnyomok kimutatasa

Szinte minden fémnek megvan az a speciélis reagense, amellyel csak ré jellemzé
szinreakciot ad, és amelynek segitségével az illet6 fém nyomnyi mennyisége is
kimutathaté. Elelmiszerekben jelen 1év6 szennyezé fémnyomok kimutatasahoz
el6szor roncsolassal a szerves anyagokat el kell tavolitani, hogy a fémtartalom
zavartalanul meghatdrozhaté legyen. A roncsolds sordn a vizsgalt élelmiszert
salétromsav-, kénsav- vagy perklérsav-oldattal mindaddig hevitjiik, amig az 6sz-
szes szerves anyagot el nem roncsoltuk. A roncsolést akkor tekinthetjiik befeje-
zettnek, ha viztiszta, gyengén fehér vagy sérga szint oldatot kapunk, amelybél
kozvetleniil vagy megfelel6 higitas utdn végezhetjik a kiillonb6z6 fémek kimu-
tatdsat. A torzsoldatbol az éntartalmat a fenil-fluoronnal végzett reakciéval mu-
tatjuk ki, melynek sordn az 6n(IV)ionok a reagenssel narancsszinti komplexet
képeznek. Az aluminium a 8-hidroxi-kinolinnal sarga szinti komplex vegyiiletet
képez, amelynek szinintenzitasa az aluminiumtartalommal ardnyos. A vastarta-
lom kimutatasa soran az oldathoz hidroxilamin-hidrogénkloridot adunk, amely
a haromértékii vasat kétértékivé redukalja. A vas(Il)ion a a,o’-dipiridillel 6-os
pH-nél voros szinezddést ad, melynek szinintenzitdsa a vas koncentrécidjaval
aranyos. A réztartalom kimutatasara a roncsolas utdn kapott oldathoz ligosi-
tds utan Na-dietil-ditiokarbonéatot adunk, ami sarga szint rézkomplexet ered-
ményez. A szines vegyiiletet szén-tetrakloriddal kirdzva a médszert mennyiségi
meghatérozassa is lehet fejleszteni, hisz a szinintenzitas a réz koncentréciéjaval
aranyos. Az 6lomtartalom kimutatasa sordn ditizon-oldatot adunk a mintahoz,
melynek hatdsara voros szinti fémkomplex keletkezik, aminek szinintenzitasa az
6lom mennyiségével aranyos.

A tobbi fémre is kidolgoztak hasonlé modszereket, s6t ezen modszerek ko-
ziil tobbet mennyiségi analizisre alkalmas eljarassa fejlesztettek, melyeket a kii-
16nb6z6 fotometrids nyomelemzési médszerek targyalnak.

1.4.6. Karbamid kimutatisa élelmiszerekbdl

A karbamid az uredz enzim hataséra az alabbi reakcié szerint bomlik ammoéniara
és szén-dioxidra:

uredz

NH,CONH, (aq) + 2 H,0 (1) + H* —"“— 2 NHj + HCOs .

A keletkezett hidrogén-karbonat anionok a késébbiek soran szén-dioxidra és
vizre bomolhatnak, az ammoéniumionok pedig ammonia formaban tdvozhatnak a
rendszerbdl. A keletkezé ammoéniumionok a rendszer pH-jat akar tobb egységgel
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is megnovelhetik, amit egy j6l megvalasztott indikatorral mérni lehet. A gyakor-
latban torténé kimutatas sordn 5-10 g feltételezhetéen karbamidot tartalmazo
mintabol vizes kivonatot készitenek, majd ebbdl uredz enzimet és indikatort tar-
talmazé sztir6papirra vagy tesztcsikra cseppentenek péar cseppet. A tesztcsikot
vagy szUrépapirt olyan reagensoldatba martjak bele, melynek 100 cm?®-e 0,1 g
krezolvoros indikétort, ill. 1 g por alaki uredzt tartalmaz. Karbamid jelenlétében
a tesztcsikra cseppentett oldat helyén pér percen beliil piros szint folt figyelhetd
meg pozitiv teszt esetén.

A karbamid meghatarozaséra lehet6ség van ammoniaszelektiv elektréddal is,
ugyanis az uredz enzim hatésara a felszabadul6 amméniumionok az amménia-
szelektiv elektr6d membranpotencidljat megvaltoztatjak. Ismeretesek olyan elekt-
rodék is, melyek membrénja fixen kotott uredz enzimet tartalmaz, aminek segit-
ségével a karbamid ammoénidva torténé dtalakulasa a membranban végbemegy.

Az el6z6ekben ismertetett eljaras alkalmas a széja uredz enzim tartalméanak
gyors kimutatasara gy, hogy a szlir6papirt 1% karbamidot és 0,1% krezolvo-
ros indikatort tartalmazo6 oldatba martjuk, és amelyre szbjaliszt vizzel készitett
szuszpenzibjat cseppentjiik. Amennyiben a szé6jaliszt uredz enzimet tartalma-
zott, a szlir6papir szine az enzim aktivitdsanak fiiggvényében halvany rézsaszin-
tél a sotétvorosig véaltozhat.



2. fejezet

Mennyiségi kémiai analizis

2.1. Bevezetés a mennyiségi kémiai analizisbe
2.1.1. Mennyiségi kémiai analizis

A mennyiségi kémiai analizis célja vegyiiletek, keverékek vagy elegyek mi-
néségileg el6zetesen jellemzett alkotorészei viszonylagos mennyiségének
meghatarozasa. Mig a minGségi analizis arra ad feleletet, hogy a vizsgalt anyag
milyen alkotérészekbdl all, addig a mennyiségi analizis megmondja, hogy az
anyag ezen alkotérészekbdl mennyit, dltaldban hany szazalékot tartalmaz. A ke-
resett alkotorész meghatarozasa csak egészen ritka esetben torténhet gy, hogy
az alkotérészt elemi allapotban, tisztdn levalasztjuk és tomegét megmeérjitk. Tal-
nyomorészt bizonyos kémiai vagy fizikai-kémiai médszerekhez folyamodunk,
melyek eredményébdl szamitds Gtjdn kovetkeztethetiink az illet6 alkotérész
mennyiségére. A meghatarozas modja szerint tehat megkalonboztetiink kémiai
és fizikai-kémiai mddszereket.

A mennyiségi analizis kémiai médszerei kozvetve vagy kozvetlentil a mérle-
gelésen alapszanak. A meghatarozand6 anyagon teljesen végbemend kémiai val-
tozasokat idéziink eld, és a reagens térfogatabol vagy a reakciétermék tomegébdl
kovetkeztetiink az alkotérész mennyiségére. Eszerint megkiilonboztetiink térfo-
gatos (titrimetrias, volumetrias) és tomeganalitikai (gravimetridas) médszereket.
A mennyiségi analizis fizikai-kémiai médszerei igen sokfélék lehetnek. E konyv
tobb fejezetében a mennyiségi kémiai analizis térfogatos médszereit ismertetjiik.

2.1.2. Térfogatos (titrimetrias) kémiai analizis

A térfogatos kémiai analizis médszereinél a megmért vizsgidlandé anyag olda-
tdhoz olyan ismert toménységii méréoldatot adunk, ami a meghatarozandé al-
kotérésszel gyorsan és teljesen végbemend reakcioba 1ép. A fogyott mérdoldat
térfogatdbol a keresett alkotérész mennyisége kiszamithato.

A szamitdsok elvégzésére a keresett alkotérész kémiai atalakulasahoz
szitkséges mérgoldat mennyiségét pontosan ismerniink kell, ezért a méréol-
datbél éppen csak annyit kell alkalmaznunk, amennyi a reakcié befejezéséhez
sziikséges. Ez csak akkor lehetséges, ha a reakcid, amelyen a kérdéses médszer
alapszik, egyértelmiien és teljesen végbemegy, élesen végzidik és befejezGdése
pontosan megfigyelhetd.
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A reakcidk végpontjdnak jelzésére, ha ezt az oldat szinének megvaltozasa
kiilénben nem jelzi, altalaban indikatorokat (jelz6ket) hasznalunk, amelyek a re-
akcid befejezését élénk szinvaltozassal aruljak el. E festékindikatorokon kiviil a
vizsgalando oldatba meriil6 elektréd potencialvaltozasa vagy az oldat vezet6-
képességének valtozasa is alkalmas lehet a reakcié végpontjanak felismerésére.

2.1.3. Analitikai mérleg és mérlegelés

A térfogatos analizis soran szézalékos Osszetételt, vagyis tomegviszonyokat al-
lapitunk meg, tehat a kiindulasul szolgidl6é vizsgdlandé anyag pontos tomegét
ni, hogy az oldandé anyag tomegét pontosan megmérjiik, illetve a kész oldatot
pontosan ismert tomeg(i anyagra allitjuk be. Ezek szerint a térfogatos analizis
részben kozvetleniil, részben kozvetve tomegmérésen alapszik.

Az anyagok tomegének meghatarozdsara az analitikai mérleget hasznaljuk.
Az analitikai mérleg régebben finom kivitelezést, gyakorlatilag egyenlé kart mér-
leg volt. Leng6 rendszere két merevitett, rendszerint sargarézbél vagy alumini-
umbdl készilt, konnyi karbdl és erre meréleges mutatébdl allt, mely achéat- vagy
acélprizma élével tamaszkodik a mérlegoszlop tetejére szerelt achatlemezre. A
mérleg serpenydi ugyancsak achatlemezbdl valé betéttel ellatott kengyelek segit-
ségével voltak a mérlegkarok végére erGsitett achatékekre felfiiggesztve. A mér-
legoszlop belsejében foglal helyet az arretal6 (tehermentesité emeld) szerkezet,
ami kivilrél rézkilincs elforgatdsaval hozhaté miikodésbe. A mérleg egyéb részei
még az oszlopra, a mérlegnyelv ala erésitett skala, a lovastomeg eltolasara vald
szén, valamint az egész mérleget magéba foglald, felhtizhat6 ajtéval ellatott tiveg-
szekrény. Az analitikai mérleg legnagyobb teherbirdsa rendszerint 100-200 g. A
modern analitikai mérlegek pontossaga elérheti a 0,1-0,01 mg-ot (2. 4bra).

A mérlegelésnél, a mérleg hasznalatanél az alédbbiakat kell betartani. A
mérleget és a tomegeket tartsuk tisztdn. Evégbdl tartsunk a mérlegben egy kis
hajszalecsetet, és legyen kéznél egy darabka szarvasbér is, amellyel az egyes
alkotorészeket vagy a mérlegasztalt idénként letisztitjuk. A mérleg egyoldala
felmelegedését és lehtilését keruljiik. A mérleg feldllitasa ezért flit6testektdl
tavol, napfénytél és léghuzattél évott helyen, a laboratériumtol elkiilonitett
mérlegszobaban torténjék. Forré vagy meleg targyakat a mérlegelés el6tt sza-
bad levegén hagyjuk kihtlni, majd exszikkatorban (3. abra) vagy lefedett tiveg-
poharban a mérleg mellé tessziik, és teljes hdmérséklet-kiegyenlit6désig allni
hagyjuk. Pl. edényeket a melegitéstél szamitott fél ora, tiveg- vagy porcelan-
edényeket 45 perc mualva mérhetiink. Meleg testek a mérlegkarok megnytlasa
és f6leg a meleg hatésara fellép6 konvekcios 1égdramlasok miatt nem mérheték
meg pontosan. Kozepes méretd, befedett tégely példdul, melynek hémérséklete
1 °C-kal nagyobb a kérnyezeténél, pusztan a benne 1év6 leveg6 kisebb stirtisége
folytan 0,1 mg-mal kénnyebb, mint teljes hémérséklet-kiegyenlitédés utan. A
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mérétomegeket a hémérséklet-kiegyenlit6édés miatt ugyancsak tartsuk allandé-
an a mérleg mellett.

2. abra. Laboratériumi mérlegek

Az exszikkatorbél kivett méréedényeket vagy nagyobb felileti iivegesz-
kozoket nem szélasodé vészonnal vagy szarvasbdérrel vald letorlés utan, bedu-
gaszolt allapotban 10 percre helyezziitk a mérlegszekrénybe, hogy feliiletiik a
leveg6 nedvességével egyensulyba jusson. Kozvetleniil a mérés el6tt nyissuk ki
az edény dugbjat egy pillanatra, hogy a nyomaskiilonbség kiegyenlitédjék. Ko-
zonséges ivegbdl készilt edény a korilményektdl fiiggden 100 cm?-enként 1-10
mg nedvességet is megkdthet feltiletén. Nagy felulett tivegedények mérésénél
tehat helyesen jarunk el, ha az edényt ugyanolyan térfogat, alaki és el6kezelést
tivegedénnyel egyensilyozzuk ki.
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3. abra. Exszikkdtorok

Papircimke, szlirépapir, dugd, valamint ujjlenyomatokkal ellatott edény
nem ad dllandé tomeget. A mérendé targyakat alkalmas fémfogokkal, szarvasb6r-
rel vagy nem szdlasodé vaszondarabbal megfogva helyezziik mérlegre. Kozvet-
lentil mérés el6tt az tivegeszkozoket nem szabad vészonnal vagy szarvasbdérrel
dorzsolni, mert feliletiik elektromosan feltoltédhet, és ez a mérést zavarja.

A lemérendd anyagot nem szabad kozvetleniil a mérleg serpenydjére rakni,
hanem valamilyen kénnyti edényben kell mérni. Nem higroszképos anyagokat
nyitott kis iiveg-beparlécsészében vagy csonak alakt tivegedényben mértink le.
A higroszkopos anyagok mérésére becsiszolt dugéval ellatott méréedénykét vagy
mérdcsovecskét hasznalunk. Az tres edények pontos abszolat tomegének isme-
rete folosleges, ezért az egyszertiség kedvéért ezek tomegének megéllapitdsakor
a mérleg egyenstlyi helyzetét nem az iires mérleg egyensulyi helyzetére, hanem
a skala nullapontjara allitjuk be. Ugyanigy jarunk el az anyag és az edény egytit-
tes tomegének megallapitasakor is. Mivel a bemért anyag tomegét a két mérés
kialonbsége adja meg, az edény tomegének mérésekor elkovetett kis hiba kiesik.

Ha ugyanabbdl az anyagbol kiillonb6z6 kis részleteket akarunk lemérni, tgy
jarunk el, hogy elészor lemérjik az anyaggal telt edény tomegét, majd kiszor-
juk beléle veszteség nélkiil egy masik edénybe a kivant anyagmennyiséget, és a
maradékot visszamérjik. A masodik részletet egy masik edénybe szérjuk, és a
maradékot Gjbol visszamérjiik. Ily médon eljarva két beméréshez 6sszesen csak
hérom tomegmérést kell végezniink. Illékony anyagok vagy vizes oldatok lemé-
rését bedugaszolt tivegdugds edényben végezzik. A péarolgassal jaré tomegesok-
kenést az orativeggel valé befedés nem kiiszoboli ki. 0,1%-nal nem pontosabb
meghatarozasoknél 10 g-nal nagyobb tomegt beméréseket (oldatok) célszeriibb
milligramm pontossagu taramérlegen végezni.

Az analitikai gyakorlatban szédzalékos anyagtartalmat, vagyis tomegviszo-
nyokat allapitunk meg. Ezért nem kell ismerniink a meghatarozott alkotérész
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és a bemért anyag pontos abszolit tomegét, hanem csupén a ketté tomegviszo-
nyat. Ez a tomegmérést annyiban egyszertisiti, hogy abszolit tomegmérés helyett
aranylag egyszertibb, relativ tomegméréssel is megelégedhetiink. Ha ugyanis mé-
réseinket mindig ugyanazon mérleg ugyanazon serpeny6jén végezziik, a karok
egyenl6tlenségébdl szarmazo hiba a tomegviszonyok szdmitasanal kiesik.

2.1.4. Laboratériumi edények anyaga

Pontos mennyiségi analizishez feltétleniil sziikséges, hogy a laboratériumi edé-
nyek anyagaval, hasznalati médjaval és az alkalmazasukkal jaré hibakkal tiszta-
ban legytink.

4 # A
\ ,.m,!mlfzﬂ,’f '
wd

P
Erlenmeyer-lombikok Mérélombikok
4. abra. Lombikok

A kozoénséges natroniiveg (koriilbeliili 6sszetétele: SiO, 75%, Na,O 12%,
CaO 13%) enyhe voros izzason (500-600 °C) lagyul, konnyen megomleszthetd és
a hémérséklet-valtozasokra érzékeny. Vizben és savakban, kiilontsen magasabb
hémeérsékleten, jelentékeny mértékben oldédik. Liugok er6sen megmarjék. Féleg
uvegcsovek, mér6hengerek, mérélombikok, pipettdk és erds fali edények (kém-
szeriivegek) készitésére hasznaljak.

A jénai tiveg (borsav, natrium- és magnéziumszilikat tartalma tivegek) 600—
700 °C kozott lagyulnak, hdmérséklet-véltozéssal szemben elég ellenalldak, és
kémiai ellenallé képességiik is igen nagy. Erés 1igok azonban, kiillénosen magas
hémeérsékleten, megtamadjék. Lombikok, poharak, hémérék és nagyobb ellenal-
16 képességti eszkozok készitésére hasznaljak (4., 5. dbra).
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biirettak

dorzsmozsarak porceléanszirék
5. dbra. Laboratériumi eszkozok

A kaliiiveg (koriilbeliili 6sszetétele: SiO, 71%, K,O 18%, CaO 11%) magas
hémérsékleten (700-800 °C-on) lagyul, hémérséklet-valtozasokkal, valamint
vegyszerekkel szemben elég ellenallé. Egetdcsovek, nehezen olvadé iivegeszko-
z0k készitésére hasznaljak.

Az 6lomiiveg (koriilbeliili 6sszetétele: SiO, 52%, K,O 13%, PbO 35%) ala-
csony hémérsékleten (400-500 °C) lagyul, héérzékeny, vizzel és vegyszerekkel
szemben kicsi az ellenall6 képessége. Redukalé langban hevitve fémo6lom kivala-
sa miatt megfeketedik. Lagy tiveg, fénytoré képessége nagy. Féleg optikai eszko-
z0k készitésére, valamint fémeknek tivegbe val6 forrasztdsara hasznaljak.

A porcelan magasabb hémérsékletre (1300 °C) hevithet, mint az tiveg.
Lugokkal és savakkal szemben ellenallobb, azonban a foszforsav erésen megta-
madja. A h6mérséklet-valtozasra kevésbé érzékeny, azonban hevitését és hiitését
6vatosan kell végezni. Lugos omledékek kevés aluminétot és szilikatot oldanak
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ki bel6le. Féleg tégelyek, tégelyfeddk, bepérlocsészék, izzitdlemezkék és égetd-
csovek készitésére hasznaljak. 1000 °C feletti hasznalatra zomancozas nélkiili
porcelaneszkozoket is forgalomba hoznak.

A kvarc edények 1700 °C koriil ldgyulnak. Homérséklet-véltozéssal szem-
ben teljesen érzéketlenek. A kvarc savakkal szemben ellenall6 (kivéve a foszfor-
savat), lagok mar kozonséges hdmérsékleten is megtamadjak. Magasabb hémér-
sékleten minden béazisos fémoxid, borat és foszfat megtdémadja. Magas hémér-
sékleten még az ujjlenyomatok kevés fémoxid-tartalma is tivegképzédéshez és
igy meghomalyosodéshoz vezet. A kvarc, a megmunkalas hémérséklete szerint,
kétféle alakban keriil forgalomba: a magas hémérsékleten megmunkalt kvarcesz-
kozok tivegszertien atlatszoak (kristdlykvarc), mig az alacsonyabb hémérsékleten
megmunkalt eszkdzok leveg6buboréktél homélyosak. A kvarcot féleg tégelyek,
csészék és égetdesovek készitésére hasznéljak. A kvarctégelyekben féleg savanyta
feltarasokat végzunk.

A platina - tégely, csésze stb. alakjaban —a mennyiségi analizis gyakran nélkii-
l6zhetetlen eszkoze. Magas olvadaspontja (1800 °C), mechanikai és kémiai ellenal-
16 képessége, j6 h6vezetése a platindt majdnem pétolhatatlanna teszi. Mechanikai
szilardsaganak novelésére gyakran 0,5-1,0% iridiummal 6tvozik. Fejl6dé halogé-
nek a platinat megtdmadjak, ezért beldle késziilt edényekben nem szabad kirdly-
vizet vagy haloidokat tartalmaz6 anyagot oxidal6anyagokkal (HNO,, KMnO,, FeCl,
stb.) melegiteni. Ligos émledékek a platinaedény feliiletét megtdmadjék. A Na,CO,
énmagaban még nem idéz eld karos véltozast, de a szilard NaOH, KOH, Na,O,, va-
lamint Na,CO, + KNO, mér reagal a platinaval, és jelentds korr6ziét idéz eld.

A nikkelt tégelyek és csészék készitésére hasznéljak. Olvadaspontja 1455 °C.
A nikkel mar hig savakban is oldédik és konnyen oxidélédik, ezért savanyi vagy
oxidéalé émlesztést nem szabad benne végezni. A ligos dmledékek megsavanyi-
tasat sem szabad nikkeledényben végezni. A nikkeledényeket ltigos anyagok 6m-
lesztésére hasznaljak, habar kismértékben ezek az anyagok is megtamadjék, és az
omledék mindig tartalmaz kevés nikkelt. A nikkeledényeket a gdzlang redukélé
része nikkel-tetrakarbonil képzddése kozben megtamadja.

Az eziistot tégelyek és csészék készitésére hasznaljak. Az eziistot ligos ol-
datok és 6mledékek nem tamadjak meg, ezért kivaléan alkalmazhaté ligos 6m-
ledékek készitésénél. Az eziist olvadaspontja ardnylag alacsony (960 °C), ezért
hevitését évatosan kell végezni, sztir6langban nem szabad izzitani.

Az aranyedényeket a megolvasztott fém-hidroxidok nem tamadjak meg. A
tiszta arany olvadaspontja 1060 °C.

2.1.5. Térfogatméré eszkozok
A folyadékok térfogatanak pontos mérésére a mér6lombikok, a pipettak és biiret-

tdk szolgédlnak. A térfogatmérd eszkozok a kereskedelemben , hitelesitett” miné-
ségben keriilnek forgalomba.
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A mérélombikok keskeny nyakd, tivegdug6s all6lombikok, nyakukon kérkoros
jellel. A mérélombikokat meghatérozott térfogata oldatok készitésére hasznaljuk, és
éppen ezért betoltésre vannak kalibralva. Ez azt jelenti, hogy a mérélombikot a rajta
felttintetett h6mérséklett (rendszerint 20 °C-4) folyadékkal pontosan a jelig toltjik,
a benne 1év6 folyadék térfogata éppen annyi, mint ahany cm3-es a lombik jelzése.
A lombikbdl kiontott folyadék térfogata az tiveghez valé tapadas folytan valamivel
kisebb. A mér6lombikok (és altalaban a tobbi térfogatméré eszk6zok) 20 °C hémér-
sékletre vannak kalibradlva. Ha tehét benniik oldatokat készitiink, az anyag felol-
dédasa utan meg kell varnunk, mig az oldas kozben beall6 hémérséklet-csokkenés
vagy hémérséklet-emelkedés kiegyenlitédik, majd 20 °C-a vizzel, razogatas kozben
annyira toltjitk fel, hogy a folyadék meniszkusza a jel alatt 1-2 cm-re alljon. Két-
percnyi utdnfolyas bevarasa utdn fecskendépalackbél vagy pipettdbdl annyi vizet
csepegtetiink hozza, hogy a folyadék meniszkuszanak alsé része a jelen atfektetett
sikot éppen érintse. A lombikot ezutan bedugjuk, tartalmat alaposan dsszerazzuk.

A pipettak a mér6lombikhoz hasonléan a meghatarozott folyadékrészletek
lemérésére szolgalnak. A mér6lombikkal ellentétben kifolyasra kalibréltak, vagy-
is a belélik kiengedett folyadék térfogata egyezik a rajtuk feltintetett térfogattal.
A pipettak valodi térfogata tehat a belsé feliletitkon tapadé folyadékréteg térfo-
gataval nagyobb a rajtuk feltiintetett térfogatnal. A folyadék pontos adagolasara
ma mar f6ként automata pipettdkat és diszpenzereket alkalmaznak (6., 7. &bra).

Az egyjelti pipettaval valo térfogatmérés tgy torténik, hogy a folyadékot las-
su szivassal a pipetta nyakan 1év6 korkoros jel folé szivjuk, a felsé nyilasat sza-
raz mutatéujjunkkal befogjuk, a pipetta szarat kivilrél szir6papirral vagy tiszta
ruhaval szarazra toroljitk, majd kifoly6 nyildsat az edény faldhoz érintve és a
fels6 nyilason tartott ujjunkat kissé meglazitva, a folyadék meniszkuszat a jelre
beallitjuk. Kitiritésnél a pipettat fiigg6legesen tartjuk és csticsat az edény falahoz
érintjiik. Teljes kifolyas utan 15 masodpercnyi utanfolyast varunk, mikozben a
pipetta csticsat alland6an az edény faldhoz érintve tartjuk.

A kétjelii pipettikat az egyjel(i pipettdkhoz hasonlé médon toltjik meg, kitiri-
tésnél azonban akkor varunk uténfolyési id6t, amidén a folyadék meniszkusza az
also jel folott kb. 5 mm-re 4ll. Az utanfolyas bevarasa utén a folyadék meniszkuszat
pontosan az alsé jelre éllitjuk, mikozben a pipetta végét az edény falahoz érintjiik.

Az osztott pipettdk egyenletes keresztmetszet(i, alul lehtuzott vég, feliil kes-
kenyebb tivegcs6ben folytatédo, cm® vagy 0,1 cm?® beosztassal ellatott tivegcso-
vek. Pontosabb térfogatmérésre nem alkalmasak. Tetszés szerinti kisebb folya-
dékmennyiségek kozelité pontossagii lemérésére hasznéljuk.

Csak teljesen zsirmentes fald pipettaval lehet helyes térfogatmérést végez-
ni. A zsirmentesités kromkénsavval torténhet. Evéghdl a pipetta végére rovid
gumicsovet htzunk, 6vatosan kromkénsavat szivatunk bele, tigyelve arra, hogy
az a gumics6hoz ne érjen, majd a gumicsovet szoritocsappal elzarjuk. A pipettat
krémkénsavval egy éjszakan at allni hagyjuk, majd vizzel és desztillalt vizzel
kioblitjik, és fiiggbleges helyzetben szaritjuk.
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6. abra. Kiilonbdzd tipusu pipettorok és pipettorhegyek

A biiretta kifolyasra kalibrélt térfogatméré eszkoz. Egyenletes keresztmet-
szet(i, alul csappal elzarhaté mérécss, ami az 6ssztérfogaton beliil tetszéleges
térfogat folyadékrészletek pontos lemérésére alkalmas. A gyakorlatban legin-
kabb elterjedtek az 50 és 25 cm® térfogatd, 0,1 cm® beosztasa burettdk, melyeken
a 0,1 cm®-eket pontosan leolvashatjuk, a 0,01 cm®-eket pedig becsiilhetjiik. E
biirettak skéldval beosztott részének hossza kb. 60 cm. 10 cm?®-nél kisebb térfo-
gatok pontos mérésére a kb. 50 cm hosszt, 0,02 cm® beosztast, 10 cm®-es finom
biirettédk szolgalnak. Ezeken 0,01 cm?-t pontosan lehet becstilni. A mikrobiurettak
2-5 cm?® térfogatt, igen finom beosztasi biirettak, melyek rendszerint utantoltd
berendezéssel is el vannak latva. Ezeken 0,001 cm®-t még becsiilni lehet.
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7. abra. Kiilonb6zd tipust diszpenzerek

A burettakat allvanyba fogva, fiiggéleges helyzetben hasznaljuk. A biiretta
csapjat csapzsirral vagy vazelinnel vékonyan bekenjik, és a csapiilésbe szo-
ritva néhéanyszor korilforgatjuk. A jol zsirozott csaptest atlatszo, levegébu-
boréktél mentes, és furata nincsen zsirral eltomdédve. A biiretta belsé faldnak
zsirmentesnek kell lennie. A tefloncsapos burettdk zsirzast nem igényelnek.
10 cm® folyadékra legalabb 1 perc kifolyasi id6t kell szamitanunk. Ez id6 alatt
az utanfolyéds olyan csekély, hogy csak gyakorlatilag észre sem veheté hibat
okoz. A leolvasést a csap elzardsa utédn fél perccel végezziik. Minél kisebb a
biiretta atmérdje, anndl nagyobb hibat okozhat az utédnfolyas. Tulsagosan kis
atmér6ji burettdknal (mikroburettdknal) a kifolyasi id6t 10 cm®-enként 4-5
percre kell hosszabbitanunk.

A csepphiba csokkentése céljdbol a biirettacsap ,,csérének” lehetéleg kis at-
mér6jlinek kell lennie. Ha ez tilsdgosan nagy lenne, szirélangban meglagyitva
vékonyabbra hizzuk. Legmegfelelébbek az olyan csapnyildsa biirettak, melye-
ken egy csepp térfogata kb. 0,03 cm?®. A csepptérfogatot tigy allapitjuk meg, hogy
kb. 50 cseppet kiengediink a biirettabdl, és a leolvasott térfogatvaltozast elosztjuk
a cseppek szamaval. Az igen szlik csapnyilasa biirettak konnyen eltémdédhetnek.

A biiretta leolvasasat nagy koriiltekintéssel kell végezniink. A parallaktikus
hiba kikiiszobolésére leolvasaskor a szemiinket a meniszkusszal egy magassag-
ban tartjuk. E feltételnek konnyen eleget tudunk tenni olyan biirettdknal, ame-
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lyek minden cm® beosztasnal korkoros jellel vannak ellatva. Ezeknél a leolvasas
akkor parallaxismentes, ha a jelet vizszintes vonalnak latjuk. K6zonséges biiret-
tak leolvasasa alkalmaval a 0,01 cm?-t, mikrobiirettaknal a 0,001 cm?-t becsiiljiik.
A csap végén 16g6 cseppet az edény falahoz valé érintéssel le kell szedniink.

A térfogatméré edények kalibralasa. A forgalomban levd, hitelesitett térfo-
gatmér6 edények pontossédga kozonséges analitikai célokra altaldban megfeleld.
Ezen edények hibaja ugyanis a kozonséges analitikai meghatarozasok hibahata-
ran beliil esik. A hitelesitett edények hibahatérai:

Mérélombikoknél: 50 cm® + 0,06%, 100 cm® = 0,05%, 500 cm® * 0,028%,

1000 cm® * 0,019%.

Pipettaknal: 2 cm® * 0,3%, 10 cm® * 0,15%, 20 cm® = 0,1%, 100 cm® * 0,05%.
Birettdknél: 10 cm® + 0,2%, 30 cm® = 0,1%, 50 cm?® = 0,08%.

Az értékekbdl lathato, hogy a kisebb edények pontatlanabbak, mint a na-
gyobbak. Ha a meghatarozast nagyobb pontossaggal akarjuk végezni, vagy nem
hitelesitett méréedények allnak rendelkezéstinkre, a hasznélatba vett edények
térfogatat tomegmérés Gtjan kalibralni és hasznélat kozben a leolvasott térfogatot
a kapott korrekcioval helyesbiteni kell.

2.1.6. Mérdoldatok

A térfogatos analizishez pontosan ismert toménységii mérdoldatokra van sziiksé-
ismerjiik. A szamitds egyszertisitésére azonban célszer(i olyan méréoldatokkal
dolgozni, amelyek koncentraci6ja az oldott anyag molekulatémegével aranyos.
Az oldatok koncentraciéjat molaritdsban fejezziik ki.

A mélos oldat 1000 cm?®-ében a kérdéses anyag g-molekulatomegnyi meny-
nyisége van oldva. Ebbdl kivetkezik, hogy a mélos oldat 1000 cm?-e a meghataro-
zando anyag g-molekulatomegnyi mennyiségét méri. A gyakorlatban legtobbszor
molos oldatnél tizszer higabb oldatot — 0,1 M oldatot — hasznélunk. Ennek 1000
cm?®-ében ag-molekulatomegtizedrésze van feloldva. Hasznélatos még0,5 M, 0,2 M
és 0,01 M koncentraci6éja méréoldat is.

A molos oldatok készitése ritkdn torténhet az anyag kozvetlen bemérésével.
Erre csak olyan anyagok alkalmasak, amelyek:

— tisztan el6allithatok;

— 0sszetételiik pontosan megegyezik a képletbdl szamithat6 osszetétellel;

—leveg6n konnyen mérhetdk, vagyis nem higroszképosak és nem vesztik el
konnyen kristélyviziiket, illetve a levegé oxigénjétdl és szén-dioxid-tartalmatol
nem véltoznak.

E kovetelményeknek megfelel6 anyag a legtobb esetben nem all rendelkezé-
siinkre. Ilyenkor durvabb beméréssel vagy toményebb oldat higitasaval kozelité
pontossagu oldatot készitlink, és az oldat hat6értékét titralassal 4llapitjuk meg. E
beallitast természetesen olyan anyagra kell végezni, amely tiszta, konnyen mér-
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het6 és Gsszetétele pontosan ismert. A beéllité anyagok tisztitdsara és szaritaséra
nagy gondot kell forditani, mert ezek hatéértékét ellendrizni nem tudjuk.

2.1.7. A titralas hibaforrasai

A titralas, mint minden mérés, bizonyos hibaval jar. Ha tehat ugyanazt a titraléast
tobbszor egymas utdn megismételjiik, nem kapjuk pontosan ugyanazt a fogyast,
hanem az egyes mérések eredményei bizonyos szérast mutatnak. Az egyes mé-
rési eredmények tehat eltérhetnek a valddi értéktSl. Eredményeink megitélése
szempontjabol fontos az észlelési hiba nagysédgénak ismerete. Az észlelési hiba
két részbdl tevédik Ossze: a szubjektiv okokra visszavezethetd véletlen hibabdl és
az objektiv okokra visszavezethet6 rendszeres hibabdl.

A titralas véletlen hibai. A véletlen hibak érzékszerveink tokéletlenségé-
bél, az észleld pillanatnyi faradtsagabol és a kisérleti feltételek kismértékii ellen-
Orizhetetlen ingadozésaibdl szdrmaznak. Ha a rendszeres hibakat kikiiszoboljiik
vagy legaldbbis dllandéan tartjuk (pl. ugyanazon biirettdbol, ugyanazzal a méré-
oldattal és indikatorral, ugyanazon térfogatban végezziik a titralast), a tébbszor
megismételt titrdldsok eredményei a mért mennyiség valédi értéke koriil szorast
mutatnak. Ez onnan szarmazik, hogy a véletlen hibak az eredményt hol novelik,
hol csokkentik.

A véletlen hibakrél mondottakbdl kittinik, hogy egyetlen titralas véletlen
hibaja elméletileg végtelen nagy, vagyis nulla annak a valészintisége, hogy egyet-
len titralassal a meghatérozast pontosan elvégezhesstik. A titrdlasoknél tehéat mi-
nél tobb, de legaldbb harom parhuzamos meghatarozast kell végezniink. Ilyen
kisszamt mérés esetében a val6szinti hiba nagységrendjét a kozépértéktsl valo
legnagyobb eltérésbél (a legnagyobb szoérasbol) allapithatjuk meg. Tudomanyos
pontossagu titraldsoknél 8-12 parhuzamos meghatarozast kell végezniink, fel-
téve, hogy a titralas rendszeres hibai a véletlen hibdk mellett elhanyagolhatok.

A titralas rendszeres hibai az alkalmazott mdédszer sajétos hibdin (nem tel-
jesen végbemend reakciok) és a mérlegelés hibain kiviil az eszkézokbdl szarmazo
hibabdl, a miiveletekbdl szdrmazé hibabdl, a személyi hibabdl és a mddszer hiba-
ibol tevédnek 6ssze.

Az eszko6zokbdl szarmazo hiba. Idesoroljuk a méréeszkozok kalibracids hi-
bait, amiket ismételt ellendrzéssel kiiszobolhetiink ki. A leolvasdsi hibat tobb-
szori parallaxismentes leolvasassal csokkenthetjiik. A térfogatmérd eszkozok
utanfolydsi hibdjat a kalibralasnal mért kifolyasi és utanfolyési idék pontos be-
tartasaval csokkenthetjiik.

A miiveletekbél szarmazé hibak. Ebbe a csoportba sorolhatok azok a hibak,
amelyek a helyteleniil vagy gondatlanul végzett miiveletekb6l ad6dnak. Ilyen
hibédk okozéja lehet az oldatba hullé por, a gazfejlédéskor vagy forralaskor ke-
letkezd freccsenés, a tal nagy edény alkalmazasa, a levegébdl abszorbealédott
szénsav, a mesterséges fénynél valo titrdlas stb. E hibakat gondos és koriiltekint6
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munkaval, a mtiveletek begyakorldsaval és a munkakorialmények helyes megva-
lasztasaval kikiiszobolhetjiik.

Személyi hiba. Az analitikus személyiségébdl, egyéni adottsdgaibdl adédo
hibéak sorolhaték ide. Sokan példaul az indikatorok szinvaltozasat nem képesek
pontosan észlelni annak ellenére, hogy nem mindgsithetéek teljesen szinvaknak.
A személyi hiba kiillonos fajtaja az ,el6itéletb6l” szarmazé hiba. Ennek az a 1é-
nyege, hogy mérési eredményeink megallapitasdnédl hajlanddk vagyunk el6z6
méréseink eredményei ltal befolyasoltatni magunkat. Igy masodik vagy harma-
dik parhuzamos titralasnal hajlamosak vagyunk inkabb a burettafogyast figyelni,
és kisebb figyelmet szenteltink az indikator szinatcsapasénak.

A médszer hibai. E hibafajtat az alkalmazott médszer koriilményei szabjak
meg. Okozhatjak a nem teljesen végbemend kémiai folyamatok, az indukaélt re-
akciok, a mellékfolyamatok, a csapadékos reakcioknél a csapadék oldhatésaga
vagy az egyuttlevalas jelensége. A médszer hibaja szérasban és dllandé eltérés-
ben egyardnt megnyilvanulhat. E hiba nagyséagat csak tgy tudjuk megallapitani,
hogy pontosan ismert mennyiségii anyaggal végezziik el az elemzést pontos esz-
kozokkel, lehetbleg a személyi hiba elkertilésével. A valodi érték és a titraléssal
meghatérozott érték eltérése megadja a rendszeres hibat, illetve az el6z6 hibak
kikiiszobolésével a mdédszer hibajat. A térfogatos mdodszereknél majd mindig fel-
1ép6 modszeres hiba a csepphiba és az indikdtorhiba.

8. abra. Kiilonb6z6 tipust mdgneses keverdk

Csepphiba. A titrdlasnal a méréoldatot addig adagoljuk a meghatarozandé
anyag oldatahoz, mig az utoljara hozzaadott részlet, rendszerint egy csepp, jol
észlelhet6 valtozast (szinvéltozés, zavarossag stb.) idéz eld. Ilyenkor val6szind,
hogy az oldatot az utoljara hozzdadott méréoldatrészlettel, rendszerint egy csep-
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pel taltitraljuk. Ennek oka egyrészt az, hogy a titralds végpontjat jelz6 reakci6
lathatésagi hatara kicsi, mésrészt pedig az, hogy a mér6oldat adagolhat6 leg-
tal, 6vatos titraléssal és a csepp tortrészeinek adagolasaval csokkenthetjik. A
csepphibat kolorimetrias vagy potenciometrids tGton meg is hatdrozhatjuk és
korrekciéba vehetjiik.

Az indikatorhiba onnan szarmazik, hogy a reakci6 végpontjat jelzé indikétor
nem pontosan az ekvivalenciapontban mutat 4tcsapast, hanem valamivel el6bb
vagy késébb. Az indikatorhiba tisztdn a lejatsz6d6 kémiai folyamattdl és az al-
kalmazott indikétor természetétdl fiigg, tehat sajatosan jellemz6 az illetd titralasi
eljarasra. Nem csokkenthetd tetszés szerint; értéke csak akkor nulla, ha az indi-
kator pontosan az ekvivalenciapontban mutat atcsapast, vagyis ha az indikator
megfelel az ekvivalenciapontnak.

2.2. Acidi-alkalimetria, neutralizacios analizis

Ismeretlen koncentraciéji savaknak ismert koncentraciéja ligokkal valé tér-
fogatos meghatarozasat acidimetrianak (savmérésnek) nevezziik. Ehhez ha-
sonl6an ismeretlen koncentraciéji ligoknak ismert koncentraci6jia savval valé
térfogatos meghatarozasat alkalimetridanak (ligmérésnek) nevezziik. Mindkét
eljaras alapja a savak és bazisok egymasra hatasakor lejatszod6 kozéombosités. A
végbemens folyamat:

H,0* + OH = 2 H,0
egyenlettel kifejezett vizképzbdés.
2.2.1. Az indikatorok miikodése

Az acidi-alkalimetrias titralasok végpontjat indikatorral jelezziik. Az acidi-alka-
limetrias indikatorok gyengén savanyd vagy gyengén bazikus karakteri fes-
tékek, melyek savanyu kozegben mas szint mutatnak, mint lagos kézegben. A
sav, illetve lag hatdséra bedllé szinvéltozas festékindikéatoroknal rendszerint a
molekula bels atrendezédésének kovetkezménye.

2.2.1.1. Az indikatorok dtcsapasa. Indikatorexponens

Erés sav oldata erdsen savanyt kémhatasu, vagyis az oldat H*-koncentraciéja
nagy (pH-ja kicsi). Ha a savat erds laggal titraljuk, akkor az oldat H*-koncentraci-
6ja csokken (pH-ja nd). A savval éppen ekvivalens mennyiségt lig hozzdadasa-
kor az oldat sem szabad savat, sem szabad ltgot nem tartalmaz. Az oldat H*-kon-
centracidja tehat éppen akkora lesz, mint a tiszta vizé (pH = 7). Ha a titrdland6



2.2. Acidi-alkalimetria, neutralizaciés analizis B 65

erds savhoz olyan indikatort adunk, mely szinét éppen a semleges pontban (pH
= 7) valtoztatja, ez a titrdlas végpontjat pontosan jelzi. A val6sagban kevés olyan
indikator akad, amelynek atcsapasa éppen a semleges pontba esik. Az indikéto-
rok legnagyobb része vagy a savanyu tartomanyban (pH kisebb, mint 7), vagy a
lagos tartoményban (pH nagyobb, mint 7) mutat szinatcsapast. Ez azonban nem
jelenti azt, hogy ezek az indikatorok alkalmatlanok az acidi-alkalimetrias titrala-
sok végpontjanak jelzésére. A savak és bazisok ekvivalenciapontja ugyanis nem
mindig esik egybe a semleges ponttal. Ilyenkor tehat olyan indikétort kell vélasz-
tanunk, melynek atcsapasa az ekvivalenciapont kozelébe esik. Méaskor viszont a
titrdlando oldat és a mérdoldat koncentraciéjanak novelésével az indikatorhibat
annyira csokkenthetjiik, hogy tdgabb pH-tartomanyban atcsapé indikatorok ko-
z0tt is valogathatunk.

Az indikatorok jellemzésére két adat szolgél: az indikator dtcsapdsi pontja
vagy indikatorexponense, és az indikator dtcsapdsi tartomdnya.

Az indikator atcsapasi pontja (indikatorexponens) alatt azt a pH-értéket
értjitk, amelynél az indikator savanyd vagy lagos alakja egyenlé koncentra-
ciéban van jelen. Egy HA indikatorsav disszocidcidjara érvényes a tomeghatas
torvénye:

(1A _
[HA]

Az indikatorok savmaradékionja [A7] és disszocialatlan molekuléaja [HA] kii-
16nb6z6 szint. Az atcsapdasi pontban a savmaradékion koncentracidja megegye-
zik a disszociédlatlan sav koncentraci6javal: [A7] = [HA]; ezekkel egyszertisitve:

[H*] = K.

Az dtcsapasi pont H*-koncentréacidja tehéat szamszertien megegyezik az indi-
katorsavak disszociaci6s egyensilyi dllandéjaval. Ha az egyenlet mindkét olda-
lanak negativ logaritmusat vessziik, akkor (mivel — log [H*] = pH):

pH = -log K.

Vagyis az atcsapasi pont pH-ja indikatorsavak esetében megegyezik az
egyensulyi allandé negativ logaritmuséaval. Ezt a negativ logaritmust (kitevét)
indikatorexponensnek nevezziik és pK-vel jeloljiik.

Indikatorbazis esetében az indikatorexponens értékét a kovetkezéképpen
szamitjuk ki. A BOH képletd indikatorbazis disszociaci6jéra érvényes a tomeg-
hatéas torvénye:

[B°]-[0H"]
e =K.
[BOH]
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A K -t a viz ionszorzatéval elosztva az alabbi 6sszefiiggéshez jutunk:

[BoH]-[H'] _ K.

[B*] Ky’

ahol K = [H*] - [OH"] = a viz ionszorzata. Szamértéke: K = 107

Az dtcsapasi pontban [BOH] = [B*], tehat [H*] = [1([);4 ]
b

Az egyenlet mindkét oldalanak negativ logaritmusat véve,
-log K, = pK,, pH = 14 - pK,.

Indikétorbazisok esetében tehét az indikatorexponens szamértékét tgy kap-
juk meg, hogy a viz ionexponensének (14) szamértékébdl levonjuk az indikator-
bazis exponensét (pK,).

Ha pK, = 7, vagy attdl csak kevéssé tér el, akkor az indikator egyenlden ér-
zékeny a H*- és OH-ra. Ha pK, kisebb 7-nél, akkor az indikétor savakra kevésbé
érzékeny, mint ligokra. Ha pK; viszont 7-nél nagyobb, akkor az indikéator savakra
érzékenyebb.

Az indikator atcsapéasi tartoméanya. A szem érzékenysége szinvéltozasok-
ra eléggé korlatozott. Az egyik szin mellett altaldban csak akkor veszi észre a
masikat, ha az a méasiknak legalabb 10%-at teszi ki. Ebbél kovetkezik, hogy az
dtcsapasi intervallum (pK, — 1) pH-nal kezdédik és (pK, + 1) pH-nal végzédik.
El6bbi esetben a ltgos kozegben allando forma a savanyt formanak 10%-at teszi
ki, utébbi esetben pedig a savanyt forma 10%-a a ltigos forménak. A legtobb in-
dikator atcsapasi tartomanya tehat 2 pH-egység. Az indikatorok tobbségénél méar
0,2 pH-valtozas az atcsapasi pont kornyezetében észrevehetd szinvéltozast okoz.
Egyes titralasoknal a csapadék képzbdését vagy old6désat, a szines komplex ke-
letkezését vagy megsziinését, a fluoreszcencia- vagy a lumineszcenciajelenség
fellépését vagy elttinését hasznalhatjuk fel a titrdlas végpontjanak jelzésére.

2.2.1.2. Keverékindikdtorok

Az indikatorok atcsapési intervalluma nem véltozik meg mas szines anyag je-
lenlétében, csupan a szubjektiv szinérzet valtozik az oldat dsszes extinkcidja-
nak megvaltozasa kovetkeztében. Néhany indikator szinétcsapédsa élesebbé és
kontrasztosabba tehetd, ha az oldat egyidejlileg més szint, és az atcsapasi inter-
vallum kornyezetében ugyancsak atcsapast mutaté indikatort vagy szinét nem
véltoztaté festéket tartalmaz. Igy példaul elényos a sarga—vords atcsapast mutaté
indikatorhoz (metilnarancs, dimetilsarga, metilvoros) valamilyen kék szint fes-
téket (metilénkék) keverni. Az bnmagaban indikétortulajdonsdgokat nem mutat6
kék festék a kevéssé kontrasztos sarga—voros atcsapast kontrasztosabb zold—ibo-
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lya atcsapassé valtoztatja. E két utébbi szin kozelitéleg komplementer, és igy az
atmenet igen szlk tartomanyra szoritkozé sziirke tonusban mutatkozik meg. A
keverékindikatorok igen elényosek gyengén szines oldatban vagy mesterséges
vilagitas mellett. Igen sziik 4tcsapasi intervallumuk folytan olyan titralasoknél is
hasznalhatdok, melyeknél a tobbi indikator nem mutat éles atcsapést.

2.2.1.3. A kisérleti koriilmények hatdsa az indikdatorok dtcsapdsdara

Hémérséklet-emelkedés hatdséra az indikatorok atcsapési pontja a semleges pont
felé tolédik el. Ennek oka féleg az, hogy a viz ionszorzata nagymértékben véltozik
a hémérséklettel, mig az indikatorok egyensilyi dlland6janak valtozasa viszony-
lag kicsi. Bazisokra érzékeny indikétorok (metilnarancs, metilvoros) atcsapasa
meleg oldatban &ltaldban igen bizonytalan, mig savakra érzékeny indikatorok
(fenolftalein, timolftalein) atcsapéasa a forrasi h6mérsékleten is éles. Bazisokra ér-
zékeny indikatorok jelenlétében tehat csak hideg oldatban lehet titralni. Ha a tit-
ralast valamilyen oknél fogva forralni kell, a titralast a lehtités utan fejezziik be.

Az oldatok szén-dioxid-tartalma. Leveg6n végzett titrdlasoknél szamol-
nunk kell azzal, hogy oldataink szén-dioxidot tartalmaznak. A vizben oldott
szén-dioxid, mint gyenge sav, megvaltoztatja az indikator szinét. Mindazok az
indikatorok, amelyek indikdatorexponense 4-nél nagyobb (metilvoros, fenolftale-
in, timolftalein), szén-dioxidra érzékenyek. Az ezekkel végzett titrdlasoknal tehat
kalonos gondot kell forditanunk a levegd szén-dioxidjanak tavoltartasara. Ez ugy
torténhet, hogy oldataink készitésére frissen kiforralt és lehtitott vizet haszna-
lunk. A 0,1 MPa nyomast CO,-dal telitett viz pH-ja 3,9 koriil van. A kozonséges
levegé szén-dioxidjaval egyensilyban 1évé vizes oldat pH-ja viszont csak csupéan
6 koriili érték. Ez tehat azt jelenti, hogy sok CO,-ot tartalmazo6 vizen kozonséges
leveg6t atszivatva a viz CO,-tartalma annyira csékken, hogy az emlitett indika-
torokat mar nem zavarja. Karbonatok titraldsa alkalméval a felszabadul6 szén-
dioxidot tgy tavolitjuk el, hogy az oldatot a végpont elérése elétt felforraljuk,
majd a titralast gyors lehtités utan fejezziik be. Fenolftaleinindikéatort hasznalva,
a titralast forré oldatban is végezhetjiik.

Az indikatorkoncentracié befolyasa kiillonosen az egyszint indikatoroknal
nagy, mivel itt a szines forma lathat6sagi hatéra szabja meg az indikéator étcsa-
pasi pontjat. Igy pl. mig sok fenolftaleinnél az elsé észrevehet6 rézsaszint szi-
nezédés pH = 8,2-nél jelenik meg, addig kevés fenolftalein alkalmazéasa esetén
észrevehet6 szinezédést csak pH = 9,2-nél észleliink. A kétszini indikéatorok
koncentracidjanak befolyésa az atcsapasra tobb kortilménytél fiigg (viszonylagos
szinerdsség, a két indikatornak kiilonbozé oldhatésaga stb.). Tal sok indikator
alkalmazasa esetén az atcsapas altalaban kevéssé éles.

Az alkohol befolyasa az indikatorok atcsapasara. Igen sok titrélast alko-
holos kézegben vagy alkohol-viz elegyében kell végezniink. Régi alkohol alkal-
mazasa esetén szamolnunk kell azzal, hogy oxidaci6 folytan ecetsavat tartalmaz-
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hat, és igy savanyt kémhatast. Olddszeriil valé alkalmazéasa esetén tehét vagy
vakprobat kell végezni a felhasznalt mennyiséggel, vagy az oldészert el6zéleg
kozombositeni kell.

2.2.1.4. Néhany acidi-alkalimetrids indikdtor

Metilnarancs. Savanyt kozegben voros, ltigos kozegben sarga szinti. Erzékeny-
sége bazisokra nagy, savakra kicsi. Erés vagy gyenge bazisok és erés savak titra-
lasanal alkalmazzuk. Gyenge savakra nem érzékeny, és igy a szénsav alig zavar-
ja. 0,1%-o0s vizes oldatat hasznaljuk felforralds és sztirés utan. 20 cm? titralandé
oldathoz 1 csepp indikatort hasznalunk.

Dimetilsarga. Szine, dtcsapasiintervalluma ésindikatorexponense (pK, = 3,9)
kb. ugyanolyan, mint a metilnarancsé. Atcsapésa valamivel kontrasztosabb. Erés
és gyenge bazisok, valamint erds savak titralasanal alkalmazzuk. Indikatorhi-
baja valamivel nagyobb, szénsavérzékenysége viszont valamivel kisebb, mint a
metilnarancsé. 0,1%-os alkoholos oldatdbol 20 cm? titrdlandé oldatra 2 csepp
indikétort hasznalunk.

Metilvérés. Indikatorexponense: pK, = 5,3, atcsapési intervalluma pH =
4,4-6,2. Savanyu kozegben élénkvoros, lagos kozegben sarga szinii. Erds és
gyenge bazisok, valamint erds savak titralasanal alkalmazzuk. Gyenge savakra
kissé érzékenyebb, mint a metilnarancs, ezért a szénsav kissé zavarja. A szén-
sav zavard hatasat lagok titralasanal gy kiiszoboljiik ki, hogy a szinatcsapasig
titralt oldatot kb. 5 percig forraljuk, és a megsargult és teljesen lehtitott oldatot
4jbdl a végpontig titraljuk. Készitése: 0,2 g szilard metilvorost 60 cm?® alkoholban
oldunk, és az oldatot vizzel 100 cm?-re egészitjiik ki. 20 cm?® titralandé oldathoz
2 csepp indikatort haszndlunk. A metilvoros hig, erds savak titralaséra kiilono-
sen alkalmas, mert kicsi az indikatorhibaja.

Fenolftalein. Indikdtorexponense: pK, = 8,4, tcsapasi intervalluma pH =
8,2-10. Savanyu kozegben szintelen, lagos kozegben voros. Erds és gyenge sa-
vak, valamint erés bazisok titralasanal alkalmazzuk. Szén-dioxid a fenolftale-
int zavarja, ezért a titralas befejezése el6tt a szén-dioxidot a savanyud vagy semle-
ges oldat forralasaval el kell tavolitani. Lagok titralasanal a levegd szén-dioxidjat
tavol kell tartani. 1 g fenolftaleint 60 cm® alkoholban oldunk és vizzel 100 cm®-re
egészitjitk ki. 20 cm? titrdlandé oldatra 2 csepp indikatort haszndlunk. Erdsen
lagos kozegben a fenolftalein fenolat képzddése kozben elszintelenedik.

Metilvoros-metilénkék keverékindikator. 1 térfogat 0,2%-os alkoholos
metilvoros és 1 térfogat 0,1%-os alkoholos metilénkék keveréke. Indikatorexpo-
nense: pK, = 5,4. Szine savanyt kozegben vordses-ibolya, ltgos kézegben zold.
Szinatcsapasa igen éles: pH = 5,3-nal voroses-ibolya, 5,4-nél piszkoskék, 5,6-
nél piszkoszold. Szénsavra éppen annyira érzékeny, mint a metilvoros. Erés és
gyenge bazisok, valamint erés savak titralasanal alkalmazzuk. 20 cm® oldatra
2 csepp indikatorkeveréket hasznalunk.
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2.2.2. Ekvivalenciapont

Erés savak és erds bazisok kozombositésénél a titrdlas végpontjat akkor érjik
el, amikor az oldatban a H*-ionok koncentracidja egyenlévé vélik az OH-ionok
koncentracidjaval, vagyis az oldat semleges kémhatast lesz (pH = 7). Mas az
eset azonban a gyenge savak és gyenge bazisok titrdlasa alkalmaval. Ha gyenge
savat erds bazissal titrdlunk, a gyenge sav s6ja keletkezik, ami a hidrolizis folytan
lagos kémhatédst mutat. Ha viszont gyenge bazist titralunk erdés savval, olyan s6
keletkezik, amelynek kémhatésa hidrolizis révén savanyu.

Azt a pH-értéket, amelyre az oldat ekvivalens mennyiségii sav és bazis
egymasra hatasakor bedll, ekvivalenciapontnak vagy titralasi exponensnek
nevezziik. Az ekvivalenciapont nem egyezik meg feltétlentil a semleges ponttal,
hanem ettél — gyenge savak és gyenge bazisok titralasa esetén — tobbé-kevésbhé
eltérhet. A reakcio végpontjat jelzé indikatort tigy kell megvalasztanunk, hogy an-
nak indikdtorexponense az ekvivalenciapont kézelébe essék. Az ekvivalenciapont
meghatédrozasa torténhet kisérleti Giton vagy szamitassal. Az ekvivalenciapont ki-
sérleti meghatdrozdsa tulajdonképpen pH-mérési feladat. Erre barmelyik kolori-
metrids vagy potenciometrias pH-mérési médszer megfelel. Az ekvivalenciapont
szamitassal valo megallapitdsa a titralas folyamén keletkez6 s6 hidrolizis-egyen-
stilyanak tanulményozésa ttjan torténhet.

2.2.2.1. Az ekvivalenciapont szamitasa

Erds savak és erds bazisok egymasra hatédsakor keletkezé sk hidrolizise gya-
korlatilag elhanyagolhat6 mértékd, ezek ekvivalenciapontja tehat megegyezik a
semleges ponttal: pH = 7.

Gyenge savaknak erds bazissal valé kozombositésekor keletkezé normalis
so6hidrolizis révén gyengén lagos kémhatést, az ekvivalenciapont pH-ja tehat na-
gyobb 7-nél. Az oldat pH-ja fiigg a gyenge sav disszocidcids egyensilyi allandé-
jatél és az oldat koncentracigjatél. A gyenge sav s6janak hidrolizisére vonatkozé
egyenstlybdl a kovetkezd 6sszefliggés vezethetd le:

+1 — K\ril.Kh
[H ]_1/ c ’

ahol K a viz ionszorzata (szdmértéke szobahémérsékleten 10™*), K a sénak
megfelel§ gyenge sav disszocidcids egyensulyi 4dllandéja, ¢ a sé6 koncentraciéja
mol/dm?-ben kifejezve. Ha a fenti kifejezés negativ logaritmuséat vessziik, a ko-
vetkez§ kifejezést kapjuk:

1

pH=7+§pK\+

1

5 logc,

ahol: pK = -log K = savexponens.
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Az osszefiiggésbdl ki tudjuk szamitani a gyenge savak ekvivalenciapontja-
nak pH-jat. Ki lehet szdmolni példdul, hogy milyen pH-ig kell a 0,1 M ecetsavat
titrdlnunk 0,1 M NaOH-dal. Mivel a kozombosités befejezésekor a keletkezé Na-
acetat kétszer akkora térfogatban van, mint az ecetsav, a koncentracié ¢ = 0,05 M.
Az ecetsav disszocidciés egyensiilyi dllandéja K = 1,8:107° (pK, = 4,75).

pH =17+ %4,75 +%10g0,05 -8,72

Az ekvivalenciapont pH-ja 8,72. A titralast tehat fenolftaleinindikator jelenlété-
ben végezhetjiik, mert ez a pH-érték a fenolftalein atcsapasi intervalluméba esik.

Tobbértékii savak titralasanal elvileg megvan a lehetGség arra, hogy a titra-
last normalis s6 vagy savanyu sé képzddéséig folytassuk. Tulajdonképpen hason-
16 a helyzet tobb, killonb6z6 erdsségii sav egymas melletti meghatarozasanal is.
A titralas megvaldsitasdnak lehetGsége az egyes disszociacios dlland6k nagysaga-
tol és viszonyatdl fugg. Ha a titralast normalis s6 képzbédéséig folytatjuk, az ekvi-
valenciapont kiszamitdsara az utolsd, a legkisebb egyenstlyi alland6 a mérvado.
A szamitdst éppen Ggy végezziik, mintha csak egy sav lenne jelen. A borkdsav
két disszocidci6s allanddja példaul k6zonséges hdmeérsékleten K, = 9,7-10* és
K, = 9-10°. A borkdsav tehat a normalis s6 képzédéséig éppen tgy titralhato,
mint egy 9-10°° egyensulyi 4dllandéji egybazist sav. Hasonlé az eset a citromsav-
nal (K, = 8:10™, K, = 5-107° és K, = 2-10), ami sim4n megtitralhatd, mint 2-10°°
egyenstlyi alland6ja egybézisi sav. A foszforsav harmadik egyensulyi dllandéja
(K, = 3,6-10"%) oly kicsi (az ekvivalenciapont pH-ja 13 koriil), hogy a titrdlas nem
végezhetd el. Ily esetben a titradlast csak savanyu s6 képzédéséig végezziik.

Savanyu s6 képz6déséig csak akkor titrdlhatunk meg valamilyen tobbértéki
savat, ha a megfelel6 egyensilyi dllandék hanyadosa — elméleti megfontolasok
alapjan — legalabb 10 000. Az ekvivalenciapont hidrogénion-koncentraciéjat a
sav elsé (K ) és masodik (K,) egyensulyi dlland6jabél a kovetkez6 kifejezés alap-

jan szamithatjuk ki:
[H+]: VK]'Kz.

Az ekvivalenciapont pH-jat megkapjuk, ha e kifejezések negativ logaritmu-
sét vesszik:
pH = 1/2 (pK, + pK,).

Az ekvivalenciapont tehat az oldat koncentracigjatol fiiggetlen. Lényegileg
ugyanezek a feltételek és kifejezések érvényesek két kiillonbozé erdsségl sav
egymas melletti meghatdrozasara is. A foszforsav esetében az egyensulyi 4llan-
dék: K, = 1,1-10%, K, = 2-107, K, = 3,6-10". Az egyensulyi allandék viszonya:
K /K, = kb. 10° és K, /K, = kb. 2-10°. A foszforsav tehat mint egybazist sav és mint
kétbazist sav is titralhatd. A megfelel? titralasi exponensek pH = 4,35 és 9,57.
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A gyenge bazisoknak erds savakkal val¢ titralasénél az ekvivalenciapont
hidrogénion-koncentracioja, illetve pH-ja a keletkez6 sé hidrolizisének egyen-
stulyabdl a gyenge savakhoz hasonléan vezethetd le. A szamitasok eredményei a

kovetkezok: <
+1 v'C
[H ]_ (A 'O

pH=7- %pr —%bgc,

A titrélasi exponens:

ahol pK, = - log K, ¢ pedig a keletkezé s6 mélkoncentraciéja az ekvivalencia-
pontban. A tobbértékl savak titrdlasdra vonatkozé torvényszertiségek vonat-
koznak a tébbértékii bazisokra is. Ha tehét egy tobbértékd bazist normalis sbig
akarunk kozombositeni, Ggy a titraldsi exponenst a legkisebb egyensilyi allan-
dobdl szamitjuk ki. A tobbértékli bazist bazisos s6ig csak akkor titralhatjuk, ha a
megfelelé egyensulyi dllanddk viszonya legalabb 10 000. A titralasi exponenst ez
esetben a kovetkezo6 képlettel szamithatjuk ki:

pH =14 - 1/2 (pK, + pK)).

A savak és bazisok titralési exponensének kiszamitasahoz ismerntink kell
tehat a disszocidcids egyensulyi allanddkat. A leggyakrabban el6fordulé savak és
bézisok egyensilyi allandéit, valamint a megfelel6 exponenseket az 1. tdblazat
tartalmazza.

1. tablazat. Néhdny gyenge sav és gyenge bdzis disszocidcids egyensilyi al-
landdja 20 °C-on

Savak K, PK, Bdzisok K,,. PK,
H,AsO K...... 6- 1071 9,22 Ammoénia ............ 1,87- 107 4,76
H,AsO, K...... 5-107° 2,30 Hidrazin ............ 3-10° 5,52
H.BO, K...... 6- 10710 9,22 Hidroxil-amin ...... 1- 1078 8,00
H,CO, K. 3-107 6,52 Etil-amin ............ 5,6 10~ 3,25
H,CO, K,...... 6- 1011 10,22 Dietil-amin ......... 1,3- 107 2,90
H, PO, K. 1,1- 102 1,96  Anilin 4,6 10710 9,34
H_ PO, K,...... 2- 107 6,7  Piridin 1,25 10 8,90
H_ PO, K. 3,6- 10 12,44  Brucin K, 9-107 6,04
H,S0, K,...... 3107 1,52 Brucin K,.... 2-10712 11,7
H,S0, Koot 1,7- 102 1,77 Kinin K 1-10° 6,0
H,SO, K,..... 1-107° 7,00  Kinin K,........... 1,3- 10 9,89
H,S K...... 5,7- 10 7,24 Kokain 2,6- 10° 5,6
H,S K,...... 1,2- 10713 14,92 Kodein 9- 107 6,05
Hidrogén-fluorid ...  3,7- 10 3,43 Koniin ............... 1-10°° 3,0

Hangyasav............ 2-10* 3,70 Morfin ............... 7,4- 107 6,13
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Savak K, PK, Bazisok K. PK,
Borostyankdésav K, 6,5 10° 4,18 Nikotin K............. 7- 107 6,16
Borostyankésav K, 5,9-10° 5,23 Nikotin K,............ 1,4-10"" 10,86
Citromsav K,......... 8- 10 3,10 Papaverin ............ 8- 107 8,1
Citromsav K,......... 5-107° 4,30 Piperidin ............ 1,6- 107 2,80
CitromsavK,......... 2-10° 5,70 Sztrichnin K......... 1- 10 6,0
Hidrogén-cianid ... 7- 1071 9,14 Sztrichnin K,......... 2-10° 11,7
Ecetsav ............... 1,86- 107° 4,73
Tejsav  ..cooeveninene. 1,5- 10 3,82
OxalsavK,............ 3,8- 1072 1,42
OxalsavK,............ 3,5- 107 4,46
Borkésav K| ......... 9,7-10* 3,01
Borkdsav K, ......... 9-107° 4,05
Benzoesav............ 6,86- 10~ 4,16
Fenol .................. 1,3-107%° 9,89
Pikrinsav ............ 1,6- 107! 0,80
Szalicilsav............ 1,06+ 102 2,97

2.2.3. A hidrogénion-koncentracio valtozasa titralas kozben

Savak, illetve bazisok titralasahoz olyan indikatort kell valasztanunk, melyek
indikatorexponense az ekvivalenciapont kozelébe esik. Az atcsapds élessége
szempontjabol igen fontos azonban tudnunk azt is, hogy a titralas folyaman mi-
lyen az oldat hidrogénion-koncentraciéjanak valtozasa az ekvivalenciapont kor-
nyezetében. Ha ugyanis az ekvivalenciapont kornyezetében az oldat pH-janak
valtozasa nem eléggé ugrasszerti, a titralas végpontjat nem tudjuk pontosan
megallapitani, még akkor sem, ha az atcsapéds pontosan az ekvivalenciapontban
kovetkezik be. Az indikator helyes megvélasztésa, valamint az eredmény varhat6
pontossdga szempontjabdl fontos tehét, hogy ismerjiik az oldat pH-janak véltoza-
sét a kozombosités folyaman.

2.2.3.1. A pH vdltozdsa erds sav, illetve erds bazis titraldsa kozben

0,1 M HCl titralasa: Vizsgaljuk meg 100 cm?® 0,1 M sésav pH-janak valtozasat 1 M

NaOH-dal valé6 titradlas kozben. A beédll6 térfogatvéaltozast hanyagoljuk el.

A HCI er6s sav, tehét 0,1 M oldatban teljesen disszocialtnak tételezhetd fel. Kiin-
duléskor az oldat pH-ja 1

9,00 cm® 1 M NaOH hozzéadasaval az oldatban levd sav 90%-at kozombositjiik,
tehat az eredeti oldat hidrogénion-koncentracidja 1/10-ére csokken. Az oldat
pH-ja 2

9,90 cm® 1 M NaOH hozzdadésara az oldat hidrogénion-koncentracidja az erede-
tinek 1/100-ére csokken, pH-ja 3
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9,99 cm?® (vagyis tovabbi 0,09 cm®) 1 M NaOH hataséra az oldat hidrogénion-kon-

centrécidja Gjabb 10-es hatvannyal csokken, pH-ja: 4
10,00 cm® 1 M NaOH hozzaadasara elérjitk az ekvivalenciapontot, az oldat pH-ja
tehat megegyezik a tiszta vizével: pH 7
0,01 cm® 1 M NaOH felesleg hatésara az oldat NaOH-ra nézve 10*M lesz, vagyis
az oldat pH-ja 10
0,10 cm® 1 M NaOH felesleg az oldat hidrogénion-koncentréacidjat tovabb csok-
kenti: pH 11
1,00 cm® 1 M NaOH felesleg hozzdadésakor: pH 12
10,00 cm® 1 M NaOH felesleg hozzaadéasakor: pH 13

Az ekvivalenciapont el6tt 0,1%-kal (9,99 cm® 1 M NaOH hozzaadéasa utén)
az oldat pH-ja tehat 4, mig 0,1%-kal az ekvivalenciapont utan (0,01 cm® 1 M
NaOH-f6losleg) 10-re valtozik. A pH-ugras tehét igen jelentékeny. Ha tehdt 0,1 M
erds savat erds bazissal 0,1%-ndl pontosabban akarunk kézombdésiteni, a végpont
meghatdrozdasdra minden olyan indikdtort haszndlhatunk, amelyek indikdtorex-
ponense pH = 4 és 10 k6zé esik (metilnarancs—timolftalein). Ennél toményebb
(1 M) savaknal a viszonyok még kedvezébbek. Az ekvivalenciapont kérnyezeté-
ben igen kis lig- vagy savmennyiség igen nagy pH-valtozast idéz eld.

0,01 M HCl titralasa: 100 cm® 0,01 M HCI pH-ja erés ltaggal valé titralaskor a
kovetkezSképpen valtozik. Hogy a bealld térfogatvaltozast elhanyagolhassuk, vé-
gezziink k6zombositést 1 M NaOH-dal. A teljes kozombositéshez 6sszesen 1,000
cm® 1 M NaOH-ra lesz sziikségiink.

A pH valtozésat a kovetkez6 0sszedllitas mutatja:

0,000 cm® 1 M NaOH 0%-0s kozombosités pH =2
0,900 cm® 1 M NaOH 90%-0s kozombosités pH =3
0,990 cm® 1 M NaOH 99%-o0s kézombosités pH =4
0,999 cm® 1 M NaOH 99,9%-0s kozombosités pH=5
1,000 cm® 1 M NaOH 100%-0s k6zoémbosités pH=7
1,001 cm® 1 M NaOH 0,1% NaOH-folosleg pH=9
1,010 cm® 1 M NaOH 1% NaOH-folosleg pH = 10
1,100 cm® 1 M NaOH 10% NaOH-f6losleg pH =11
2,000 cm® 1 M NaOH 100% NaOH-folosleg pH = 12

Amikor 0,01 M erds savat erds bazissal akarunk titralni 0,1% pontossdggal,
csak olyan indikatort haszndlhatunk, amelynek indikdtorexponense pH = 5 és 9
kézé esik (metilvoros—fenolftalein). 0,01 M-nél higabb erés savak vagy erds béazi-
sok titralasdnal az &tmenet mar oly sztik intervallumra (pH = 6-8) korlatozo6dik,
hogy a megkivant pontosséagu titralas csak pontosan a semleges pontban atcsapé
indikator hasznélataval és a leveg6 szén-dioxidjédnak teljes kizaraséval valdsit-
hat6 meg.
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2.2.3.2. A pH vdaltozdsa gyenge sav és gyenge bazis koézémbdsitése
alkalmaval

A viszonyokat ecetsavnak NaOH-dal val6 koézombositésén tanulmanyozhatjuk.
Vizsgdljuk meg tehat példaképpen a pH valtozdsat 100 cm® 1 M CH,COOH-nak
1 M NaOH-dal val¢ titralasa kozben. A titralas kozben beallé térfogatvaltozast itt is
hanyagoljuk el. A pontos k6zombositéshez 10 cm® 1 M NaOH-ra van sziikségiink.
A pH véltozasa a titralas elején viszonylag nagy, mivel a keletkezd acetat az ecetsav
disszociécidjat visszaszoritja. Az 50%-o0s k6zombosités kornyezetében a pH valtoza-
sa kicsivé vélik, vagyis az oldat pufferkapacitésa itt a legnagyobb. Ezutdn a pH ismét
csokken, majd az ekvivalenciapont kérnyezetében 7 és 10 pH-érték kozott erds ugras
mutatkozik. Az oldat pH-ja mér a titralas elején a metilnarancs 4tcsapasi intervallu-
maba esik. Csak a fenolftalein atcsapési intervalluma foglalja magaban az ekvivalen-
ciapontot, ezért csak a fenolftalein jon tekintetbe a titrélas végpontjanak jelzésére.

Gyenge bdzisnak er6s savakkal vald titrdlasa alkalmaval a gyenge savéhoz ha-
sonl6 a pH-valtozas, csak annak lefutdsa forditott. Az ekvivalenciapont ugyanis
ezeknél a savanyt tartomanyba esik. Az 4tcsapas szélessége a gyenge bazisok titrala-
sakor is csokken a disszocidci6s dllandé csokkenésével. K, = 10°-nél kisebb egyen-
sulyi allandéja gyenge bazis még 1 M koncentracioban sem mutat éles atcsapast.

Gyenge savaknak gyenge bazisokkal valé titrédlasa alkalmaval az ekvivalen-
ciapont a pH = 7 kornyezetébe esik. A pH valtozasa a hidrolizis folytan altalaban
kicsi, tehét a titralas csak kedvezd koriillmények kozott végezhets el pontosan.
A gyakorlatban emiatt gyenge savakat mindig erés bazissal, gyenge bazisokat
pedig erés savakkal titralunk.

2.2.3.3. A pH mérése

A pH mérésére a gyakorlatban két lehetéség adédik. Az egyik lehetdség szerint
a hidrogénion-koncentracié mérheté hidrogénelektrédokboél készitett koncent-
raciés elem segitségével, de mérheté iivegelektrédbol és fém-csapadék elekt-
r6dbol allé galvanelem segitségével is. A hidrogénelektr6dbol 4ll6 galvanelem
potencialkiilonbsége az alabbi 6sszefiiggés szerint irhato le:

Ae =g +¢

_ %logﬁ — 0,0592 pH.

1

Az egyenletet atrendezve és figyelembe véve, hogy —log [H*] = pH, a kovet-
kez6 6sszefiiggést kapjuk:
pH = D€
0,0592
azaz a pH egyenesen aranyos a koncentraciés elem potencialkiilonbségével,
vagyis az ismeretlen hidrogénion-koncentraciéjia oldatbél készitett hidrogén-
elektrod potencialjaval.
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A gyakorlatban a hidrogénelektrédok helyett a konnyebben kezelhetd iiveg-
elektrodot hasznaljak az ismeretlen hidrogénion-koncentracié meghatérozasa-
ra, amelynek potencidljat fém-csapadék elektrédra mint referenciaelektrodra
vonatkoztatjak. Az tvegelektréd olyan vékonyfalt ivegmembran, amelynek
belsejében allandé koncentraciéja higitott sésav van. Ismeretlen hidrogénion-
potencidlkiilonbség alakul ki. Az iivegelektréd potencidljt az AgCl(s) | Ag* ma-
sodfaju elektroddal osszekapcsolt galvanelemmel hatarozzak meg, aminek po-
tencialktlonbsége:

Ae = konstans + 0,0592 pH,

egyenesen aranyos a pH-val, a konstans értéke pedig az tivegelektréd minGségé-
tél fiigg. A pH-méréshez hasznalt tivegelektrod és kalomelelektréd, valamint az
iiveg- és kalomelelektrodot egyiittesen tartalmaz6 kombinalt elektréd szerkezetét
a 9. dbra mutatja.

tomités
—— védGese
:imyékolés %
i KCl+ Hg,Cl, ERIE
vatta i:_: EE__
::_: :E: KCloldat
2 b=
| —wecs, iy
H-—— platinadrét ;i: - atinadrst
S - — 44— pla
\Hg [ platinadro
|— higanykalomel
[——KCI+ pufferoldat
| pordzus dugd
A, .. , K Clkristdlyok
) iivegmembrdn -
= azbesztszdl
Uvegelektrod Kalomelelektréd

9/1. abra. Elekiréddk I.
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A gyakorlati mérés soran az elektrédak segitségével a készuléket ismert pH-
ja pufferekre allitjuk be, tigyelve arra, hogy a beéllitasra hasznalt puffer és a meg-
hatarozni kivant minta pH-ja hasonlé tartomanyba essen. Preciziés pH-mérékkel
az ismeretlen oldat pH-jat kéttizedes pontossagig lehet mérni.

A pH kozelité mérésére alkalmasak a kiillonbo6z6 indikatorpapirok is, me-
lyek szintiket a pH fiiggvényében valtoztatjdk. Az univerzal indikatorpapir pél-
daul savas koriilmények kozott voros, mely a semleges tartomény felé folyama-
tosan sargaba megy at, majd a lagos tartomanyban intenziv kék szint lesz. Is-
meriink olyan indikatorpapirokat, melyek szélesebb pH-tartomanyban hasznal-
haték, valamint olyanokat is, amelyek egy sziikebb tartomanyban, de pontosabb
pH-mérésre alkalmasak.

kabelarnyékolas

utantoltés

Pt beforrasztva

L

T

[

Ag-drétok

£5 %gCl-dal bevonva

telitett KCI + puffer

1,10
L

[N
VLt
P 1 5 WL WD

telitett KCI

AgCl

csiszolat diafragma

Uivegmembran AgCl
Kombinalt iivegelektréd Indikéatorpapirok
9/2. abra. Elektréddk II. 10. abra. Indikdatorpapirok

2.2.4. Mérioldatok készitése

Az acidi-alkalimetrias titrdlasoknal leggyakrabban a kovetkez6 mérdoldatokat
hasznaljuk: 1 M HCI; 0,5 M HCI; 0,1 M HCI és 1 M NaOH; 0,1 M NaOH; 0,1 M
Ba(OH), és alkoholos kozegben végzett titrdlasoknal, valamint zsirok és olajok
vizsgélatanal 0,5 M alkoholos KOH. 0,1 M-nal higabb méréoldatot rendszerint
nem tartunk készenlétben, hanem azt toményebb méréoldatbol, esetrdl esetre
higitassal allitjuk el6.
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2.2.4.1. 1 M HCI készitése és bedllitdasa

A s6sav, mint erds sav, valamennyi bazis titralasara alkalmas. Forralas alkalméval
nem illan el, ha az elpérolgé viz folytonos pétlasaval megakadalyozzuk, hogy
nagyon betéményedjék. igy tehat nem kell tartanunk attél, hogy pl. a szénsav
elforraldsa alkalméval HCI is tavozik. Elvileg a s6savhoz hasonl6an hasznélhat6
mérdoldatnak a kénsav és a salétromsav is. Mivel azonban a kénsav a sésavnél
valamivel gyengébb, salétromsav alkalmazésa esetén pedig oxidacié folytan mel-
lékreakcidk is végbemehetnek, e két sav alkalmazasa korlatozottabb.

1 M HCI készitése. Mivel a tomény sésavoldat nem allandd Osszetételd,
és parolgasa miatt nem mérheté meg kell6 pontossaggal, egyszerti beméréssel
nem készitheté bel6le pontos méréoldat. A gyakorlatban gy jarunk el, hogy a
kozelitéleg ismert koncentraci6ja és kelld tisztasdgu tomény sésavboél a kelleté-
nél valamivel toményebb oldatot &llitunk eld, az oldat hatéértékét jol mérhetd
anyagra beallitjuk, és a szitkséghez mérten vizzel annyira higitjuk, hogy az oldat
kozelitéleg 1 M legyen. A kész oldat pontos koncentracidjat ezutan meghata-
rozzuk. A tomény sésav kozelité HCl-tartalmét stirtiségméréssel allapitjuk meg.
Evégbdl a tomény s6sav hémérsékletét 20 °C-ra allitjuk be és megmeérjiik a siird-
séget. Alkalmas tablazatbdl kikeressiik, hogy a kapott stirtiségnek hdny mol/dm?®
HCl-tartalom felel meg. 30 tomegszazaléknél toményebb sésavra az értékeket a
2. tablazatbdl olvashatjuk ki:

2. tablazat. A sésav stiriisége és dsszetétele

Sésav stiriisége HCl-tartalom
20 °C-on tomeg%-ban mol/dm?-ben
1,150 30,14 9,505
1,155 31,14 9,863
1,160 32,14 10,22
1,165 33,16 10,59
1,170 34,18 10,97
1,175 35,20 11,34
1,180 36,23 11,73
1,185 37,27 12,11
1,190 38,32 12,50
1,195 39,37 12,90
1,198 40,00 13,14

A kapott értékekbdl kiszamithatjuk, hogy hdny cm® tomény s6sav tartalmaz-
za a HCl 1 m6lnyi mennyiségét. Blirettdbol vagy kell pontossagti méréhengerbél
e mennyiségnél valamivel (2 cm®-rel) tobbet 1000 cm?-es mérélombikba toltiink,
desztillalt vizzel felhigitjuk, majd a hémérséklet-kiilonbség kiegyenlitédése utan
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vizzel pontosan jelig toltjikk. Végiil a lombikot tivegdugdval bedugjuk és alapo-
san 0sszerazzuk.

Az ily médon elééllitott 1 M HCI a kelleténél valamivel toményebb. Ha pon-
tos oldatot akarunk eléallitani, akkor ismert mennyiséget pipettazunk ki beléle,
és KHCO, segitségével megallapitjuk, hogy a mér6lombikban maradt s6savolda-
tot mennyi vizzel kell még higitanunk, hogy pontosan 1 M HCl-at kapjunk. Ezt a
vizmennyiséget tiszta biirettdb6l mérjiik az oldathoz. Osszerazas utén titralassal
megallapitjuk a kapott 1 M HCI pontos koncentraciojat.

1 M HCI beéllitasa KHCO,-ra. M: 100,19 g. A tiszta KHCO, igen alkalmas
anyag savak pontos koncentraciéjanak beallitdsara. Elénye, hogy:

— nem higroszképos, és igy levegén minden tovabbi nélkiil mérhetd, vala-
mint

- relativ molekulatomege elég nagy, és igy a tomegmérés relativ hibaja elha-
nyagolhaté.

A kereskedelmi KHCO, azonban sohasem teljesen tiszta, és igy Osszetétele
nem felel meg pontosan képletének. A tisztatlanabb készitményeket vizben val6
oldassal, sztiréssel és alkohollal valé kicsapassal tisztithatjuk. A KHCO, titralasa
kozben a kovetkezé reakcio zajlik le:

KHCO, + HCl = KCl + H,0 + CO,.

A reakci6 soran szénsav szabadul fel. Olyan indikatort kell tehat valaszta-
nunk, amely szénsavra nem érzékeny, viszont indikatorexponense 3 és 11 kozé
esik. E célra a metilnarancs és a dimetilsarga felel meg.

Meghatarozas: Lemériink nagyobb mennyiségii (kb. 10 g) KHCO,-ot, majd
visszaméréssel 2,0-2,5 g-os részleteket mériink harom titral6 lombikba. A KHCO,
részleteket 20-30 cm® hideg vizben oldjuk, egy csepp metilnarancs indikatort
adunk hozzéa és 1 M HCl-val addig titraljuk, mig az oldat narancsszint lesz. Ez-
utan a CO, eltavolitasara két percig forraljuk; az oldat ekkor rendszerint vissza-
sargul. Teljes lehtilés utan atmeneti szintre titraljuk. Az indikator atcsapasa igen
éles. A fenti egyenletbdl kovetkezik, hogy 100,19 g KHCO, kozombositéséhez
1000 cm® pontos 1 M HCI sziikséges. Ha bemérésiink A g volt, akkor erre

1000 - A
100,19
mérdoldat fogyott, akkor a mi méréoldatunk pontos koncentraciéja:
_1000-A
100,19-B

A titralast még legalabb kétszer meg kell ismételniink.

Hibahatér: =0,2%. A pontos koncentraciét hdromtizedes pontosséggal ad-
juk meg.

1 M HCI beéllitasa Na,CO,-ra. A beéllitasra hasznalt Na,CO,-nak tisztdnak
és vizmentesnek kell lennie. A felhasznalt Na,CO, tisztasdgat minden esetben

cm® pontos 1 M HCl-nak kellett volna fogynia. Ha a titrdlasnal B cm?®
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ellenérizni kell. A készitménynek vizben kristalytisztan kell old6dnia, kloridot
és szulfatot nem szabad tartalmaznia.

A vizmentes Na,CO, erdsen higroszk6pos anyag, ezért bemérés el6tt szérita-
nunk kell. A tiszta, vizmentes Na,CO,-ot platinatégelybe tessziik, és 6vatosan ho-
mokfiirdébe agyazva 1 éra hosszat 300 °C-on szaritjuk. Ekozben a sz6da elvesziti
nedvességtartalmat, és az esetleges NaHCO,-tartalma 4talakul Na,CO,-td. Maga-
sabb hémérsékletre hevitett Na,CO, egy része CO,-ot veszitve, dtalakul Na,O-d4 és
igy hasznélhatatlanna valik. A még meleg tégelyt exszikkéatorban hagyjuk kihtlni.

Meghatarozés: A kiszaritott és lehtlt sz6dét gyorsan, becsiszolt dugbs méré-
edénybe ontjiik, bedugaszoljuk és analitikai mérlegen pontosan lemérjiik. Visz-
szaméréssel 1,0-1,3 g-os részleteket mértink harom titrdlé lombikba, tigyelve
arra, hogy a méréedényke fedelét csak rovid ideig tartsuk nyitva. A lemért rész-
leteket 20-30 cm® hideg vizben oldjuk, hozzdadunk egy-egy csepp metilnarancs
indikatort, majd a beéllitand6 1M HCl-oldatunkkal atmeneti szinig titraljuk. A
végpont végleges megéllapitasa el6tt a CO,-ot forraldssal eltavolitjuk, a rendsze-
rint visszasargult, lehtitott oldatot 6vatosan atmeneti szinig titraljuk.

Na,CO, + 2 HCI = 2 NaCl + H,0 + CO,

Az egyenlet szerint 1 mél sésav 0,5 mol Na,CO,-tal reagél, tehat 53,00 g
Na,CO,-nak 1000 cm® pontos 1 M HCl felel meg. A bemért A g széda k6zémbosi-

1000-A

tésére tehat cm® pontos 1 M HCI sziikséges. Ha a mi oldatunkbél B cm?

53,00
fogyott a kozombositésre, akkor a pontos koncentréacié:
1000 - A
53,00-B"°

Ha a harom titrdlasb6l megallapitott koncentracidk egymastél =0,2%-nal
jobban eltérnek, a meghatérozast meg kell ismételni.

Hibahatéar: £0,2%. A koncentraciét haromtizedes pontossiggal kell meg-
adni.

2.2.4.2. 0,1 M HCI készitése és bedllitdsa

A 0,1 M HCI készitésénél kiindulhatunk 1 M HCI-bdl vagy tomény s6savbal.
Ha pontosan 1 M HCI all rendelkezésiinkre, akkor ebb6l 100 cm?®-t, kozelits

100
molaritas

be pipettaval, illetve biirettaval 1000 cm®-es mér6lombikba, és vizzel a jelig fel-
toltjitkk. A kapott 0,1 M HCI kozelitéleg pontos lesz.

A 0,1 M HCI készitését tomény sésavbol az 1 M HCI elballitasdhoz hasonlé-
an végezzik. Az ismert stirtiségti HCl-b6l itt annyit mériink biirettabdl egy 1000

pontossagu, de ismert koncentraciéja 1 M HCI-bél pedig cm?t mériink
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cm?®-es mér6lombikba, amennyi a HCl molekulatomegének 0,1-részét tartalmaz-
za, illetéleg e mennyiségnél valamivel (0,2 cm?) tébbet.

0,1 M HCI beallitaisa KHCO,-ra. 0,1 M erds sav titraldsanal olyan indikato-
rok hasznélhatok, amelyeknek atcsapési pontja pH = 4 és 10 kozé esik (metil-
narancs—fenolftalein). Az indikéatorok koziil legtobbszor a metilnarancsot és di-
metilsargat részesitjiik elényben, mivel ezek szénsavra kevésbé érzékenyek. 0,1
molos savak és béazisok titralasanal azonban ezeknek az indikatoroknak a hibéja
oly nagy, hogy tallépi a biiretta leolvasési hibajat.

Ha metilnarancsra vagy dimetilsargara beéllitott 0,1 M s6savunkat a kés6b-
biekben csak metilnarancs vagy dimetilsarga jelenlétében hasznaljuk, a titralasi
hiba kiesik. Ha azonban a metilnarancsra beallitott méréoldatunkat fenolftalein-
indikator mellett akarjuk haszndlni, az indikatorhibat tekintetbe kell venniink,
vagyis a mérdoldat abszoliit koncentraciéjat is meg kell 4llapitanunk.

A beallitds menete: A CO,-dal t6ltott exszikkdtorban megszaritott KHCO,-
bél visszaméréssel titral6lombikba mériink 0,20-0,25 g-ot, kb. 20 cm?® hideg viz-
ben feloldjuk, egy csepp metilnarancs indikatort adunk hozza, és a beallitand6
0,1 M HCl-val atmeneti szinig titraljuk. Az oldatbél a CO,-ot két percig tarté for-
raldssal eltavolitjuk, a folyadékot vizcsap alatt lehtitjiik, és a visszasargult oldatot
pontosan dtmeneti szinre titraljuk. Ha a bemért KHCO, tomege A g és fogyott B
cm?® 0,1 M HCI, akkor a 0,1 M HCI pontos koncentréciéja metilnarancsra:

1000- A
100,19-B*°

Hibahatar: =0,2%. A koncentraciot haromtizedes pontossaggal adjuk meg.
leinindikatorra is. Ez esetben a CO, kif6zését a végpont végleges megallapitasa
el6tt tobbszor meg kell ismételni, vagy a titralast forralas kozben kell befejezni.
Azonos méréseket feltételezve, a két indikator kozotti fogyaskiilonbség 0,15 cm?®-
nél nem szokott nagyobb lenni.

A 0,1 M HCI beéllitasa vizmentes Na,CO,-ra az 1 M HCI beallitdsahoz ha-
sonldan térténhet. A Na,CO, higroszképossagabél, valamint a kisebb bemérésbél
szdrmazo hiba itt természetesen nagyobb hibaknak lehet okozoja. Egy titrélas-
hoz ugyanis kb. 0,1 g Na,CO,-ot kell bemérni, tehat 0,1 mg témegmeérési hiba a
titralas eredményében 0,1% hibat okoz. Célszertibb tehat nagyobb beméréssel
torzsoldatot késziteni és ennek egyenld részleteit titralni. A titrdlas folyaman
keletkez6 szénsavat a végpont elérése el6tt forralassal el kell tavolitani.

2.2.4.3. 1 M NaOH készitése és bedllitasa

A gyakorlatban a NaOH-mérdéoldat kevés Na,CO,-tartalma, kiilénésen gyenge
savak titraldsa alkalmaval, nagy hibat és bizonytalan atmenetet okozhat, ezért
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igyekezniink kell lehet6leg karbonatszegény, illetve gyakorlatilag karbonatmen-
tes NaOH-mérGoldatot eléallitani.

Karbonatszegény 1 M NaOH. Szilard NaOH-bol taramérlegen lemériink
45-50 g-ot, kevés vizzel gyorsan leoblitjiik a feliiletére tapadt Na,CO,-ot, majd
gyorsan 1000 cm?-es mér6lombikba vissziik, amibe el6zetesen 600 cm® kiforralt
és lehtitott desztillalt vizet tettiink. Teljes felold6déas és a h6mérséklet kiegyenli-
t6dése utdn a lombikot jelig toltjiik kiforralt és lehttott desztillalt vizzel.
meg leggyorsabban. A kapott, kozelitéleg mélos ligbdl pontosan 20 cm®-t tit-
ralélombikba pipettazunk, egy csepp metilnarancsot vagy dimetilsargat adunk
hozza, és 1 M HCl-val atmeneti szinig titraljuk. Ha e célra A cm® 1 M HCI fogy,

akkor az oldat koncentracioja: A

20,0°

A fenti médszerrel elééllitott lig nem teljesen karbonatmentes. Az oldat
csekély karbonattartalma azonban a metilnarancs, illetve dimetilsarga atcsapa-
sdra nincs befolyassal. Az oldat Na,CO,-tartalma tehét tgy viselkedik, mintha
NaOH lenne. Ha azonban a titralast fenolftalein indikator jelenlétében végezziik,
a szénsavtartalom észrevehet6vé vélik. Fenolftaleinnel végzett titralasoknal tehat
a fenolftaleinre megallapitott koncentraciéval kell szamolnunk. Ha a fenolftalein
jelenlétében végzett titrdlast az oldat forralasa kozben fejezziik be, akkor a szén-
sav az oldatbdl eltavozik, és igy azzal a koncentracioval kell szamolnunk, amit a
metilnarancsra vagy dimetilsargéara allapitottunk meg.

Ha a titralast forditva végezzik, vagyis bemért mennyiségli savat titralunk
NaOH-dal, akkor az alland6 savfolosleg folytan az oldatbdl a szénsav eltavozik,
és igy metilnarancs és fenolftalein hasznélata esetén ugyanazt a fogyast kapjuk.

2.2.4.4. 0,1 M NaOH készitése és bedllitasa

Karbonatszegény 0,1 M NaOH-ot tigy éllitunk el6, hogy 100 cm? karbonatszegény
1 M NaOH-ot kiforralt és lehtitott desztillalt vizzel 1000 cm?-re higitunk. Ha
1 M NaOH nem all rendelkezésre, akkor 5 g szilard NaOH-ot — a feltiletére tapadt
Na,CO, lesblitése utan — kiforralt és lehtitott desztillalt vizzel 1000 cm®-re oldunk.

0,1 M NaOH beallitasa 0,1 M HCl-ra. Pontosan 20 cm?® 0,1 M NaOH-ot me-
tilnarancs- vagy dimetilsarga indikatort hasznélva 0,1 M HCl-val dtmeneti szint-
re titralunk. A kapott fogyasbdl kiszamitott koncentracié a 0,1 M NaOH metilna-
rancsra, illetve dimetilsdrgara megallapitott koncentraciéja.

0,1 M NaOH beallitasa kristalyos oxalsavra. A kristalyos oxélsav
[(COOH), - 2 H,0] jol definialt 6sszetételi, nem higroszképos és jol mérhetd.
Hatranya, hogy kristalyvizet tartalmaz, de ezt kozonséges hémérsékleten, szabad
levegén nem veszti el. Exszikkatorban elmallik ugyan, de kristalyvizét mar ko-
zonséges levegén visszanyeri.
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A koncentracié megallapitasa fenolftaleinre. Mivel az oxélsav gyenge sav,
kozvetleniil csak fenolftaleinre titrdlhat6 meg. Kb. 20 cm® fogyasnak megfelel6
mennyiségli oxalsavat (0,12 g) analitikai mérlegen lemériink, 20 cm?® szénsav-
mentes desztillalt vizben oldjuk, és fenolftalein alkalmazasa mellett 0,1 M NaOH-
dal megtitraljuk. A bemért oxalsavbdl (A g) és a fogyott méréoldat cm®-eibél (B
cm?) kiszamitjuk a ltg koncentraciogjat:

1000 - A

Hibahatar: +0,2 %. 63,034-B

2.2.4.5. 0,5 M alkoholos KOH készitése

Zsirok, olajok, viaszok, gyantak savszdmanak, elszappanositdsi szdmanak, vala-
mint észterszamanak meghatérozasara alkoholos KOH mérdoldatot hasznalunk.
Oldészernek altalaban etil-alkoholt alkalmazunk, azonban nehezebben szappano-
sodd zsiroknal célszertibb a magasabb forrdsponta propil-alkoholt hasznélni. Az
oldat készitése soran 35 g szilard KOH-ot 30 cm® vizben oldunk, és a teljes lehtilés
utdn 1 dm® 96%-os alkoholba ontjitk. Alapos elkeverés utdn néhany napig allni
hagyjuk. A kivélt K,CO,-rél ledntjiik és s6tét helyen tartjuk. A kapott kb. 0,5 M lug
karbonatmentes, mert a K,CO, alkoholban nem oldédik. Az ily médon eléallitott
lag lassanként megsargul, ma]d megbarnul, szerves savak so6i keletkeznek benne, és
hatéértéke csokken. Alkalmazasa esetén mindenkor vakprobét is kell vele végezni.

A 0,5 M alkoholos KOH-ot ismert koncentraciéja 0,5 M HCl-ra allitjuk be
fenolftalein indikator jelenlétében. Célszert a beéllitast a meghatarozassal egy-
idejtileg végezni, mikdzben a beéllitandé laggal ugyanazokat a miveleteket vé-
gezzik el, mint magéval a meghatarozandé oldattal.

2.2.5. Erés savak titralasa

leléen kell megvalasztani. Igy 1 M erés sav titrdlasdanal minden olyan indikator
hasznalhaté, aminek indikatorexponense pH = 3-11 kozé esik. 0,1 M oldatok
esetében e hatarok 4-10 pH-értékre, 0,01 M oldatoknél pedig 5-9 pH-tartomany-
ra korlatozédnak. 1 M oldatok esetében tehat a dimetilsargatél a timolftaleinig
minden indikédtor hasznédlhat6. A szénsav zavar6 hatdsa miatt azonban célsze-
rlibb olyan indikatorokat valasztani, melyek savakra kevésbé érzékenyek (pK,
< 4; metilnarancs, dimetilsédrga). Ezeknek az indikatoroknak a hasznélatdnal a
titradlasi hiba elhanyagolhaté.

0,1 M oldatokban ugyancsak hasznalhaté minden indikator, aminek atcsapa-
si pontja a dimetilsérga és timolftalein kozé esik, azonban a pH = 4 és pH = 10
koriil atcsapé indikatorok titralasi hibaja mar szdmottevs. Azoknal az indikéto-
roknal, amelyeknek atcsapdsi pontja a metilvoros és a fenolftalein kozé esik, a
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titralasi hiba elhanyagolhaté. Ezeket az indikatorokat azonban a szénsav zavarja,
tehat gyakorlatilag karbondtmentes lagot kell a titralasnél hasznélni, és a vég-
pont elérése el6tt célszerti az esetleg jelen levd szénsavat kiforralni.

0,01 M oldatokban csak olyan indikatorok hasznalhaték, melyeknek &tcsa-
pasa a metilvoros és fenolftalein atcsapési pontja kozé esik. Ezen oldatokban a
pH = 5 és pH = 9 kortil atcsap6 indikatorok titralasi hibaja nagyobb a biiretta le-
olvasési hibajanal. A metilvoros vagy fenolftalein jelenlétében végzett titraldsok-
nél tehat ezekre az indikatorokra megallapitott koncentraciéval kell szamolnunk,
vagy kulon kisérletben meg kell dllapitanunk az indikatorhibat. A semleges pont
koriil atcsapé indikatorok hibaja elhanyagolhat6. A 0,01 M méretben végzett tit-
ralasoknal gyakorlatilag szénsavmentes ltagot kell hasznalnunk, és a végpont el-
érése el6tt célszer( a szénsavat kiforralni.

2.2.5.1. Sésavoldat HCI-tartalmanak meghatarozasa

A s6sav egybazist, erds sav. Relativ molekulatomege: 36,465 g. 1 cm® 1 M NaOH
36,465 mg HCl-val egyenértékii.

HCI + NaOH = NaCl + H,0

Ismeretlen toménységl sosav koriilbeliili HCl-tartalmat strtségméréssel
allapitjuk meg. Analitikai mérlegen, becsiszolt dug6s méréedénykében annyit
mériink le beléle, hogy vizzel veszteség nélkiil mérélombikba 6blitve és ismert
térfogatra higitva, HCl-ra kb. 1 M legyen. Ezen oldat 20,0 cm®-es részleteit metil-
narancs indikétor jelenlétében 1 M NaOH-dal megtitraljuk. 1 M-nal higabb HCI-
at térfogatra is bemérhetiink.

Hibahatar: +0,2%.

2.2.5.2. Salétromsavoldat HNO -tartalmdnak meghatdrozdsa

A salétromsav egybézistu erds sav. Molekulatomege 63,016 g. 1 cm® 1 M NaOH
63,016 mg HNOs-at meér.
HNO, + NaOH = NaNO, + H,0

A salétromsav meghatarozasat mindenben a s6savéhoz hasonléan végezziik.
Tekintettel arra, hogy a tomény salétromsav Osszetétele pipettazas folytan nem
valtozik, a bemérést méregpipettaval is végezhetjiik.

A pipettabdl kb. 1 g savat 100 cm?-es mér6lombikba engediink, a lombikot
pontosan jelig toltjik, 6sszerdzzuk, majd a torzsoldat 20,0 cm?®-es részleteit me-
tilnarancs hozzaadésa utdn 0,1 M NaOH-dal megtitraljuk. A szadmitast a metilna-
rancsra beéllitott koncentracioval végezziik.

Hibahatér: =0,2%.
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2.2.5.3. Kénsavoldat H,SO -tartalmanak meghatdarozdsa

A kénsav kétértékii erds sav. Molekulatomege: 98,08 g. 1 cm® 1 M NaOH 49,040
mg H,50,-at mér.
H,SO, + 2 NaOH = Na,SO, + 2 H,0

Az 1 M H,SO,-nak metilnarancsra val¢ titraldsa alkalmaval az indikétor at-
csapasa éles, ha azonban a titralast 0,1 M oldatban végezziik, mar nem kapunk
olyan j6 szinatcsapast. Ennek az az oka, hogy a H,SO,, mint kétérték sav, foko-
zatosan disszocial:

H,SO, == H* + HSO:
HSO: = H* + SO;i".

Az els6 disszociaci6 gyakorlatilag teljes, a masodik azonban lényegesen ki-
sebb (K, = 3-107%). 0,1 M koncentraciéban tehét a titrdlast célszertibb metilvoros
indikator jelenlétében végezni. Ez esetben az indikétor szindtcsapésa éles. Metil-
voros alkalmazésa esetén karbonatmentes laggal kell dolgoznunk. Ha ilyen nem
all rendelkezésiinkre, a végpont elérése el6tt az oldatot fel kell forralnunk, hogy
a szénsav eltavozzék, majd a teljes lehtilés utan a titralast befejezziik.

Kb. 1 g vizsgélandé (tomény) kénsavat ismert tomegi (becsiszolt dugds) mé-
r6edénykébe mériink, és desztillalt vizzel széles szaja titralé lombikba mossuk.
Kb. 50 cm?-re higitjuk, két csepp metilnarancs indikatort adunk hozz4, és 0,1 M
NaOH-oldattal titraljuk.

1 cm?® 0,1 M NaOH-oldat megfelel 4,9040 mg H,SO,-nak.

2.2.5.4. Peroxi-diszulfatok meghatdrozasa

Ha a kalium-, natrium- vagy barium-peroxi-diszulfat vizes oldatét hosszabb ideig
f6zziik, a s6 a kovetkez6 egyenlet szerint bomlik:

2K,5,0, + 2H,0 = 2K,S0, + 2 H,S0, + O,

Semleges szulfét és szabad kénsav keletkezik, mikdzben az oldatbél oxigén
tavozik el. A keletkezett kénsavat 0,1 M NaOH méréoldattal megtitralhatjuk.

Meghatarozéas: A meghatarozandé peroxi-diszulfatb6l analitikai mérlegen
lemériink kb. 0,25 g-ot. Nagyobb Erlenmeyer-lombikban, kb. 200 cm® vizben
oldjuk, ha sziikséges, metilvoros jelenlétében hidegen semlegesitjiik, majd fel-
melegitjiik és 20-25 percig forrasban tartjuk. Lehtilés utdn metilvoros indikétort
adunk hozza, és a keletkezett kénsavat 0,1 M NaOH-dal megtitraljuk.

1 cm® 0,1 M NaOH-megfelel 13,515 mg KZSZOB-nak, 11,906 mg NaZSZOB-nak,
illetve 16,474 mg BaS,0,-nak.
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2.2.6. Gyenge savak titralasa

Gyenge savak pontos kozombositése alkalmaval az oldat a keletkezett s6 hidroli-
zise révén tobbé-kevésbé ltigos kémhatasi. Az ekvivalenciapont pH-jat a kovet-
kez6 egyenlet adja:

pH=7+1/2pK  + 1/2logc.

A titralaskor tehat olyan indikétort kell alkalmaznunk, aminek atcsapési
pontja az ekvivalenciapont kozelébe esik. Az indikatoratcsapas élessége fiigg az
ekvivalenciapont koérnyezetében bedllé pH-ugrastél. Az ekvivalenciapont kor-
nyezetében mutatkoz6 pH-ugrds annal kisebb, minél kisebb a sav disszociéci-
6s allanddja és koncentraciéja. Ha a sav disszociacidés allandéja K = 107°-nél
kisebb, még koncentralt oldatban sem kapunk éles atmenetet. Ennél gyengébb
savak tehat nem titralhatok.

A tobb-bazist savak semleges séig val6 titraldsanal az ekvivalenciapontot a
legkisebb disszociacios alland6bol az egyértéki savakhoz hasonldéan szdmitjuk
ki. A tobb-béazist savakban savanyud sé képzddéséig valo titralasnal csak akkor
varhatunk éles dtmenetet, ha a megfelel§ disszociaciés allandok hanyadosa leg-
alabb 10 000. Az ekvivalenciapont pH-jat a kovetkez6 egyenletbdl szamitjuk ki:

pH = 1/2 (pK, + pK,).

Két killonboz6 erésségii sav is megtitralhat6 egymés mellett, ha disszociéci-
6s allandojuk viszonya 10 000-nél nagyobb.

2.2.6.1. Ecetsavoldat CH,COOH-tartalmdnak meghatdrozasa

Az ecetsav disszocidciés allandéja K, = 1,86:10°, tehat még 0,01 M oldatban
is jol titrdlhato fenolftalein jelenlétében. Molekulatomege 60,052 g. 1 cm® 1 M
NaOH 60,052 mg CH,COOH-at mér.

CH,COOH + NaOH = CH,COONa + H,0

A jégecet CH,COOH-tartalmat a kovetkezéképpen hatdrozzuk meg: Jol zar6
tivegdugds mérbedénykében lemériink 3 g jégecetet, majd a méréedénykében
annyi kiforralt és lehtitott vizzel higitjuk, amennyivel csak lehetséges. Veszteség
nélkiil 500 cm?®-es mérélombikba oblitjuk, és szénsavmentes desztillalt vizzel
jelig toltjiikk. Ezen oldat 20,0 cm?®-es részleteit 0,1 M karbonatmentes ltaggal titral-
juk, fenolftalein indikétor jelenlétében.

Hibahatar: +0,2%.
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2.2.6.2. Ecetsavanhidrid meghatdrozasa

Az ecetsavanhidrid vizzel nehezen elegyedd folyadék, ami azonban vizzel 6sz-
szehozva héfejlédés kozben lassanként feloldédik, mikozben ecetsavva alakul:

CH,CO
O + H,0 = 2 CH,COOH.
—
CH,CO

A hidrolizis befejeztével a keletkezett ecetsavat karbonatmentes luggal, fe-
nolftalein jelenlétében megtitraljuk. Az ecetsavanhidrid old6dasat melegitéssel
gyorsithatjuk, azonban ilyenkor a lombikra visszafoly6 htit6t kell szerelniink,
hogy a bomlatlan anhidrid elillanasat megakadéalyozzuk.

Meghatarozas: Kis atmérdjii iivegdugds edénykébe bemériink 1,0 g ecetsav-
anhidridet, és az edénykét dugoval egytitt széles szdji lombikban levé 25 cm?®
vizbe dobjuk. Gyakori rdzogatas kozben néhéany o6raig allni hagyjuk, mig az an-
hidrid teljesen felold6dik. Az oldatot két csepp fenolftalein indikétor hozzaadasa
utan karbonatmentes 1 M NaOH-dal megtitraljuk. Az ecetsavanhidrid molekula-
tomege: 102,1 g. 1 cm® 1 M NaOH tehét 51,05 mg ecetsavanhidridet mér.

2.2.6.3. Tejsav titralasa

A kozonséges vagy erjedési tejsav (etilidéntejsav) egybézist, az ecetsavnal vala-
mivel erdsebb sav (K, = 1,5-10"). Molekulatomege: 90,08 g. 1 cm?® 1 M natrium-
hidroxid 90,08 mg tejsavat mér.

A gyégyszerkonyvi készitmény etilidéntejsavon kiviil még dilaktilsavat (an-
hidrotejsav) is tartalmaz. A koncentralt tejsavoldatban ugyanis a tejsav egy része
észterszeri anhidriddé alakul, ami azonban még tartalmaz szabad karboxilcso-

portot, és igy sav gyanéant viselkedik.

2CH,-CH(OH)-COOH —= CHS—CH(OH]—COOCllH—COOH + H,0
CH

3

A gyogyszerkonyvi tejsav 55-63% tejsavon kiviil 30% dilaktilsavat tartal-
maz. Ha a készitményt kozonséges hémérsékleten liggal titraljuk, akkor nem-
csak a tejsavat, hanem a dilaktilsavat is megtitraljuk. A lagfogyasbél szamitott
tejsavtartalom kb. 75%-nak felel meg. Ha a megtitralt oldathoz f616s ligot adunk
és vizfiird6n melegitjiik, a dilaktilsav észterszerti kotése felbomlik, és a felszaba-
dul6 karboxilcsoport Gjabb ligot kot meg.

CH,-CH(OH)-COO-CH-(CH,)COONa + NaOH = 2 CH,~CH(OH)-COONa
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A folos lagot s6savval visszatitraljuk. Ebbdél a lagfogyasbdl szamithato ki a
tejsavanhidrid-tartalom, az elébbi és mostani ligfogyés kiillonbségébdl pedig a
tejsavtartalom. A szénsav hatasanak kikiiszobolésére célszerti az utobbi titralast
gy végezni, hogy a ligos folyadékhoz f6l6s savat adunk, a szénsavat kif6zzik,
és a savanyu oldatot lig mérdoldattal visszatitraljuk. A titralashoz karbonatmen-
tes lagot kell hasznalni, melynek koncentraciéjat ugyanolyan koriilmények ko-
z6tt kell meghataroznunk, mint ahogy a titralast végeztiik. Indikétornak fenolfta-
leint hasznéalunk.

Meghatarozéas: Taramérlegen 100 cm?®-es mér6lombikba mérank 10,0 g tej-
savat és vizzel jelig toltjiik. Alapos Osszerazas utdn az oldat 20,0 cm?-ét j6 mi-
néségl tivegbdl késziilt lombikba pipettazzuk, és 2 csepp fenolftalein indikator
hozzaadasa utan karbonatmentes 1 M NaOH-dal megtitraljuk. E célra fogy A cm?
1 M NaOH.

A semlegesitett folyadékhoz tovabbi 10,0 cm® 1 M NaOH-ot adunk, és viz-
firdén 1 6ra hosszat melegitjik. Ezutan az oldathoz 10,0 cm® 1 M HCl-at adunk,
a szénsavat kiforraljuk, és két csepp fenolftalein hozzdadasa utan a sésavfolos-
leget 1 M karbonéatmentes laggal visszatitraljuk. E célra fogy B cm® 1 M NaOH.

Mivel 1 cm® NaOH 90,08 mg tejsavat és 162,0 mg anhidrotejsavat mér, a
masodik titralas alapjan a dilaktilsav-tartalom B-162,0 mg a lemért 2 g tejsavban.
Az els6 és a masodik titralas kiillonbsége adja a tiszta tejsavra fogyott lag cm?®-eit.
Eszerint 2 g tejsavban van (A — B)-90,08 mg tiszta tejsav.

2.2.6.4. Borkdgsav és borkg titralasa

A borkésav kétbazist gyenge sav. A disszociaciés allandék: K, = 9,7 - 107 és
K,=9-10°. A két disszociacios 4llandé viszonya nem éri el a 10 000-t, tehat a
titrdlas csak normalis s6 képzdédéséig végezhetd el. Az ekvivalenciapont pH-ja
akkora, mint egy K = 9 - 10 egyensiilyi alland6ji gyenge savé. A titralast te-
hat fenolftalein indikator jelenlétében kell végezni. A molekulatomeg: 150,08 g.
1 cm?® 1 M NaOH tehat 75,04 mg borkdsavat mér.

Meghatarozés: kb. 1,5 g borkésavat pontosan lemériink, 40 cm?® szénsavmen-
tes desztillalt vizben oldjuk, 2 csepp fenolftalein indikétort adunk hozz4 és 1 M
karbonatmentes NaOH-dal megtitraljuk.

Hibahatér: =0,2%.

2.2.6.5. Borsav és alkdliboratok H,BO -tartalmdanak meghatdarozasa

A bérsav onmagaban olyan gyenge sav (K, = 6-:107°), hogy vizes oldatdban a me-
tilnarancs nem pirosodik meg. T6bbértéki alkoholokkal azonban lényegesen eré-
sebb komplex savakat alkot. Ha tehat bérsav oldatdhoz glicerint, mannitot vagy
invertcukrot (gliko6z + fruktéz) adunk, belsé-komplex képzédése folytan kozepes
erésségli, egybazist savva alakul, és fenolftalein jelenlétében liggal titralhato.



88 W 2. Mennyiségi kémiai analizis

i !
HC-OH HC-O._
HBO, + | —— | _BO +H'"+2H,0
H(lj—OH HCl—O
R R

Meghatarozéas: 20 cm® kb. 0,1 M bérsavhoz 6-8 cm?® invertcukor-oldatot
adunk, és fenolftaleint adva hozza, karbonatmentes 0,1 M NaOH-dal gyenge r6-
zsaszintre titraljuk. Ha az oldat Gjabb 10 cm?® invertcukor hatédsara elszintelene-
dik, ismételten atmeneti szintre titraljuk. A végpont helyességét invertcukorral
Gajbol ellendrizziik. Molekulatomeg: 61,84 g. 1 cm?® 0,1 M NaOH tehét 6,184 mg
H,BO,-at mér. Hibahatar: +0,3%.

A fenti médszer alkalmazaséaval a borsavat mas erds sav mellett tgy titraljuk
meg, hogy metilnarancs vagy metilvoros indikator jelenlétében megtitraljuk az
erds savat, majd az oldathoz mannitot vagy invertcukrot adunk, és fenolftalein
jelenlétében megtitraljuk a bérsavat.

2.2.6.6. Szénsavoldat CO,,-tartalmdnak meghatdrozasa

A szénsav (H,CO,) kétbazist gyenge sav. Disszocidciés allandéi: K, = 3 - 107 és
K, = 6-107"". Mésodik disszociacids allandéja tehat annyira kicsi, hogy mint két-
bazist sav, NaOH-dal nem titralhat6 meg. Ha azonban gondoskodunk réla, hogy
a titrélas folyaman keletkez6 karbonationok az oldatbél csapadékképzédés Gtjan
eltavozzanak, akkor a titralas fenolftalein indikator alkalmazaséaval elvégezhetd.
Igy Ba(OH), méréoldat alkalmazasa esetén a titralds siman elvégezhetd, mert a
keletkez6 BaCO, csapadék alakjéban kivalik az oldatbdl.

H,CO, + Ba(OH), = BaCO, + 2H,0
1 cm® pontos 0,1 M Ba(OH),-oldat 2,2 mg CO,-ot mér.

A szénsav els6 és masodik disszociaciés allanddjanak viszonya:
KK, = 0,5 - 10* tehat bikarbonatképzdédésig valé titrédlasa csak 6sszehasonlito
oldat alkalmazasa esetén végezhet6 el pontosan, mivel az egyenértékpontban be-
kovetkez6 pH-valtozas nem eléggé ugrasszert. A reakcié egyenlete:

H,CO, + NaOH = NaHCO, + H,0.

Az ekvivalenciapont pH-jat a kovetkez6 6sszefiiggésbdl szamitjuk ki:

pH = 1/2 (pK, + pK,) = 1/2 (6,25 + 10,22) = 8,4.
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Ez az érték a fenolftalein 4tcsapdsi tartomanyéba esik. A fenolftalein rézsa-
szine azonban az el6irt koncentraciéji indikator alkalmazasa esetén, mar 7,7 pH-
értéknél megjelenik. Ha tehat a titrdlast a szokasos koncentraci6ja indikatorral
a rozsaszin megjelenéséig végezziik, az oldatban még titrédlatlan szénsav marad.
Ennek mennyisége 7,7 pH-nél a szénsav mennyiségének 5%-at is elérheti.

A szénsav kozombositése nem pillanatszer(i reakci6. A szénsav ugyanis a
vizben joérészt CO, alakjaban van jelen, és csak kis része hidrolizal H,CO,-ra. Ez
utébbi a luggal pillanatszertien reagél, azonban a CO,-bdl csak lassan képzdédik
uténa.

CO,+HO = H,CO,

Ezért a H,CO, valéjaban jéval erésebb sav, mint az az elébbi disszociaci-
6s alland6bdl adédna. Ha ugyanis a tomeghatas torvénye kifejezésében a valodi
H,CO,-koncentraciét helyettesitjiik, Ggy az elsé disszocidciés dllandé értéke a
kovetkez6 lesz:

[H"]-[HCOs]

Ko = [H.CO:]

=1,3-10"".

A gyorsan megtitralt oldat rézsaszine tehat néhany perc mulva tjbdl elti-
nik. A titralast csak akkor tekinthetjiik befejezettnek, ha a fenolftalein rézsaszine
5-10 percen beliil nem tiinik el.

Meghatarozas: Az tivegdugés palackban 1évé 100,0 cm?® oldathoz 0,5 cm?®
hig fenolftaleint (350 mg/dm?®) adunk, és 0,1 M NaOH-dal éppen rézsasziniire
titraljuk. Ha az oldat 6t percen beliil elszintelenedik, néhany csepp 0,1 M NaOH-
dal allando rézsaszinftire titraljuk. Mivel az oldat rdzogatésa alkalmaval szénsav-
veszteség allhat eld, a titralast célszert igy megismételni, hogy az elsd titrdlasnél
fogyott ligmennyiséget egyszerre adjuk az oldathoz, és ha az oldat szintelen ma-
rad, allandé rézsaszintre titraljuk. (Toményebb fenolftalein alkalmazésa esetén
osszehasonlit6 oldatot hasznalunk). 1 cm® 0,1 M NaOH megfelel 4,4 mg CO,-nak.

Hibahatér: =1%.

2.2.6.7. Foszforsav és alkdlifoszfatok meghatarozasa

A foszforsav disszocidci6ja harom fokozatban megy végbe:

HPO, =  H'+HPO:i K =1,110% pK, = 1,96
H,POi =  H*+HPOI K, =2010" pK,= 6,70
HPO; =  H*+POj” K, =3610" pK, = 12,44

A foszforsav tehat mint egybéazist sav elég erds, mint kétbazist sav gyenge,
és mint harombazist sav igen gyenge. A foszforsav mint egybazisi sav és mint
kétbazist sav is megtitralhaté acidimetridsan. Harmadik disszociacids 4llandéja
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azonban annyira kicsi, hogy normaélis s6 képz6déséig nem titrdlhaté meg kozvet-
leniil. Ennek megfelel6en a foszforsav titralasi gorbéjén az 1. és 2. folyamatnak
megfeleléen két hatarozott ugrast észleliink a pH = 4,4, illetve 9,6 értékeknél. A
harmadik folyamatnak megfelel6 pH-ugras oly kismértéki, hogy alig észrevehetd.

A foszforsav mint egybazisi sav. Az ekvivalenciapont a pK, és pK, értéké-
bél a kovetkezéképpen szamithaté ki:

pH = 1/2 (pK, + pK,) = 1/2 (1,96 + 6,7) = 4,4.

Ez az érték a metilnarancs és a dimetilsarga atcsapasi tartomanyéba esik. Az
indikator atcsapasa azonban az oldat gyenge pufferhatasa folytan nem elég éles,
tgyhogy a titralasnal kénnyen 1-2% hibat kévethetiink el. Osszehasonlité oldat
hasznalata esetén a hibat 0,5%-nal kisebbre csokkenthetjiik.

Meghatarozas: Csiszoltdug6s mér6edénykében lemérunk 1,0 g tomény fosz-
forsavat. Veszteség nélkiil 100 cm?®-es mér6lombikba oblitjiik, és kiforralt és le-
hutott desztillalt vizzel jelig toltjik. Az oldat 20,0 cm®-es részletéhez 2 csepp
metilnarancs indikétort adunk, és karbonatmentes 0,1 M NaOH-dal addig titral-
juk, mig az oldat szine megegyezik egy azonos indikdtormennyiséggel megfestett
0,05 mélos KH,PO, dsszehasonlit6 oldat szinével (6,8 g KHZPO4/1OOO cm®).

H,PO, + NaOH = NaH,PO, + H,0

A foszforsav molekulatémege: 98,00 g. 1 cm® 0,1 M NaOH 9,8 mg H,PO,-at mér.

Hibahatar: +0,5%.

A foszforsav mint kétbazisa sav. Az ekvivalenciapont pH-ja 9,6. Az oldatot
tehét az ekvivalenciapontban a fenolftalein erésen vorosre szinezi. Ha a titralast
a fenolftalein gyenge rézsaszinének megjelenéséig végezziik, a foszforsavnak kb.
7%-a titralatlanul marad. Némileg kedvezébbek a viszonyok, ha az oldatot a vég-
pont elérése el6tt NaCl-dal félig telitjiikk. Ez ugyanis a Na,HPO, hidrolizisét visz-
szaszoritja, és igy a titralas fenolftalein jelenlétében kb. 1% pontossaggal elvégez-
het6. A NaCl ugyanis ionjai hidratburkanak kialakitasara sok vizet kot meg, és
igy ennek aktivitasat csokkenti, ami a hidrolizis visszaszorulasat eredményezi:

H,0 + HPO}" = H,POi + OH-

Meghatarozas: A foszforsav vagy primér foszfat oldatdhoz fenolftalein indi-
katort adunk, és annyi szilard NaCl-ot oldunk fel benne, hogy az ekvivalencia-
pont kozelében az oldat NaCl-ra félig telitett legyen (100 cm?® végtérfogatra 18 g
NaCl). Karbonatmentes 0,1 M NaOH-dal gyenge r6zsaszinig titraljuk.

H,PO, + 2 NaOH = Na,HPO, + 2H,0
NaH,PO, + NaOH = Na,HPO, + H,0
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1 cm® 0,1 M NaOH megfelel 4,9 mg H PO,-nak, 12,0 mg NaH,PO,-nak, illetve
13,61 mg KHZPO4—nak.
Hibahatar: = 1%.

2.2.7. Erés és gyenge bazisok titralasa

Az erés savak és erds bazisok titraldsi gorbéjének szimmetriajabdl kovetkezik,
hogy az indikator megvalasztasa szempontjdbol az erds bdzisok titrdlasanél is
ugyanazok a szabélyok érvényesek, mint az erés savaknal. 1 mélos lagok titrala-
séanél tehat mindazok az indikatorok hasznélhaték, melyeknek atcsapasi pontja
a dimetilsarga és a timolftalein atcsapasi pontja (pK, = 3-11) k6zé esik. 0,1 M
lagoknél mindazok az indikatorok hasznalhaték, amelyek indikétorexponense
pH = 4 és 10 kozé esik. Dimetilsarga, metilnarancs és timolftalein alkalmazasa
esetén azonban az indikatorhiba mar szamottevd. Azoknal az indikatoroknal,
melyek atcsapasi pontja a metilvoros és a fenolftalein kozé esik, az indikatorhiba
elhanyagolhaté. 0,01 M lagok titrdlasénal csak azok az indikatorok hasznalha-
tok, melyek atcsapési pontja pH = 5 és 9 kozé esik.

2.2.7.1. Kalilag, natronlig és meszesviz titralasa

A KOH és NaOH erds bazisok. Molekulatomegitik: KOH = 56,104 g, NaOH =
40,005 g.
NaOH + HCI = NaCl + H,0
KOH + HCI = KCl + H,0

Meghatérozas: A szilard alkaliakbél jol zaré tivegdugds méréedénykében
lemérjiitk kb. a molekulatomeg 0,1 részének megfelel6 mennyiséget. Kiforralt
és lehttott desztillalt viz kis részletében gyorsan feloldjuk és veszteség nélkiil
100 cm®-es mér6lombikba 6blitjik, majd a lombikot a hémérséklet teljes ki-
egyenlitédése utan jelig toltjuk. Az oldat 20,0 cm®-es részleteit, jelz6iil metil-
narancs indikatort hasznélva, 1 M HCl-val megtitraljuk. Ily médon eljarva a lag
karbonattartalmat is megtitraljuk. 1 cm® HCI megfelel 56,10 mg KOH-nak, illetve
40,01 mg NaOH-nak. Hibahatéar: +0,2%.

A meszesviz a Ca(OH), telitett oldata. A Ca(OH), latszdlag kozepes erdsségii
bazis, ezért fenolftalein jelenlétében célszerti titralni. A tiszta meszesviz karbo-
néttartalma elhanyagolhaté, mivel a CaCO, vizben oldhatatlan és igy az oldatbél
letilepszik.

Ca(OH), + 2 HCI = CaCl, + 2H,0

Meghatérozés: 50,0 cm?® tiszta meszesvizet titralé lombikba pipettdzunk,
2 csepp fenolftaleint adunk hozza, majd 0,1 M HCl-val megtitraljuk. A teli-
tett meszesviz k6zonséges hémérsékleten 0,15-0,17% Ca(OH),-ot tartalmaz.
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1 cm® 0,1 M HCI megfelel 3,705 mg Ca(OH),-nak, illetve 2,804 mg CaO-nak.
Hibahatér: +0,2%.

2.2.7.2. Ammoniameghatdrozas

Az ammonia mint egyértéki bazis (K = 1,75-10°) 0,1 M és 0,01 M oldatokban
metilnarancs jelenlétében, 1 M oldatban pedig metilvoros jelenlétében sésav-
val titralhaté. Illékonysaga miatt beall6 esetleges veszteségeket gy kertilhetjiik
el, hogy a meghatédrozandé prébahoz f6los és ismert mennyiségli 0,1 M HCI-
at adunk, és a savfolosleget metilvoros indikator jelenlétében karbonédtmentes
0,1 M NaOH-dal visszatitraljuk. Az 6sszes 0,1 M HCI térfogatabol levonva a visz-
szamérésre fogyott 0,1 M NaOH térfogatat, megkapjuk az ammonia kozombosité-
sére fogyott 0,1 M HCl-at. Molekulatomeg: NH, = 17,032 g, N = 14,008 g, NH OH
= 35,048 g. 1 cm® 0,1 M HCI megfelel 1,703 mg NH,-nak, 1,401 mg N-nek, illetve
3,505 mg NH,OH-nak.

Az ammoéniumsok NH?-tartalmanak meghatarozasa. A szabad ammonia
meghatarozasédnél gyakoribb eset az amméniumsék amméniatartalmanak meg-
hatarozasa. Ebben az esetben tgy jarunk el, hogy erés lag (NaOH, KOH) csekély
feleslegével s6ibdl szabadda tesszitk az ammoniat, ismert mennyiségt, f6los sav-
ba desztillaljuk, és a savfolosleget visszatitraljuk.

NH,Cl + NaOH = NaCl + H,0 + NH,

Az ammonia ledesztillalasara a Kjeldahl-féle nitrogénmeghatarozasnal (lasd
késébb) alkalmazott desztillalé berendezéseket hasznalhatjuk. Az ammonia ét-
hajtasa utan a palackban 1év6 savat karbonatmentes luggal visszatitraljuk.

1 ¢cm? 0,1 M HCI 1,7032 mg NH,-t; 5,3496 mg NH,Cl-ot; 8,0048 mg NH,NO,-
ot és 6,6070 mg (NH,),SO,-ot mér.

Kjeldahl médszere szerves vegyiiletek nitrogéntartalmanak meghataroza-
sara. A modszer azon alapszik, hogy a szerves vegyiiletek tomény kénsavval
valé f6zése (roncsoldsa) alkalmaval a benniik megkotott nitrogén amménia
alakjdban lehasad, illetéleg a kénsavbél keletkezé6 SO, hatisira ammoni-
ava redukalédik, és a kénsav foloslegével nem illékony NH HSO,-ta, illetve
(NH,),SO,-ta alakul. A roncsolds befejezése utan a keletkezett NH,HSO,-bdl,
illetve az (NH,),SO,-bdl az amméniat erés liggal felszabaditjuk, majd ismert
mennyiségii savba desztillaljuk at. A savfolosleget laggal visszatitraljuk. Ekoz-
ben a kénsav bomlasakor (H,SO,— H,0 + SO, + O) keletkezett atomos oxigén a
szenet CO,-d4 oxidalja. Aminosavak esetén a reakci6 a kévetkezéképpen altala-
nosithaté:

NH,(CH,) COOH + (m+1) H,SO, — (n+1) CO, + m SO, + n H,0 + NH,HSO,.
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Roncsolds: A tomény kénsavas roncsolast katalizatorok (CuSO,, Se, HgO)
és forraspontnévelé anyagok (K,SO,) jelenlétében végezziik. Hosszii nyak,
250-500 cm?-es Kjeldahl-lombikba visszaméréssel bemériink 0,15-0,20 g fehér-
jét tartalmazdé szerves anyagot. A lombik nyakara tapadt anyagot kb. 8 g finoman
apritott K,SO,-tal és 20 cm® (NH,-mentes) koncentrédlt H,SO,-val a lombikba 6b-
litjiikk. Ha a roncsolandé anyag 1 g-nal tobb szarazanyagot tartalmaz, gy min-
den tovébbi 1 g szarazanyagra 5 cm® koncentrélt H,SO,-at adunk még hozza. A
roncsolds gyorsitdsdra 1 g finoman elporitott kristalyos CuSO,-ot (vagy 0,05 g
elporitott Se-t vagy HgO-ot) és a forrds kozben esetleg beall6 felhabzés megaka-
dalyozaséra egy kis tiveggyongyot adunk a lombikba. A lombikot fiilkében ferdén
allvanyba fogjuk, szajaba kis tolcsért tesziink, majd kis langgal melegiteni kezd-
jik. Miutédn az anyag habzéasa gyengiil, a ldngot erdsitjiik, de vigydzzunk arra,
hogy a lang a lombik oldalat ne melegitse. A langot gy szabalyozzuk, hogy a
kénsav enyhén forrjon, és a kénsavg6zok a lombik nyakaban, illetve a t6lcséren
kondenzaljanak. A lombik tartalma el6szor szenesedés folytdn rendszerint meg-
sotétedik, majd kb. 1-2 6ra mulva kitisztul és vildgossarga lesz. A lombik nyaka-
ra tapadt elszenesedett részeket 16balédssal a kénsavba 6blitjiik. A kénsav forrala-
séat a folyadék kitisztulasa utan még 20 percig folytatjuk. Ha roncsolas kozben a
kénsav mennyisége tulsagosan csokkenne, az elparolgott mennyiséget pétoljuk.

Desztillalas: Az ammonia desztillalasat az dbran lathat6 specialis eszkozzel,
az Gn. Parnas-féle ammoniadesztillalé berendezéssel végezziik. A desztillatum
felfogésara egy 200 cm?®-es Erlenmeyer-lombikot hasznalunk, amibe 25,0 cm?
0,1 M HCl-at pipettazunk. Az atdesztillalé ammoniat 0,1 M HCI helyett bérsav-
ban is felfoghatjuk. A bérsav annyira gyenge sav, hogy metilnarancsra vagy me-
tilvorosre hatdstalan, az dtdesztillalt ammoéniat tehat 0,1 M HCl-val kozvetleniil
megtitralhatjuk. E mddszernek az az elénye, hogy a meghatérozashoz egy méré-
oldat is elegendd. Hogy a bérsav az ammoniéat tokéletesen megkosse, nagy feles-
legben kell alkalmaznunk. Szed6nek desztillalt vizet hasznalunk, melybe annyi
bérsavat tesziink, amennyit a viz és a desztillatum fel tud oldani.

A savfolosleget metilvoros vagy metilvoros-metilénkék keverékindikator je-
lenlétében karbonatmentes 0,1 M NaOH-dal visszatitraljuk, a bérsavban elnye-
letett ammoniat pedig 0,1 M HCl-val hatdrozzuk meg. A roncsoldsnal, valamint
a desztilldlasnal alkalmazott kémszereknek ammoéniamentesnek kell lennitik.
Célszert az alkalmazott kémszerekkel vakprébat végezni, és az erre fogyott sé-
savmennyiséget korrekciéba venni. A 0,1 M HCl minden cm®-e 1,401 mg N-t mér.
A N - 6,25 szorzat a vizsgalt anyag fehérjetartalmat adja. A 11. dbrdn a Kjeltec
2400 automata nitrogénelemzé ammoniadesztillalo egysége lathaté kiillonbozé
nagyitasban.
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11. abra. A Kjeltec nitrogénelemzdé ammdniadesztillalé része kiilonbdzd
nagyitasban. Az Gbran a bal oldalon az ammdnia vizgdz-desztillacidja,
a jobb oldalon pedig az dtdesztillalt ammdnia meghatdrozasa lathato

2.2.8. Nitratmeghatarozas
A nitrétok fejl6dé hidrogén hatdsara ammoniavé redukalédnak:
NaNO, + 8 H = NaOH + NH, + 2 H,0.

Ha a redukci6t savanyt kozegben végezziik, az ammonia a sav f6loslegével
ammoéniumsé6va alakul. Az oldatbél az ammonia erés laggal felszabadithaté. La-
gos kozegben végzett redukcié alkalmaval a redukci6 és a desztillacié egyszerre
végezhetd.

Nitratmeghatarozas savanyiu redukciéval. A nitrattartalmi anyagot kénsa-
vas kozegben vasporral amménidva redukaljuk, és megltgositds utan a keletke-
zett ammoéniat ismert mennyiségli s6savba desztillaljuk. A kémszerek, kiilonos-
képpen a vas nitrogéntartalma miatt vakprobat is kell végezniink. Ha a meghaté-
rozandé anyag jelentés mennyiség nitritet tartalmaz, a redukciot lagos, illetve
semleges kézegben kell végezniink, vagy pedig a nitritet KMnO,-tal elézetesen
nitratta kell oxidalni. E célbdl az 5 cm?® 1:2 ardnyban higitott H,SO,-val megsava-
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nyitott prébahoz f616s mennyiségben KMnO,-ot adunk és 40 °C-ra melegitjiikk. A
meghatarozast az aldbbiak szerint végezziik.

Meghatarozas: Analitikai mérlegen lemériink 1,2-1,5 g KNO,-ot vagy en-
nek megfelel6 mennyiségi vizsgaland6 anyagot, és mérélombikban pontosan
100 cm®-re oldjuk. Az oldat 10,0 cm?®-es részletét 250 cm®-es Kjeldahl-lombikba
pipettazzuk, hozzaadunk 3 g vasport, 10 cm?® 1:2 ardnyban higitott kénsavat és
egy tiveggyongyot. A fuggblegesen allvanyba fogott lombik nyakéba vizzel toltott
és beforrasztott csovi tolcsért illesztiink. A lombik tartalmét kezdetben 6vatosan
melegitjik, majd kb. 5 perc milva forrdsba hozzuk. 30 perc milva a redukci6
befejezddik. Ekkor a tolcsért és a lombik nyakat leoblitjiik, és a lombik tartalmat
100-150 cm?-re higitjuk. A desztillaciét és a titralast a Kjeldahl-féle ammonia-
meghatérozasnél ismertetett médon végezziik.

Nitratmeghatarozas lagos redukcioval. E médszerrel egy munkamenetben
nemcsak a nitratok, hanem a nitritek nitrogéntartalma is meghatarozhat6. Ha
a meghatdrozand6 anyag ammoéniumsokat is tartalmaz, akkor kiilon probéban
lagos desztillacioval meghatarozzuk az amméniatartalmat, és az eredményt le-
vonjuk a redukciés desztillacioval kapott nitrogéntartalombol.

Meghatarozés: 250-500 cm?-es Kjeldahl-lombikba visszaméréssel bemériink
0,12-0,15 g KNO,-ot. 100 cm® vizben oldjuk, majd 2 g finoman elporitott De-
warda-6tvozetet (50% Cu, 5% Zn, 45% Al) adunk hozza. A lombikba egy tiveg-
gyongyszemet adunk, és a lombikot desztillaciés berendezéssel kotjuk ossze.
Szedének 200 cm?-es Erlenmeyer-lombikot hasznalunk, melybe 20,0 cm?® 0,1 M
HCl-at pipettazunk. 50-60 cm? kb. 2 M NaOH-ot csepegtetiink a lombikba, majd
enyhe melegitéssel meginditjuk a redukciét. Ha a gézfejlédés tilsagosan erds, a
langot kissé gyengitjiik; kb. 1 6ra mulva a redukcio6 befejezédik. Ekkor a folyadék
1/3 részét ledesztillaljuk. A szedében levé savat metilvoros indikator jelenlété-
ben 0,1 M karbonatmentes NaOH-dal visszatitraljuk. Vakprébaval megallapitjuk
az alkalmazott vegyszerek ammoniatartalmat, és a lagfogyasnal korrekciéba vesz-
sziik. 1 cm® 0,1 M HCI 6,2008 mg nitratot mér.

2.2.9. Acetilszalicilsav (aszpirin) meghatarozasa

Az acetilszalicilsav egyidejtileg sav is és észter is. A régebbi vagy nedvesen tarolt
készitmény csekélyfokd bomlas folytan gyakran tartalmaz kevés szabad ecetsa-
vat és szalicilsavat. Ha tehat az ilyen készitményt kozvetleniil megtitraljuk lag-
gal, nem a valédi acetilszalicilsav-tartalmat kapjuk. Ha azonban a semlegesre
titralt készitményt tovabbi lugfolosleg mellett melegen elszappanositjuk, Ggy
minden mol acetilszalicilsavra 1 mél lag fogy:

_ 0CO-CH, _OH
CH + NaOH = C H,

6”74

+ CH,COONa
AN N ’
COONa COONa



96 M 2. Mennyiségi kémiai analizis

A teljesen tiszta acetilszalicilsav esetében az elsé titralasnal éppen annyi
lag fogy, mint az elszappanositdsnal. Bomlott készitménynél az elsé titralasnal
tobb lag fogy, mint a mésodiknal, és a bomlés foka a két titrdlasbol kiszamithaté.

Meghatarozas: Kb. 0,4 g acetilszalicilsavat 200 cm®-es, j6 mindségti ivegbdl
késziilt lombikba mértink, 10 cm® semlegesitett alkoholban oldjuk, és fenolfta-
lein jelenlétében karbonatmentes 0,1 M NaOH-ot adunk hozza. Natronmeszes
cs6vel bedugaszolt visszafolyé hiitét erésitiink a lombik nyakéra, és a folyadékot
5 percig forraljuk. Ezutdan a natronmeszes cs6ével még mindig elzart lombikot
lehttjuk, és a lagfolosleget 0,1 M HCl-val visszatitraljuk. Az elszappanositasra
fogyott 0,1 M ldg minden cm®-e 18,015 mg acetilszalicilsavat mér.

2.3. Oxidacios és redukcios titralasi modszerek

2.3.1. Oxidacio-redukcio

Elektrokémiai értelemben oxiddciénak nevezziitk azokat a folyamatokat, amelyek
soran valamely ion vagy atom elektronokat veszit, vagyis pozitiv toltéseinek sza-
ma né. Ezzel szemben redukcids folyamatoknak nevezziik azokat a folyamatokat,
amelyekben valamelyik ion vagy atom elektronokat vesz fel, vagyis pozitiv t6l-
téseinek szama csokken. Minden oxidé4cié redukcidval kapcsolatos; ha tehat egy
atom vagy ion elektronokat ad le (oxidélédik), az elektront egy masik atomnak
vagy ionnak sziikségképpen fel kell vennie (redukéalédnia kell). Egy atom vagy
ion oxidéalhatésaganak, illetve redukalhatésaganak mértéke annak elektronaffi-
nitadsa. Minél nagyobb ugyanis egy atom vagy ion elektronaffinitasa, annal kony-
nyebben egyesiil az elektronnal, vagyis annél konnyebben redukélhat6; viszont
minél lazabban van megkotve az elektron az illeté atomban vagy ionban, annal
konnyebben le tudja azt adni, vagyis annél konnyebben oxidal6dik. Ha példaul
egy vasdarabot Cu?*-ionokat tartalmazé oldatba martunk, a vas feliiletére fém-
réz valik ki, mikozben a vas Fe**-ionok alakjaban oldatba megy:

— 2e
Fe + Cu?* = Fe?* + Cu.

A fém-vas tehét oxidalédik, mig a Cu**-ionok redukalédnak. A folyamatot
két részfolyamatra bonthatjuk:

Fe = Fe?* + 2e elektronleadas (oxidacid)
Cu?* + 2e = Cu elektronfelvétel (redukcid)
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2.3.2. Redoxindikatorok

Az oxidéaciés-redukcids titralasoknal, mint minden térfogatos mdodszernél, fon-
tos, hogy a titralas végpontjat pontosan meg tudjuk allapitani. Ezért alkalmazzak
mar régota oxidimetrids mérdoldatnak a KMnO,-ot (permanganometria) és a KI-
os I,-oldatot (jodometria), redukalészernek pedig a KI megsavanyitott oldatat. A
KMnO, legkisebb f6l6slege ugyanis konnyen folismerhet6 intenziv szinérél, mig
az elemi I, keményitéoldattal kénnyen jelezhets. Mas oxidal6 és redukalé anya-
gokkal a meghatarozast gyakran kézvetett médon végezziik, vagyis a kémszert fo-
l6slegben alkalmazzuk, és a f6lésleget jodometridsan vagy permanganometriasan
visszameérjiik. Ismeriink azonban olyan redoxindikatorokat is, melyeknek szinat-
csapésa hatarozott redoxpotencialnél kovetkezik be, anélkil azonban, hogy va-
lamelyik kémszerre specifikus lenne.

A KMnO, lathatésagi hatdra: Ha valamilyen szintelen oldatot 0,1 M KMnO,-
oldattal titralunk, a méréoldat foloslegét akkor vessziik észre, ha 100 cm?® folya-
dékra szdmitva 0,02 cm® 0,1 M KMnO,-tal titrdlunk. Ez a méréoldat-mennyiség
még éppen a buretta leolvasési hibdjaval azonos nagysagrendd, és igy elhanya-
golhat6. Ha azonban a titralast nagyobb térfogatban vagy higabb méréoldattal vé-
gezziik, az indikatorhibat meg kell dllapitanunk. Ez tgy torténik, hogy a megtit-
ralt oldattal egyez6 térfogatt desztillalt vizhez annyi KMnO,-méréoldatot adunk,
hogy szine a megtitralt oldat szinével megegyezzék. E mérdoldat-mennyiséget a
fogyésbdl levonjuk.

2.3.3. Permanganometria
A KMnO, erésen savanyt kozegben erélyesen oxidél, mik6zben mangan(II)-s6va
redukélédik. Az MnOz -ion ugyanis 6t elektront vesz fel, mikozben a benne levé
VII-vegyértékii mangéan Il-vegyértéktivé redukalédik. Mondhatjuk azt is, hogy a
két molekulatomegnyi KMnO, 6t oxigént fordit oxidaciéra:
2 KMnO, + 3 H,S0, = K,SO, + 2 MnSO, + 3 H,0 +5O.
Vagy ionegyenletben:
MnO: + 8 H" + 5 e = Mn** + 4 H,0O.
Redoxpotencialja er6sen kénsavas oldatban ¢° = +1,52 V.
A reakci6 1ényege tehét:

Mn’t + 5 e = Mn?*.

A reakcidegyenletekbdl lathatd, hogy a permanganét oxidalé hatdsa nagy-
mértékben fiigg az oldat hidrogénion-koncentraci6jatol.
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Gyengén savanyu vagy gyengén ligos kézegben a KMnO, csak harom oxi-
gént fordit oxidacidra:

2 KMnO, + H,0 = 2 MnO, + 3 O + 2 KOH.

Ionegyenletben:
MnO: + 4H* + 3e=MnO, + 2H,0
Mn’* + 3 e = Mn**

Ha azt akarjuk, hogy a reakci6 egyértelmtien folyjék le, nagy savfolosleg-
r6l kell gondoskodnunk. A permanganattal valé titrdlasnal kiillon indikatort nem
kell hasznalnunk, mert a mérdoldat csekély foloslege is felismerheté az oldat
gyenge ibolyaszinérél.

2.3.4. Jodometria

A jodometria sokoldaltisdga egyrészt az elemi jod oxidal6é hatasédn, méasrészt a
jodidion redukélo képességén alapszik. Redukal6 anyagok az elemi jédnak elekt-
ronokat adnak at, mikozben jodidionok keletkeznek:

L+ 2e—2T.

Erdsen oxidal6 anyagok semleges vagy savanyu kozegben a jodidionokt6l
elektronokat vonnak el és elemi jédot tesznek szabadda:

2T -1, +2e.

A jédnak jodidionna valo 4talakulésa tehat megfordithaté folyamat, és igy a
két egyenlet 6sszevonhatd:
Iz +2e = 2T.

Hogy melyik irdnyba tolédik el a jodid—j6d rendszer egyenstlya, attél figg,
hogy milyen a reakciéban részt vevé anyagok redoxpotencidlja. A jodid—j6d
rendszer redoxpotencialja (+0,62 V) kortilbeltl kozépre esik, és fiiggetlen az ol-
dat hidrogénion-koncentraciéjatél. Az ennél nagyobb redoxpotencidlti anyagok
tehat jodidion-tartalmi oldatbél jédot tesznek szabadda, a kisebb redoxpotenci-
ala anyagok pedig az elemi jodot szintelen jodidionna redukéljék. Ha a reakcié
kvantitativ és elég gyors, a szabadda tett jod mennyiségébdl, illetve az anyag
jodfogyasztdsabol megallapithat6 ennek mennyisége.

A jodometrias modszereket tehét két csoportba oszthatjuk:

Redukalé (a jéd—jodid rendszernél kisebb redoxpotencialil) anyagokat ismert
titerti jodoldattal titralunk (jodimetria). Az eredetileg barna szint jédoldat (mely a
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jod oldatban tartaséra KI-ot is tartalmaz) a titrélas folyaméan elszintelenedik, és a re-
akci6 végpontjét arrél ismerhetjiik fel, hogy a méréoldat kis feleslegétél az oldat bor-
sérga szint lesz. A végpont észlelését keményitéindikatorral érzékenyebbé tehetjiik.
Oxidalé (a jod—jodid rendszernél nagyobb redoxpotenciélt) anyagokat tigy
hatarozhatunk meg, hogy Kl-ot vagy Nal-ot adunk hozza, amikor az oxidalé-
anyaggal ekvivalens mennyiség(i jod valik szabadda. Ezt valamilyen alkalmas
redukalészer pontosan beallitott oldataval megtitraljuk (ez a jodometria). Az ol-
datban levé elemi jod meghatarozéasara a nétrium-tioszulfat oldatat hasznaljuk.
A natrium-tioszulfat (Na,S O.) semleges vagy savanyu kozegben a kovetke-
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z6 egyenlet szerint hat a jodra:

2Na,S,0, +1I,=2Nal + Na,5,0,.

A jod tehat a tiokénsavat tetrationsavva oxidalja. A jédnak az egyenlet
szerinti redukciéja csak semleges vagy gyengén savanya kozegben megy vég-
be kvantitative. Savas kozegben a tioszulfationon oxidalé anyagokra rendkiviil
érzékeny SH-csoport alakul ki, mely a I,-nak konnyen 4tadja hidrogénjét, és a
keletkez6 szabad gyokok parosaval egyesiilnek tetrationéat-ionokka. A kiilonben
irreverzibilis folyamat standard redoxpotencialja pH = 2-10 kozott:

€ = +0,25V.

Ha a titrdlandé jodoldat tobbé-kevésbé lugos, tgy a jod egy része hipojodit
alakjaban van jelen az oldatban:

I, + OH — I + H* + OF.

A hipojodit oxigénje azonban a tiokénsavat mar nem tetrationsavvé, hanem
kénsavva oxidélja:
S,0i" +40I + HO =280 +4T + 2H".

Lugos kozegben tehat a j6d sokkal kevesebb Na,S,0,-ot fogyaszt, mint sem-
leges vagy savanyu kozegben. Ha tehat jédoldatot tioszulféttal akarunk titralni,
tigyelniink kell arra, hogy az oldat pH-ja bizonyos maximalis értéknél ne legyen
nagyobb. E maximalis pH-értékek kiilonb6z6é koncentraciéji jédoldatokban a
kovetkezdk:

0,1 M I, oldatban  pH max. =7,6
0,01 M I, oldatban pH max. = 6,5
0,001 M I, oldatban pH max. = 5,0

Ha azonban a titrdlast forditva végezziik, vagyis ligos Na,S,0,-oldatot tit-

ralunk jédoldattal, Gigy a Na,S,0,-oldatban levé OH-ionok zavaré hatdsa nem
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érvényesiil, mivel a Na,S,O, + I, reakcié sebessége nagyobb, mint a I, + OH"
reakcidé.

Ha jodometrias titrdlas utan a tioszulfattal megtitralt oldatot tovabbi anali-
zisre akarjuk felhasznélni, gy tekintetbe kell venni, hogy az oldatban levé6 tetra-
tionat bomlékony, és a bomlas termékei szintén fogyasztanak jodot. A titralasok
végpontjat a jédoldat szinének elttinése jelzi. 0,1 M vagy ennél toményebb oldat-
ban e szin elttinése elég élesen észlelhetd. Higabb vagy szines oldatban célszert
keményit6t hasznélni indikatorul.

2.3.4.1. Jodometrias indikatorok

A jodometrias titrdlasok végpontja felismerhetd a jod szinének elsé fellépésérél
vagy eltlinésérél. A jodometrids titraldsokban szereplé jodoldat elemi jod mellett
KI-ot is tartalmaz, és igy az oldatban mindig keletkezik komplex trijodidion (I5),
mely intenziv barna szind.
L+ Kl = KI,
Ezért még az 5-10° M Kl-os I,-oldat is észrevehetéen sarga, és igy 0,05 M
vagy ennél toményebb oldatokkal val6 dolgozas esetén a reakci6 végpontja kiilon
indikator nélkil is észlelheté. Ha azonban higabb vagy szines oldatban titrdlunk,
agy célszeri keményitéoldatot hasznélni indikéatorul. Az elemi joéd ugyanis a
keményitével intenziv kék szinezédést ad, ami még igen hig oldatban is észreve-
hets. Igy még 10°M koncentraciéban is felismerhetd a jod. A jodkeményitd latha-
téségi hatara tehat joval nagyobb, mint az elemi jodé. A gyakorlat szempontjabél
rendkivil fontos, hogy a jédkeményit6s reakcié érzékenysége csak jodidionok
jelenlétében és hideg oldatban nagy. Jodidmentes vagy meleg oldatban a kemé-
nyité nem hasznalhat6 indikatornak. Legmegfelel6bb, ha az oldat 4-10°M jodid-
ionokra nézve. Ennél kisebb koncentraci6 mellett az érzékenység lényegesen
csokken, mig a jodidkoncentraci6 novelése az érzékenységre alig van befolyéssal.
Erés savak (HCI, H,SO,) és semleges sok az érzékenységet novelik, mig a vizben
oldhaté szerves vegyiiletek nagy része (alkohol, glicerin, cukor) az érzékenysé-
get csokkenti. Mar 20% metil- vagy etil-alkohol jelenlétében a Kl-os jod sajat
szine élénkebb, mint a jodkeményit6é. A keményit6t csak a titralas végén adjuk
az oldathoz, akkor, amikor mar a jod sarga szine alig észrevehet6. Toményebb
jodoldat ugyanis a keményit6t kicsapja. A keményitGoldat hosszabb éllas utan
a penészcsirdk elszaporodasa folytdn tonkremegy, ezért a keményitéindikétort
vagy frissen kell késziteni, vagy konzervaldszerrel (szalicilsav) kell tartdssa ten-
ni. Ha 100 cm?® vizhez 5 cm® keményitéindikétort és egy kis csepp 0,1 M L -ol-
datot adunk, az oldatnak tiszta kék szint kell mutatnia. Ha az oldat ibolyas vagy
voroses szindrnyalatot mutat, a keményitéindikator nem hasznalhaté.
Keményit6oldat készitése: Ha a keményitéoldatra csak ritkdbban van sziik-
ségiink, akkor minden titralashoz frissen készitjitkk. A késhegynyi (0,02-0,04 g)
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finoman elporitott burgonyakeményit6t kémcsében 3-5 cm? vizzel alaposan 6sz-
szerazzuk, hogy tejszerti folyadék alljon elé. Masik kémcsébe kétharmadaig vizet
tesziink és felforraljuk. A keményit6tejet gyors mozdulattal a forrd vizhez ontjiik,
és az oldatot még egyszer felforraljuk. A keményit6 ekozben elcsirizesedik és az
oldat kitisztul. A lehiilt oldatbél egy titrdlashoz 1-2 cm®-t hasznélunk.

2.3.4.2. 0,1 M Na,S,0, mérdoldat
Vizes oldatban a Na,S,0, a kévetkezd egyenlet szerint reagél az elemi jéddal:
2Na,5,0, + I, = 2 Nal + Na,S 0O,.

Eszerint egy atomtémegnyi mennyiségi jod a natrium-tioszulfat moleku-
latémegnyi mennyiségével reagal (Na,S,0,- 5 H,O = 248,20 g). A kristalyviz-
tartalmd nétrium-tioszulfat 20 °C-on 23-69% nedvesség mellett tomegét nem
valtoztatja, és tsszetétele megfelel a sztochiometrikusnak. Annak ellenére, hogy
a kereskedelemben analitikai célokra forgalomba hozott natrium-tioszulfat igen
tiszta, illetve a szennyezett készitmény tobbszori atkristalyositdssal kénnyen
megtisztithatd, mégsem készithetd belble egyszeri beméréssel pontos mérdoldat,
mert a desztillalt vizben levé szénsav a Na,S,0,-bél tiokénsavat tesz szabadda,
ami ismert moédon kénessavra és elemi kénre bomlik.

Na,S,0, + H,CO, = NaHCO, + NaHSO, + S

Ezek szerint a tioszulfat hat6értékének novekednie kellene, mivel a tioszul-
fatbol keletkez6 biszulfit molekuldnként két jédot fogyaszt:

NaHSO, + I, + H,0 = NaHSO, + 2 HL.

Kiilénosen régebbi tioszulfatoldatoknal tapasztalhatjuk, hogy az oldat hato-
értéke kénkivélas kozben csokken. Ez arra vezethet6 vissza, hogy a levegé CO,-ja
altal a fentiek szerint szabadda tett szulfit a leveg6 oxigénjének hatasara lassanként
szulfatta oxidalodik:

2 NaHSO, + O, = 2 NaHSO,.

A tioszulfatoldatban kénbacilusok szaporodhatnak el, melyek a tioszulfat-
nak szulfitta val6 bomlésat és a szulfit oxidacidjat gyorsitjak.

A koncentraciévaltozés tehat részben kémiai, részben bakteriolégiai erede-
tl. A kémiai eredeti bomlést lelassithatjuk, ha megakadalyozzuk az oldat gyors
savanyodasat. E célbol kevés Na,CO,-ot adunk az oldathoz. A kénbaktériumok
elszaporodésat amil-alkohollal vagy izobutil-alkohollal lassitjuk. A koncentra-
ci6valtozas az els6 8-14 napon jelentds, kés6bb a jél konzervalt oldat hénapokon
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keresztiil tartja 6sszetételét. A 0,01 M oldat eltarthat6saga joval kisebb, ezért nem
készitiink nagyobb készletet bel6le, hanem hasznélat el6tt a 0,1 M oldatbdl ké-
szitjiikk higitassal.

0,1 M Na,S,0,-oldat készitése. A fentiek figyelembevételével a tioszulfat
bemérését nem érdemes analitikai mérlegen végezni. Mivel az oldat hatéértéke
id6vel csokken, valamivel tobbet mértink be, mint a relativ molekulatomeg ti-
zedrésze. J6 tdramérlegen vagy kézimérlegen lemériink 25 g Na,S,0, - 5 H,O-t,
veszteség nélkiil 1000 cm®-es mérélombikba vissziik, hozzaadunk kb. 0,2 g viz-
mentes Na,CO,-ot, 10 cm® izobutil-alkoholt (vagy amil-alkoholt), és forraldssal
CO,-mentesitett, majd gyorsan lehtitott desztillalt vizzel jelig feltoltjiik. Az oldat
beallitasat 2—-3 napi allas utan végezziik. Végleges hatéértékét 2 hét mulva 4l-
lapitjuk meg. A kész oldatot kromkénsavval, vizzel és a méréoldattal kioblitett
uvegdugods tivegben, lehetbleg sotét helyen tartjuk. Ha az oldat az id6k folyaman
megromlott, amit a sok kén kivalasarol ismertink fel, az oldatot kiontjuk, és az
uveget kromkénsavval kitisztitjuk.

A 0,1 M Na,S,0, méréoldat beéllitasa torténhet szilard jodra, kalium-bijo-
datra [KH(IO,),], kalium-jodatra (KIO,), kalium-brométra (KBrO,) vagy kalium-
pirokromatra (K,Cr,0,).

Beallitas szin-jodra: Kis atmérdjt, jol zar6 tivegdugos edénykébe bemériink
0,25-0,30 g jodot. A lemérés utan az edény fedelét csak pillanatokra megnyitva
2-3 g finoman poritott, tiszta KI-ot és 0,5 cm® vizet adunk hozza. A koncentralt
KI-oldatban a I, gyorsan feloldédik. Teljes feloldodas utan 20 cm?® desztillalt vizet
adunk hozza, majd az igy kapott I,-oldatot a beallitand6 0,1 M Na,S,0O,-oldattal
megtitraljuk. A titrdlas végpontjanak jelzésére keményitéindikatort hasznalunk,
amit kozvetlentil a végpont el6tt adunk az oldathoz. A 0,1 M Na,S,0,-oldat pon-
tos koncentracidjat 3—4 titralas kozépértékébdl allapitjuk meg. Ha B g jédra A cm?®
0,1 M Na,S,0,-oldat fogyott, akkor az oldat pontos koncentraciéja:

B
A-0,12692°

Beéllitas KH(IO,),ra: A KH(IO,), savanyt kézegben a KI-bdl I,-ot tesz sza-
badda:
KH(IO,), + 10 KI + 11 HCl = 11 KCl + 6 H,0 + 6 I,

A KH(IO,), egyenértéktomege a molekulatémeg 1/12-ed részével egyenlé:
1/12 KH(IO,), = 32,495 g.
A KH(IO,), tisztan eléallithatd, kristdlyvizet nem tartalmaz, nem higroszké-
pos és 100 °C-nal nem magasabb hémérsékleten 2 éra hosszat (vagy exszikkator-

ban 24 6ra hosszat) széritva, 0sszetétele pontosan megfelel képletének. A nem
megbizhat6 készitményt célszerd forré vizbél néhanyszor atkristalyositani. A
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KH(IO,),-nak mint beallit6 anyagnak hatranya, hogy egyenértéktomege kicsi, és
igy a tomegmeérés hibaja erésen befolyédsolja a koncentracidbeallitas pontosségat.
E hibéan agy segithetiink, hogy nagyobb beméréssel torzsoldatot készitiink beléle.

500 cm® KH(IO,), beéllitéoldat el6allitdséhoz bemériink analitikai mérlegen
1,6248 g széritott szilard KH(IO,),-ot, veszteség nélkiil 500 cm®-es mérélombikba
mossuk, majd teljes felold6das utan vizzel jelig toltjiikk. Alapos 6sszerdzas utédn
az oldat 20,0 cm?-es részletét titral6lombikba pipettazzuk, 0,5-1,0 g KI-ot adunk
hozza, 10 cm® 10%-o0s HCl-val megsavanyitjuk és 0,1 M Na,S,O,-tal borsérga szi-
nig titraljuk. 2-3 cm?® keményit6oldat hozzdadasa utan éppen szintelenre titral-
juk. A tioszulfat koncentraciéjat harom mérés kozépértékébél hatdrozzuk meg.
Ha a titralashoz A cm? fogyott, akkor az oldat pontos koncentracidja:

2,00
N
Beallitas KIO,-ra: A KIO, savanyt kozegben Kl-oldattal a KH(IO,),-hoz hason-

l6an reagél, mikozben egy molekulatomegnyi mennyisége harom molekula jodot
szabadit fel.

KIO, + 5 KI + 6 HCl = 31, + 6 KCl + 3 H,0.
A KIO, egyenértéktomege a molekulatomeg hatodrészével egyenlé:
1/6 KIO, = 35,669 g.

Viszonylagosan alacsony egyenértéktomege miatt célszertibb a KIO,-bél is
pontos oldatot késziteni a tioszulfat beéllitdsahoz, mégpedig gy, hogy 1,7835 g
KIO,-ot 500,0 cm®-re oldunk. Az oldat 20,0 cm®-éhez 0,8-1,0 g KI-ot adunk, s6-
savval vagy kénsavval megsavanyitjuk, és a beallitandé 0,1 M Na,S,0,-oldat-
tal megtitraljuk. A végpont jelzésére keményitGoldatot hasznalunk. A tioszulfat
koncentracidjat 3—4 titralas kozépértékébdl szamitjuk. Ha a titralashoz A cm? tio-
szulfat fogyott, akkor az oldat koncentréacidja :

2,00
N
Bedllitas 0,1 M KBrO, oldatra: A KBrO, a megsavanyitott KI-oldatra a KIO,-

hoz hasonléan hat, vagyis a molekulatomegnyi KBrO, harom molekula jédot tesz
szabadda.

2.3.4.3. 0,1 M I, mérdoldat

A szin-jod vizben csak csekély mértékben oldédik, ezért 0,1 M oldat kozvetleniil
nemkészithetébel6le.J6l oldédik azonban KIf6laslegében, amivel részben kalium-
trijodiddé (KL,) alakul:
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I, + KI — KI,.

Ha az oldatot olyan redukélé anyaggal hozzuk 6ssze, amely jodot fogyaszt,
a fenti egyenstly az als6 nyil irdnyéba eltolédik, és ugyanannyi jod szabadul fel,
mint amennyit feloldottunk. A KI a jéd g6znyomasat is csokkenti, és igy az tiveg-
dugos tivegben, sotét helyen tartott KI-os I,-oldat sokaig megtartja koncentraciéjat.

A jod atomtomege: I = 126,920 g. A tiszta j6dbol pontos beméréssel teljesen
pontos mérdoldat készithetd, melynek koncentraciobeallitdsa folosleges. Uveg-
dugb6s mérdedénykében lemériink pontosan 12,692 g tisztitott és elporitott jodot,
veszteség nélkiill 1000 cm®-es mér6lombikba razzuk, amibe el6zetesen taramér-
legen 25 g jodatmentes KI-ot mértiink. Ezutan 30-35 cm?® desztillalt vizet 6ntiink
a lombikba, és addig rdzogatjuk, mig a jod teljesen feloldédik. A kapott tomény
jodoldatot csak akkor higitjuk fel, mikor mar a jod utolsé nyomai is feloldédtak,
mert a higitast id6 el6tt végezve, a fel nem old6dott jodrészecskék csak napok
milva old6dnak fel. Miutan a lombikot desztillalt vizzel jelig toltottiik, alaposan
osszerazzuk. Az oldat azonnal kész hasznélatra, és sotét helyen, tivegdugos tiveg-
ben tartva, f6leg ha dugdjat kevésszer nyitogatjuk, sokéig véltozatlanul eltarthato.
0,1 M I, oldat beallitdsa 0,1 M Na,S,0,-ra: A beallitand¢ J,-oldat 20,0 cm®-
ét titrdl6 lombikban levé 30 cm? vizhez pipettazzuk és pontosan beallitott 0,1 M
Na,S,0.-tal megtitraljuk. Ha e célra A cm® 0,1 M Na,S,0O, fogyott, akkor a 0,1 M

I,-oldat pontos koncentracidja: A

200°
2.3.4.4. Oxiddlé anyagok altal szabadda tett jéd mérése

2.3.4.4.1. Szabad halogének meghatarozasa

Jod: Az elemi jod Kl-oldatban feloldva tioszulfattal kozvetleniil megtitralhaté.
A végpont jelzésére keményitéindikatort hasznalunk. Kloroformban, szén-tetra-
kloridban stb. oldott jodot iigy hatarozunk meg, hogy kb. négyszeres mennyiségii
hig KI-oldattal 6sszerdzzuk, és ismételt razogatas kozben addig titraljuk, mig a
kloroformos fazis éppen elszintelenedik.

Brom és klor: E két halogén kozvetlentil nem titralhaté tioszulfattal, mivel
ezt majdnem kvantitative szulfatta oxidaljak. Ha azonban e halogének vizes olda-
tahoz folos mennyiségben KI-ot adunk, ekvivalens mennyiségt jod valik ki, ami
tioszulfattal titrdlhato.

Br, + 2 KI = 2 KBr + I,
Cl, + 2 KI = KCl + I,

AXKIor és a brém vizes oldatban is elég illékony, és kényelmesen pipettazni sem
lehet, célszerti tehat a bemérést tomeg szerint végezni tigy, hogy a j6 tdramérlegen
tvegdugos lombikban kitaraljuk 1 g KI-nak néhany cm?® vizzel késziilt oldatat, az-
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utédn hozz&ontjiik a kivant mennyiség( klérosvizet vagy bromosvizet és Gjra meg-
mérjiik. A kivalt jédot 0,1 M tioszulfattal megtitréljuk. Indikatornak keményitét
hasznalunk. A telitett klorosvizb6l kb. 15 g-ot , a telitett brémosvizbél pedig kb. 5 g-
ot mériink be. 1 cm® 0,1 M Na,S,0, megfelel 3,5457 mg klérnak, illetve 7,9916 mg
brémnak.

2.3.4.4.2. Hipokloritok meghatarozasa

Savanyu kozegben Kl-oldattal a hipokloritok a kovetkezé egyenlet szerint rea-
galnak:
ClO-+2I'+2H"=ClI+HO + L.

A kivélt jod tioszulfattal megtitralhatd. Régebbi hipoklorit-oldatoknél vagy
nyirkos kléros mésznél gyakran tapasztalhatjuk, hogy hig kénsavval vagy sésav-
val valé savanyitas utan nagyobb fogyast kapunk, mintha a savanyitast ecetsav-
val végeztiik volna. Ennek az az oka, hogy a hipokloritok vizzel lassanként klo-
ritokké alakulnak. A kloritok ecetsavas kozegben csak igen lassan reagalnak KI-
dal, mig asvanyi savak jelenlétében az atalakulas néhany perc alatt teljessé vélik:

ClOs + 4T +4H* =21, + Cl + 2H,0.

Tiszta hipokloritok tehat ecetsav és kénsav jelenlétében ugyanannyi jodot
tesznek szabaddé. Ha ecetsavval val6 savanyitas utdn azonnal végezziik a titra-
last, csak a hipokloritokat mérjiik, ha pedig hig kénsavval vagy sésavval valé sava-
nyitds utdn 2-3 perc mulva titralunk, a (hipoklorit + klorit)-tartalmat mérjik. Ha
a gyakorlatban fehéritésre hasznalt hipokloritok aktiv klortartalmat akarjuk meg-
hatarozni, a savanyitast asvanyi savakkal végezziik, mivel a klorittartalom is fehé-
ritéleg hat. A kivalasztott jéddal ekvivalens klér adja az oldat aktivklér-tartalmat.

Klérosmész aktivklér-tartalma: Uvegdugés bemérdedénykében lemériink
pontosan 5 g klorosmeszet, és 5 cm?® vizzel porcelanmozsérban addig dorzsoljiik,
mig homogén pépet nem kapunk. Az elegyet veszteség nélkiil 500 cm?®-es méré-
lombikba oblitjiik, vizzel jelig toltjiik és alaposan 6sszerazzuk. A homogén oldat-
b6l 50,0 cm?-t titrdl6lombikba pipettazunk, 1-1,5 g KI-ot adunk hozz4, 30 cm?
10%-o0s H,SO,-val (vagy HCl-val) megsavanyitjuk, és 2 percnyi varakozds utdn
a kivalt ]odot 0 1 M Na,S,0,-tal megtitraljuk. Indikdtornak keményit6t haszna-
lunk. 1 cm® 0,1 M Na,S O nak megfelel 3,5457 mg klor. Az eredményt az eredeti
anyag szazalékos aktlvklor—tartalmara szamitjuk at.
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2.3.4.4.3. Hidrogén-peroxid meghatarozasa
A hidrogén-peroxid savanyud kozegben KI-bdl jodot valaszt ki:
H,0, + 2Kl + 2 HCl = 2H,0 + 2 KCl + L.

Az atalakulas lassan megy végbe, tgyhogy a titralés el6tt az elegyet legalabb
fél 6ra hosszat allni hagyjuk. Molibdénsav a reakciéra katalizatorként hat, és igy
ennek jelenlétében a titrdlas minden varakozas nélkiil azonnal elvégezhetd. Igen
fontos, hogy a hidrogén-peroxidot a KI hozzaadasa el6tt savanyitsuk meg, mert
ellenkezé esetben reprodukalhatatlan eredményeket kapunk. A

H,0, + 2 KI = 2 KOH + I, = KOI + KI + H,0,

reakci6 szerint ugyanis hipojodit keletkezik, ami a még valtozatlan H,O,-ot el-
bontja:
H,O0,+0I =0, + HO +I.

Meghatarozas: 1 g tomény (30%-o0s) vagy 10 g higitott (3%-os) hidrogén-pe-
roxidot 100 cm®-es mér6lombikba mériink, vizzel jelig toltjilkk, majd 6sszerazas
utan a torzsoldatbél 10,0 cm®-t tivegdugds lombikba (jédszamlombik) mériink.
Az oldatot 10 cm?® 10%-o0s kénsavval megsavanyitjuk, 1 g KI-ot és harom csepp
1 M amménium-molibdétot adunk hozzd, és 0,1 M Na,S,O,-tal megtitraljuk.
1 cm?® 0,1 M Na,S,0, megfelel 1,70081 mg H,0,-nak. Ha a meghatarozast ammo-
nium-molibdét katalizator nélkiil végezziik, a KI hozzdadédsa utédn legalabb fél
o6réig ledugaszolva allni hagyjuk az elegyet.

2.3.4.4.4. Permanganatok jodometrids meghatarozasa

A permanganatok savanyu kozegben KI-bél jédot tesznek szabaddé a kovetkezd
egyenlet szerint:

2 KMnO, + 8 H,SO, + 10 KI = 6 K,SO, + 2 MnSO, + 8 H,O + 5 1.

A felszabadul6 jod tioszulfattal megtitralhaté. A titrdlast permanganatol-
datnak pontos tioszulfatra vagy tioszulfatoldatnak pontos permanganatoldatra
val6 bedllitasanal hasznaljuk. A médszert olyan redukaléanyagok meghataro-
zasénal is értékesitjitk, amelyeket permanganat foloslegével oxidalunk. A folos
permangandatot jodometridsan mérhetjiik vissza.

Meghatarozas: 20,0 cm® kb. 0,1 M KMnO,-oldathoz 10 cm® 10%-o0s H,SO,-at
és 1 g KI-ot adunk, majd vizzel 50 cm®-re higitjuk. A kivalt jédot 0,1 M Na,S,O,-
tal megtitraljuk. 1 cm® 0,1 M Na,S,0, megfelel 3,1605 mg KMnO,-nak.
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2.3.4.4.5. Vizben oldott oxigén meghatarozasa Winkler szerint

A vizben oldott oxigén jodometrids meghatarozasédnak lényege az, hogy ligos ol-
datban a mangan(Il)-hidroxid az oldott oxigén hatasdra mangan(Ill)-hidroxidda
oxidalodik, ez pedig savanyitds utdn KI-bél az oxigénnel egyenértékii jodot tesz
szabadda, ami azutan tioszulfattal megtitralhat6. Ha tehét az oldott oxigént tar-
talmazé vizhez mangéan(Il)s6-oldatot és néatronligot adunk, el6szér mangan(I)-
hidroxid-csapadék keletkezik:

2 MnCl, + 4 NaOH = 4 NaCl + 2 Mn(OH),.

Ha a csapadék feleslegben van, az oldott oxigénnel egyenértékd része
mangan(Il)-hidroxidda oxidalédik:

+2 0 +3
4 Mn(OH), + O, + 2 H,0 = 4 Mn(OH),.

A ltagos, csapadékos oldatban KI-ot oldva és a folyadékot s6savval megsava-
nyitva a keletkez6 hidrogén-jodid a mangan(I1I)-hidroxidot mangan(II)séva redu-
kalja, mikozben jod vélik ki:

+3 -1 +2 0
2 Mn(OH), + 4 HCl + 2 HI = 2 MnCl, + 6 H,O + I,.

A keletkezett szin-jéd mennyisége tehat a mangén(IIl)-hidroxiddal egyen-
értéka.

Vegyszerek: 10 g tiszta, kristalyos mangéan(II)-kloridot (MnCl, - 4 H,0) 20 cm?
desztillalt vizben oldunk. 10 g tiszta, nitritmentes szilard natrium-hidroxidot 20
cm?® desztillalt vizben oldunk. A meghatarozast kb. 250 cm?®-es jol zar6, tveg-
dugés kémszeriivegben végezzik, aminek dugéjat célszerti ferdén lecsiszolni,
hogy buborékmentesen tolthessiik meg. A sziniiltig toltott és bedugaszolt kém-
szeriivegbe férd viz térfogatdt pontosan ismerniink kell. Evégbdl taramérlegen
meghatérozzuk az lres és szdraz kémszertiveg tomegét dugdval egyiitt, majd
desztillalt vizzel sziniiltig toltjik, buborékmentesen ledugaszoljuk, szarazra to-
roljitk és tomegét megmérjitk. A tobblet a palackba féré viz tomege.

Meghatarozéas: Az ismert térfogati mintavevd tuveget fenékig éré iivegcso-
von keresztiil megtoltjiik a vizsgalandé vizzel Ggy, hogy a viz legalabb haromszor
kicserél6djék benne. Ha valamilyen &lléviz vagy foly6viz meghatérozott mély-
ségébdl kell mintat venni, kiillonleges mintavevé berendezéseket hasznélunk,
melyek a viz tobbszori kicserélédését biztositjdk. Csapbdl a mintét tivegesével
felszerelt gumicsével vessziik tgy, hogy a viz a mintavevd tivegig levegével ne
érintkezhessék. A teljesen megtoltott tivegbe hosszu és keskeny szart, 1 cms-es
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kétjelti pipetta segitségével 1 cm?® ldgot, majd 1 cm® mangan(Il)-kloridot réte-
geziink az edény aljéra Ggy, hogy a pipetta hegye majdnem az tiveg fenekéhez
érjen. Az igy kiszoritott 2 cm® vizet utébb a szamitasnal figyelembe vessziik és
levonjuk a megmintazott viz térfogatabdl. Ezutan a palackot késedelem nélkiil,
ovatosan bedugaszoljuk, vigyazva, hogy ne maradjon benne légbuborék. Ezt
konnyen elérhetjitk, ha a dug6t el6zetesen megnedvesitjitk. Ezutan a palackot
tobb izben felforditjuk, mikozben dugdjat leszoritva tartjuk. Ha a palack tartalma
elegyedett, félretessziik, hogy a keletkezett pelyhes csapadék letilepedjék. Ha a
letilepedett csapadék folott levs folyadék barnas szint és nem teljesen tiszta, a
palack tartalmat még néhényszor 6sszerazzuk. Ha az elegyet sziikségtelentil so-
kaig razzuk, a csapadék pelyhességét elveszti, porszerii lesz és lassan tlepedik.
Miutén a csapadék leiilepedett, hosszt szar, vizzel nedvesitett pipettaval 5 cm?
50 tomeg%-os kénsavat adunk hozza. Az tiveget Gjbol lezarva, a folyadékot tobb-
szori 16balassal elegyitjiik. 1-2 perc milva 0,5 g durvan poritott KI-ot adunk hoz-
z4a, elkeverjik, és a palack tartalmat nagyobb lombikba 6blitjik at. A kivalt jodot,
indikatorul keményit6t hasznalva, 0,01 M NaZSZOS-oldattal megtitraljuk. 1 cm?
0,01 M Na,S,0, megfelel 0,08 mg oxigénnek, illetve 0,056 cm® normal 4llapotd
oxigéngaznak. A kapott oxigéntartalmat 1 dm? vizsgalandé vizre szamitjuk at. Az
eredmény kiszdmitasanal a probdhoz adott nétrium-hidroxid- és mangéan(II)-klo-
rid-oldatok térfogatat (2 cm®) levonjuk a palack térfogatabdl.

2.3.4.5. Jodometrias cukormeghatdrozas

Ha valamilyen redukalécukor oldatat Fehling-oldattal f6zziik, az oldatban lévé
[I-vegyértéki réz I-vegyértéklivé redukalédik, mely voros szinii réz(I)-oxid alakjé-
ban kicsapédik. (A Fehling-oldat natronltgos réz(II)-szulfat-oldat, mely a Cu(OH),
oldatban tartaséra Seignette-sot tartalmaz.) A Fehling-oldat er6sen ltigos kémhatasa
miatt a cukormolekula az oxidacién kiviil hasadast is szenved, ezért a cukrok Feh-
ling-oldat fogyasztasa nem sztochiometrikus, hanem a cukor anyagi mingségén ki-
vl az oldat ltgosséagatdl, a hevités idejétél és madjatol, valamint a koncentracidktél
is fiigg. Pontosan betartott kisérleti koriilmények kozott azonban egy bizonyos cu-
korféleség meghatarozott mennyisége mindig ugyanannyi Fehling-oldatot fogyaszt.
A kiillénb6z6 cukrokra e fogyasztasok tablazatba foglalhatok, melyeknek segitségé-
ma meghatarozhat6. A Schoorl éltal kidolgozott cukormeghatarozasi médszernél a
ktlonboz6 cukorféleségeket azonos koncentraciéja Fehling-oldattal és azonos mun-
kamenetben redukéljuk. Schoorl pontosan bemért Fehling-oldattal dolgozik, és a
redukcié utan megmaradt réz(I)-ionok mennyiségét jodometriasan hatarozza meg.

Schoorl A-oldat: 69,28 g kristalyos réz(Il)-szulfatot desztillalt vizzel 1000
cm®-re oldunk.

Schoorl B-oldat: 346 g Seignette-s6t (K-Na-tartarat) és 100 g natrium-hid-
roxidot vizzel 1000 cm®-re oldunk.



2.3. Oxidacios és redukcios titralasi modszerek B 109

A két oldatot kiilon edényben tartjuk el. A B-oldat tarolasara szolgald
iivegdugods edény dugdjat vazelinnal leheletvékonyan bekenve 6vjuk meg a be-
ragadéstol.

Meghatarozés: J6 mindségi tivegbdl késziilt 200-300 cm?-es Erlenmeyer-
lombikba bemériink 10,0 cm?® Schoorl A- és 10,0 cm® Schoorl B-oldatot, hoz-
zdmériink a meghatarozand6 cukoroldatbél annyit, amennyi kb. 70-90 mg
cukrot tartalmaz, és annyi vizet adunk hozza, hogy az 6sszes térfogat mindig
50 cm?® legyen. A lombikot olyan azbesztlapra allitjuk, melyen 6 cm &tméro-
ji kerek kivéagés van, és jol szabalyozhat6 Bunsen-ég6vel forrasba hozzuk (a
langot tgy kell szabalyozni, hogy a folyadék kb. 3 perc alatt forrasba j6jjon),
majd pontosan 2 percig forraljuk (e forralasi id6 valamennyi cukornal, még a
tejcukornal is elegendd). Forras kozben a lombik szajara kis tolcsért rakunk, és
a folyadékot csak kis langgal melegitjiik, hogy a folyadék térfogata beparlodas
folytdn ne véltozzék lényegesen.

A lombik tartalmat ezutan vizcsap alatt gyorsan lehtitjik. Ha a meghaté-
rozast jodometridsan akarjuk végezni, hozzaadunk 3 g Kl-ot kevés (legfeljebb
10 cm?) vizben oldva, az oldatot 10 cm?® 25%-o0s kénsavval (1 térf. konc. H,SO, +
6 térf. viz) megsavanyitjuk, és a kivalt jodot 0,1 M Na,S,O,-oldattal megtitréljuk,
mig a csapadékos folyadék sérga szinti nem lesz. Ekkor néhdny cm?® keményité-
indikatort adunk hozz4 és tovabb titraljuk, mig a jédkeményité kék szine éppen
eltinik, és a réz(I)jodid savosarga szine el6tinik. A jol megtitréalt oldat szine né-
héany percig allandé marad.

Teljesen hasonlé koriilmények kozott a Schoorl-oldatokkal vakprébat vég-
ziink az oldatok koncentraciéja megallapitasara. A vakprébat is f6zni kell, mert
cukor nélkil is redukalodik kevés kétvegyértékii réz. Ha a vakprébara fogyott
tioszulfat térfogatabdl levonjuk a fékisérletnél fogyott tioszulfét térfogatat, meg-
kapjuk a redukalt réznek megfeleld tioszulfat térfogatat. Ebbél a Schoorl-féle tab-
lazat segitségével kiszamitjuk a keresett cukor mennyiségét.

2.3.4.6. Zsirok és olajok jodszamanak, illetve jodbromszamanak
meghatdrozasa

Az allati és novényi eredetii zsirok és olajok nagyobb szénatomszamu zsirsavak
glicerinésztereinek elegyébdl allnak, melyek rendszerint csekély mennyiségt
szabad zsirsavakat és el nem szappanosithatd, alkoholszerii vegyiileteket tartal-
maznak. A glicerinnel észterezett zsirsavak koziil leggyakoribbak a sztearinsav
(C, H,.COOH), a palmitinsav (C,_ H, COOH) és az olajsav (C, H,.COOH), de eze-

177735 157 731 177733

ken kiviil a linolsav (C, H,,COOH), linolénsav (C, H, COOH), valamint cseké-
lyebb mennyiségben a vajsav, valeriansav, kapronsav, kaprilsav stb. glicerinész-
terei is el6fordulnak a zsirokban és olajokban. Az észterek kiilonb6z6 keverési
aranyban képezik a természetes zsirok és olajok f6 tomegét. A szilard, konzisz-

tens zsirokban a sztearinsavas és palmitinsavas glicerinészterek dominélnak, a
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félfolyékony zsirokban és az olajokban az olajsavas glicerinészterek képezik a f6
tomeget, mig a szdrado6 olajok f6 alkotérészei a linolsavas és linolénsavas glice-
rinészterek. Az azonos eredet(i zsirok és olajok Osszetétele az eldallitasuktol és
tarolasuktdl szdrmazo kis ingadozéasokon beliil eléggé éllandé.

A telitetlen zsirsavak (olajsav, linolsav, linolénsav) és ezek glicerinészterei a
molekuldjukban levé kettds kotésekre halogént képesek addicionalni. A megko-
tott jod mennyiségét a jédszammal jellemezziik. A jodszam az a grammokban
kifejezett jodmennyiség, amelyet 100 g zsir vagy olaj meghatarozott kisérleti
koriillmények kozott megkotni képes.

Ha az egy telitetlen kettds kotést tartalmazé olajsavra jod hat, a kovetkezd
kémiai atalakulds megy végbe:

C,H,,COOH + 1, = CH,(CH,), CHI-CHI(CH,) COOH.

Egy molekulatomegnyi olajsav két atomtomegnyi jodot kot meg, egy moleku-
latomegnyi (kb. 884 g) olajsavas glicerinészter tehat hat atomtomegnyi (6 - 127 g)
jodot addicional. 100 g olajsavas glicerinészterre eszerint 86,2 g jod esik. A tiszta
olajsavas glicerinészter jédszdma tehat 86,2.

Hasonlé médon szamitva a két telitetlen kettds kotést tartalmazoé linolsavas
glicerinészter jodszama tehat 173,6. A hdrom telitetlen kettds kotést tartalmazo
linolénsavas glicerinészter jédszama 260 koriil van. A palmitin- és sztearinsav
jodszdma nulla, mivel telitetlen kettés kotést egyik sem tartalmaz. Ezek szerint a
zsirok altalaban alacsonyabb jodszamuak, az olajok jodszama kozepes, a szaradd
olajoké pedig nagy.

A jédszam meghatéarozasa: A jod 6nmagaban csak lassan reagél a telitetlen
zsirsavakat tartalmazé zsirokkal, illetve olajokkal, és a kapott termékek ossze-
tétele és a megkotott jod mennyisége is nagyon ingadozo6. Nagyon jol reprodu-
kalhatd, &lland6 értékeket kapunk azonban, ha a szén-tetrakloridban vagy klo-
roformban oldott zsirra olyan alkoholos jédoldat hat, melyben két atom jédra
szamitva legalabb egy molekula higany(II)-klorid is van oldva. A j6d ugyanis a
higany(II)-kloridb6l csekély mennyiségti klort tesz szabaddd, ami a jéd folosle-
gével jod-kloridot alkot. Ez utébbi azutdn a telitetlen zsirsavakban levé kettds
kotéssel siman reagal:

HgCl, + 21, — Hgl, + 2 ICl
—-CH=CH- + ICl — -CHI-CHCI-

Kell6 varakozasi id6 betartdsa, valamint viz és KI hozzdadasa utan a jodfo-
losleg tioszulfat mérdoldattal visszatitralhato.

Alkoholos jédoldat készitése: 25 g jédot 500 cm® 95 térfogat%-os alkoholban
oldunk. Uvegdugés edényben tartjuk.

Alkoholos higany(Il)-klorid-oldat készitése: 30 g higany(Il)-kloridot 500 cm?
95 térfogat%-os alkoholban oldunk, ha sziikséges, megszirjik és tvegdugds



2.4. Csapadékos titralasi médszerek B 111

edényben tartjuk. A két oldatot kiilon-kiilon tartjuk. Hasznélat el6tt egyenld tér-
fogatukat elegyfitjiik.

Meghatarozas: Szilard zsirokbdl bemériink 0,8-1,0 g-ot egy 250 cm?®-es
tivegdugés Erlenmeyer-lombikba (jédszamlombik), hozzdadunk 15-20 cm?
tiszta szén-tetrakloridot, és hozzapipettazunk pontosan 30,0 cm?® alkoholos jod-
higany(II)-klorid-oldatot. A lombikot megnedvesitett dugéval bedugjuk. Ha a
folyadék a kevergetéskor nem lesz teljesen tiszta, még kevés szén-tetrakloridot
(kloroformot) adunk hozza. A jédmennyiségnek annyinak kell lennie, hogy a re-
akci6 végén az oldat még barna szinti legyen. A jédozas alatt az elegyet kozvetlen
napfénytdl 6vjuk. Célszerti a lombikot sotét helyen tartani. 2 dra alatt a reakcid
befejezédik. Ekkor az elegyhez 15 cm?® 10%-os KI-oldatot adunk, és 100 cm?® viz-
zel felhigitjuk. Ha voros csapadék vélik ki (Hgl,), a KI kevés volt, ilyenkor még
utélag annyit tesziink hozza, hogy a csapadék feloldodjék. Ezutan gyakori razo-
gatas kozben annyi 0,1 M Na,S O, -oldatot adunk hozz4, hogy a vizes folyadék és
a szén-tetrakloridos fazis csak gyengén sarga szini legyen. Ekkor keményit4indi-
katort adunk az elegyhez, és alapos razogatas kozben szintelenre titraljuk.

Vakproba: A fékisérlettel egyidejtleg zsir, illet6leg olaj nélkiil az alkalmazott
kémszerekkel vakprobat végziink, mellyel egyszersmind a jédoldat koncentracié-
jat is beallitjuk. A jédoldat koncentraci6ja ugyanis id6vel csokken. Szaradé olajok-
nal a hosszu véarakozési id6 miatt a kisérlet elején és a kisérlet végén is végziink
vakprébat. A két vakpréba kozépértékébdl szamitjuk a jédoldat koncentraciojat.

A vakprébara és a fékisérletre fogyott 0,1 M Na,S,0, térfogatdnak kiilonbsé-
ge a zsir, illetve olaj altal elfogyasztott joddal egyenértékii. 1 cm® 0,1 M Na,S,0,
megfelel 12,692 mg jodnak. A jédszamot megkapjuk, ha az elfogyott j6d mg-ok-
ban kifejezett mennyiségének szazszorosét osztjuk a bemért olaj vagy zsir mg-
okban kifejezett mennyiségével.

2.4. Csapadékos titralasi modszerek

A csapadékos titrdlasi modszereknél a meghatarozandé alkotorészt olyan méré-
oldattal titraljuk, mely azt oldhatatlan csapadék alakjdban kivalasztja. A csapa-
dék teljes levalasztasdhoz sziitkséges mérdoldat térfogatabol kovetkeztethetiink a
meghatérozandé alkotérész mennyiségére. Térfogatos meghatarozésra csak azok
a csapadékos reakciok alkalmasak, amelyeknél a csapadék osszetétele jol defini-
alt, a reakci6 elég gyors, a kival6 csapadék oldhatésaga elég kicsi, és a reakci6
végpontjat jol tudjuk észlelni. A végpont észlelésére a reakcidk specifikus volta
miatt nem hasznédlhatunk olyan altalanos indikatorokat, mint a neutralizaci6s
vagy oxidimetrids meghatarozasoknal tettitk, hanem j6formén minden meghata-
rozasi modszernél kiilon indikéatortipust kell alkalmazni. Szamos egyértelmtien
lefoly6 kvantitativ csapadékos reakciét nem tudunk térfogatos meghatarozasra
hasznositani az indikator hianya miatt.
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A csapadékos titraldsok ekvivalenciapontjdt a kivélt csapadék oldhatésagi
szorzata szabja meg. Ha ugyanis pl. AgNO,- és NaCl-oldat egyenértéki mennyi-
ségét 0sszeontjiik, a keletkezd AgCl-csapadék felett 1év6 oldat a csapadék kisfokt
oldhat6saga miatt Ag*-ionokat és Cl-ionokat is tartalmaz. A tomeghatas torvé-
nye értelmében az ezek koncentraciéibol alkotott szorzat, az oldhatésdgi szorzat,
a koncentracidk abszolut értékétél fiiggetlen allandé szam.

[Ag] - [CI] = L = 107

Az ekvivalenciapontban azonban az Ag*-ionok és Cl-ionok koncentraciéja
egymassal is egyenld, tehat
[Ag*] = [CIT] = 10°°.

Az oldhatésagi szorzat a targyalt egyszerii esetben formaélis anal6giat mutat
a viz ionszorzataval. Savak, illetve ltgok titrdlasanal az ekvivalenciapontban az
oldat hidrogén- és hidroxidion-koncentracidja egyenlé egyméssal és az ionszor-
zat négyzetgyokével. Az analdgia teljesebbé valik, ha a pH fogalméhoz hasonléan
itt is bevezetjiik az ionexponenst (pI): Az ionexponens az ionkoncentracié tizes
alapt negativ logaritmusa.

pAg = —-log [Ag"]; pCl= -log|[Cl]
Az oldhatésagi szorzat negativ logaritmusét véve, a kovetkezé kifejezést
kapjuk:
pAg + pCl = —log L = 10.
Az ekvivalenciapontban pedig:

pAg = pCl =-1/21logL = 5.

Ha tehat akér kloridionokat titralunk AgNO, mérdoldattal, akér eziistionokat
NaCl mérdoldattal, a titralast akkor kell befejezniink, ha az oldat ionexponense
ezen ionokra nézve 6t. Hasonlé kortlmények kozott jodidionos oldatot titralva
AgNO, mérdoldattal az ekvivalenciapontban az ionexponensnek nyolcnak kell
lennie, mivel az Agl oldhat6sagi szorzata:

L, = 107
2.4.1. Néhany modszer a csapadékos titralasok végpontjanak jelzésére

Titralasok K,CrO,-indikatorral Mohr szerint: Ha a titralas folyamén kivél6 csa-
padék fehér vagy csak gyengén szinezett, a végpont jelzésére olyan indikétort
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hasznalhatunk, mely a meghatdrozand6 ionnal vagy lecsapdszer foloslegével
élénk szind, nehezen oldhaté6 csapadékot ad. Példa erre a halogenidek argento-
metrids meghatédrozasa K,CrO,-indikator jelenlétében Mohr szerint. Ha valami-
lyen klorid oldatat K,CrO, jelenlétében titraljuk, agy elébb AgCl valik ki, mivel
ez oldhatatlanabb, mint az Ag,CrO,. Ha azonban az oldatban levé 6sszes kloridot
lecsaptuk, az AgNO, elsé cseppjének foloslegétdl vorosbarna Ag,CrO,-csapadék
valik le, amirdl a titralds végpontja észrevehet. A meghatarozas természetesen
csak semleges kozegben sikeriil, mert az Ag CrO, savanyt kozegben feloldédik,
mig ligos kozegben Ag, O, esetleg Ag,CO, keletkezik.

Titralasok vas(III)-s6 indikatorral Volhard szerint: A csapadékos titrala-
sok végpontjanak jelzésére olyan indikatort is hasznalhatunk, mely a méréoldat
foloslegével intenziv szind, oldhaté vegyiiletet alkot. Az indikéator szinvaltoza-
sdnak természetesen itt is az ekvivalenciapont kozelében kell bekovetkeznie. A
Volhard-féle ezisttitraldsoknal méréoldatnak ammoénium- vagy kéalium-roda-
nidot hasznalunk, mig a végpont jelzésére vas(III)-s6-oldatot alkalmazunk. Ha
eziist-sdoldathoz vas(IlI)sé jelenlétében rodanid méréoldatot csepegtetiink, old-
hatatlan eziist-rodanid-csapadék keletkezik, amelynek oldhatésidga olyan kicsi
(L = 1072, hogy az oldatban szines vas(IlI)-rodanid nem keletkezhet. Az ekviva-
lens mennyiségli rodanid hozzdadasa utan azonban az elsé csepp méréoldat-fo-
loslegtél az oldat intenziv voros szint lesz. Mivel az eziist-rodanid oldhat6sagat
hig savak alig befolyasoljak, valamint a vas(Ill)-rodanid is érzéketlen savakkal
szemben, a Volhard-féle mddszer, a Morh-félével ellentétben, savanyu kézegben
is alkalmazhaté.

Indikatornak vas(IlI)-ammoénium-szulfat (vastimso)-oldatot hasznalunk,
amit annyi hig salétromsavval savanyitunk meg, hogy az oldat barna szine vila-
gossérgara valtozzék (10 g vastimso6t 80 cm?® vizben és 10 g 25%-0s salétromsav-
ban oldunk). 100 cm?® titrdlandé oldatra 4-6 cm® indikatort hasznalunk. (Hasz-
nélhatjuk indikatornak a vastimso telitett oldatat is, amihez annyi salétromsavat
adunk, hogy az oldat barna szine sargara véltozzék. Az igy kapott kb. 30%-o0s
oldatbél 100 cm?® titralandé oldathoz 2 cm?-t adunk.)

2.4.2. 0,1 M NaCl mérdoldat készitése

A natrium-klorid (egyenértéktomeg 58,454 g) tisztan eléallithaté, nem higroszko-
pos, Osszetétele megfelel a képletével kifejezett Gsszetételnek, és a belble késziilt
oldat tetszés szerinti ideig, valtozas nélkiil eltarthat6. A natrium-klorid méréol-
dat tehat kivaléan alkalmas eziistionok pontos meghatarozéasara, valamint eziist-
nitrat mérdoldat beallitasara és ellendrzésére. A sobol 1 dm? 0,1 M mérdoldathoz
5,8454 g-ot mérunk be, és vizzel 1000,0 cm®-re oldjuk.
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2.4.3. 0,1 M AgNO, mérdoldat készitése

A finoman elporitott, tiszta eziist-nitratot nagy érativegen vékony rétegben ki-
terftjik, és szaritészekrényben, pormentes helyen 130 °C-on 3-4 6ra hosszat
széritjuk. Kihtlés utan lemériink bel6le pontosan 16,9888 g-ot, mér6lombikban
1000 cm?®-re oldjuk. A portdl és kozvetlen napfénytsl védett oldat csiszoltdu-
gos tivegedényben tetszés szerinti ideig valtozatlanul eltarthaté. A kész oldatot
0,1 M NaCl-ra allitjuk be.

A mérgoldat beallitasa Mohr szerint: 20,0 cm?® 0,1 M NaCl-oldathoz 1 cm?
K,CrO,-indikétort adunk, és a beallitandé 0,1 M AgNO, mérdoldattal alapos ré-
zogatéas kozben maradandé vorosbarna szinezddésig titraljuk.

2.4.4. 0,1 M NH,SCN (KSCN)-oldat készitése és beallitasa

A mérdoldat készitésénél tgy jarunk el, hogy a molekulatomege 0,1 részénél valami-
vel tobbet lemériink taramérlegen [NH,SCN-b¢l 8,50 g-ot (molekulatémeg: 76,120
g); KSCN- bél 10,50 g- ot [molekulatbmeg 97 176 g)], és Vizzel 1 dm?-re oldjuk
dathoz 10 cm® 10%-0s HNO at és 2—4 cm’® salétromsavas vas(HI) ammomum-
szulfat indikatort adunk. A bealhtando 0,1 M rodanidoldattal alland6 razogatés
kozben addig titraljuk, mig az oldat éppen észrevehet6en vorosbarna lesz, és a
szinez6dés tjabb alapos 6sszerdzas utan sem tlinik el.

2.4.5. Az eziist csapadékos meghatarozasa

Volhard médszere: Az eziistionokat tartalmazé salétromsavas oldatot vas(III)s6
indikator jelenlétében ammoénium-rodanid méréoldattal addig titraljuk, mig ala-
pos 0Osszerdzas utan a folyadék vas(Ill)-rodanid keletkezése folytan vordsbarna
szint lesz.

AgNO, + NH,SCN = AgSCN + NH,NO,

A titrdlandé oldat savtartalma tag hatarok kozott ingadozhat, azonban 0,3 M
HNO,-nal ne tartalmazzon kevesebbet. A szokasos titralasi térfogatok mellett 4l-
taldban 10-20 cm® 2 M HNO,-val savanyitunk. A savanyitasra hasznalt salétrom-
savnak nitrogén-oxidokat nem szabad tartalmaznia, mert ezek az ammoénium-
rodanidot elroncsoljak. Célszer(i tehét az alkalmazott savat el6zetesen kif6zni. A
titralas végpontja kozelében a folyadékot igen erélyesen kell razogatnunk, mert a
kivalt eziist-rodanid csapadék jelentés mennyiségl eziistot kot meg adszorpcid
Gtjan, ami csak erés razogatasra deszorbealédik. Eppen ezért a titralasokat cél-
szer jol zar6 tivegdug6s edényben végezni.
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A titrdlas pontossdga 0,1 M oldatok alkalmazésa esetén, ha a titrélast ala-
pos razogatas kozben fejezziik be, 0,01-0,02%. 1 cm® 0,1 M NH,SCN megfelel
10,788 mg eziistnek.

2.4.6. Kloridionok meghatarozasa

Meghatarozas Mohr szerint: A meghatarozand6 oldatnak semleges kémhatasi-
nak kell lennie, mert savanyu kozegben a reakcio végpontjét jelz6 eziist-kromat ol-
dédik, lugos kozegben pedig eziist-oxid, esetleg eziist-karbonét vélhat ki. Az oldat
pH-janak 6,5-10,5 kozé kell esni. Indikatornak 100 cm?® titrdlandé oldatra 2 cm?®
5%-o0s semleges K,CrO,-oldatot hasznalunk. Mivel az eziist-kromét oldhatésaga a
hémérséklettel né, a titralast csak szobahémérsékletti oldatban végezhetjiik.

Meghatérozas: Kb. 0,07 g kloridiont tartalmazé semleges vagy semlegesitett
oldathoz 1 cm® 5%-o0s K,CrO,-oldatot adunk, vizzel kb. 50 cm’-re higitjuk, és
0,1 M AgNO,-oldattal, allandé razogatas k6zben, maradandé vordsbarna szinezé-
désig titraljuk. 1 cm® 0,1 M AgNO, megfelel 3,5457 mg Cl-nak; 5,8454 mg NaCl-
nak; 7,4553 mg KCl-nak, illetve 3,6465 mg HCl-nak. A titralas pontossaga + 0,1%.

Ivévizek kloridtartalmanak meghatdrozésa: A vizsgalandé viznek minde-
nekel6tt neutralvorossel megallapitjuk a kémhatasat. Ha az oldat savanyu (az
indikator voros szint mutat), kevés KHCO,-ot adunk hozza, ha erésen szodatar-
talmu vizrél van sz6 (szikes talajok vize), el6bb néhany csepp HNO,-val meg-
savanyitjuk, majd bikarbonattal k6zombositjik. A vizsgdland6 viz 100,0 cm?®-ét
egy—két cm® 5%-o0s K,CrO, indikator mellett 0,01 M AgNO,-tal gyengén barnas-
voros szintre titraljuk, majd az oldat térfogatéat desztillalt vizzel 150 cm?®-re tolt-
jiik fel, és erélyes razogatas kozben végpontig titraljuk.

2.4.7. Jodidionok meghatarozasa

Titralas indikator nélkiil: Hig jodidoldatoknak eziist-nitrat méréoldattal valé
titraldsa alkalméval az oldatban levé f616s jodidionok peptizallag hatnak a ke-
letkez6 Agl-csapadékra, ezért az oldat tokéletes kitisztuldsa csak az ekvivalen-
ciapontban kovetkezik be, mikor a jodidionok teljesen elfogynak az oldatbél. A
kitisztuldsi pontig val6 titralas hig és tiszta jodidok oldatdban igen pontos ered-
ményeket ad. A kiindulési oldat jodidion-koncentraciéja legfeljebb 0,04 M lehet.
Meghatarozas: Kb. 0,25 g I--ot tartalmazo tiszta jodidoldatot vizzel 60-70 cm?-
re higitunk, és tivegdugés edényben, alapos rdzogatas kézben 0,1 M AgNO,-oldat-
tal 6vatosan titraljuk. Az ekvivalenciapont elérése el6tt kb. 1%-kal az Agl-csapa-
dék koagulélni kezd, a folotte levs folyadék azonban zavaros marad. Ettél kezdve
cseppenként titraljuk tovabb, minden csepp hozzaadasa utédn alaposan Gsszeraz-
va a folyadékot. Az ekvivalenciapontban a csapadék {olott levé folyadék hirtelen
kitisztul. Tiszta, idegen s6t6l mentes jodidoldatban ily médon igen pontos ered-
ményeket kapunk. Egy cm® 0,1 M AgNO,-oldat megfelel 12,692 mg I"-nak.
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2.5. Komplex vegyiiletek képzédésén alapulé médszerek
2.5.1. Komplexometria. Kelatometria

A komplexometria a mérendé komponensek és a komplexometrias reagensek ko-
zott kell6 stabilitassal bir6 komplexek kialakuldsan alapszik. Sziikséges, hogy a
keletkez6 komplex nagy stabilitdst legyen, ugyanis ett6l fiigg a titralasi gorbe
meredeksége, azaz a titralds végpontjanak élessége. Lényeges, hogy a mérdol-
dat mennyisége a komplexképzddésben részt vevé alkotorésszel a titralas folya-
man, illet6leg annak végpontjdban sztochiometridsan egyértelmi legyen, azaz a
komplex a titralaskor sztochiometrids dsszetételben keletkezzék, illetve a titralas
végpontjaban sztochiometrias osszetételtivé valjék. Lényeges még, hogy a titra-
las végpontja jol észlelhetd, lefutdsa pedig gyors legyen. A komplexek stabili-
ennek logaritmusaval jellemezziik. Vizes oldatokban mind az egyfunkciés, mind
a tobbfunkciés ligandumokkal stabil komplexeket képezhetiink, a tobbfunkcids
ligandumokkal képzett komplexeket azonban nagyobb stabilitas jellemzi.

Az etilén-diamin-tetraecetsav (EDTA) vizben kevéssé old6dé, négyértéki
sav:

T N
HO-C-CH, H,C-C-OH
N\ 7
*N-CH-CH-N*

/ N\
HO-G-CH, H,C-C-OH
0* 0*

Ezért képletét roviditve gyakran H,Y-nal jelolik, ahol az Y* az etilén-dia-
min-tetraacetation. A savas hidrogének koziil ketté konnyen, ketté pedig nehe-
zen disszocial (az egyes savexponensek értéke: pK = 2,0; pK,= 2,7; pK,= 6,2;
pK,= 10,3), ezért mint kétértékli sav kozepes erésségli. A vegyiiletnek kiilonos
jelentdséget ad az a koriilmény, hogy a *-gal megjelolt atomjai konnyen leadha-
t6 elektronparral rendelkeznek, és igy komplexképzésre hajlamos (elektronak-
ceptor) fémionokkal igen stabilis belsé komplexeket (kelat komplexek) alkot. A
komplexképzésre valé hajlamosségra jellemzd, hogy nemcsak az atmenetifémek
ionjaival, hanem még a zart elektronoktettel rendelkez6 alkalifoldfémek ionjai-
val (Mg?*, Ca?*,...) is képes komplexeket alkotni. E komplexek erésségét a stabili-
tasi alland6 exponensének (pK = - log K) értékeibdl itélhetjiik meg (3. tdblézat).

3. tablazat. Néhany fém komplex stabilitdsi exponense
Men+ Mg2+ Caz+ Mn2+ Zn2+ Pb2+ Ni2+ Cu2+ Cr3+ Fel3+
pK 8,6 10,6 13,7 16,2 18,0 18,3 18,5 24 25
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Mivel a komplexképz6 etilén-diamin-tetraecetsav molekula egyidejtileg sav
is, a fémkomplexek stabilitdsa a pH-nak is fiiggvénye. Ez abban nyilvanul meg,
hogy minél jobban eltol6dik a pH a savas tartomény felé, a fémkomplexek annal
inkabb elbomlanak fémionra (Me"*) és etilén-diamin-tetraacetatra. E bomlés an-
nél kisebb, minél stabilabb komplexrél van szd. Ezért a Fe®* és Cr®* még savas
kozegben is dllandé komplexeket adnak, mig a kétértékii kation komplexek savas
kozegben rendszerint elbomlanak. Az etilén-diamin-tetraecetsav masik fontos
tulajdonséaga, hogy mint hatfogti ligandum, a fémionnal egy lépésben ad komp-
lexet, amikor is azonnal kialakul az oktaéderes (néha tetraéderes) elrendezddés.
Az etilén-diamin-tetraacetat tehat a fémiont rakollé mddjara teljesen kortiloleli,
amikor 6t darab ottagt stabilis kelatgytr alakul ki.

Az etilén-diamin-tetraecetsavnak ez az erés komplexképzé hajlama adta a
gondolatot arra, hogy ezt az anyagot fémionok komplexképzésén alapul6 meg-
hatarozaséra alkalmazzak. E célra a vizben jél old6dé és az ipar altal vizlagyitési
célra forgalomba hozott dinatriumsét (Na,H,Y - 2 H,O) alkalmazzuk, mely kiil6n-
b6z6 neveken, hazankban Komplexon(III) néven kertil kereskedelmi forgalomba.

2.5.1.1. Komplexometrids indikdtorok

Komplexonnal valo titralas kozben tehat, ha a pH megfelel6en van megvalasztva,
a fémion-koncentréacié eleinte lassan, késébb erdsen valtozik, mig végiil az egyen-
értékpontban ugrasszeriien igen kis értékre csokken. A végpont jelzésére olyan
fémindikéatorok alkalmasak, amelyek a meghatdrozandé fémionnal laza, szines
komplexet alkotnak. A fémionmentes indikétor szine eltéré a fémkomplexétdl.
A titrélas sordn a Komplexon(III) el@szor a szabad fémionokat koti meg, azutan a
szines indikatorkomplexre keriil sor. A Komplexon(III) erésebb komplexet alkot-
van a fémionnal, mint a fémindikator, a szines komplexbdl elvonja a fémiont, és
igy szinvéltozés kovetkezik be, ami a titrdlas végpontjat jelzi. A komplexometrias
titralasokhoz az Eriokrémfekete T és a Murexid fémindikatorok hasznalatosak.

Eriokromfekete T: kémiai neve: 1’,2-dioxi-5-nitro-(1,2’)-azonaftalin-4-szul-
fonsavas-Na (réviditve NaH,E). A fémionokkal négyfogi ligandum gyanant vi-
selkedik. A fémionmentes szinezékion (H,E") a pH-t6l fiiggéen més és mas szint
mutat:

pH = 6,3 pH = 11,5
HJE == HE*+H* =— E*+2H"
piros kék narancs

A pH = 6,3-11,5 intervallumban stabilis kék forma fémionokkal piros szint
komplexet ad:
Me™ + HE>X —= [MeE]"9+ + H*
kék piros komplex
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A szinezék indikatortulajdonsagai tehat pH = 6,3-11,5 intervallumban
érvényesiilnek. Komplexometrias titrdlasokra legalkalmasabb azonban a pH =
9-10 intervallum, amit NH, + NH,Cl pufferrel egyszertien meg lehet val6sitani.
Az indikator vizes oldatban lassankent bomlik, ezért finoman elporitott KNO,-tal
keverve szilard formaban vagy szédas propil-alkoholos oldatban alkalmazzak

Szilard indikdtor készitése: 50 g finoman elporitott KNO,-ot 0,1 g Eriokrém-
fekete T szilard szinezékkel alaposan elkeveriink. Egy titralashoz kb. 0,3 g indi-
katorkeveréket hasznélunk.

Propil-alkoholos Eriokrémfekete T indikdtor készitése: 1 g szilard Eriokrom-
fekete T indikatort 30 cm® vizben oldunk, melyhez 1 cm® 1 M Na,CO,-oldatot
adunk. Oldédas utén izopropil-alkohollal 100 cm?-re egészitjitk ki. Egy titralas-
hoz 4-6 csepp indikatort hasznélunk.

I Pufferoldat pH = 9-10 bedllitdsdra: 0,83 g NH,Cl-ot kevés vizben oldunk,
11,3 cm?® koncentralt NH,OH-ot adunk hozz4, és vizzel 100 cm®-re higitjuk. Egy
titrdlashoz 5 cm® oldatot hasznalunk. E puffermennyiség legfeljebb 0,01 mol/dm?-
es oldatokkal valo titrdlas esetén elegendd. Toményebb oldatok titrdlasakor tobb
NH,Cl-ot, illetve NH,OH-ot kell alkalmaznunk a pufferkapacitas novelése céljabdl,
kiilonben kénnyen eléfordulhat, hogy egyes fémhidroxidok [Mg(OH),] kicsapéd-
nak. 0,05 mol/dm® koncentracié koral 100 cm? titralasi térfogatra 0,25 g szilard
NH,Cl-ot és 10 cm® 10%-0s NH,OH-ot célszerti a kézel semleges oldathoz mérni.

Murexid (ammoéniumpurpureat): Ersen 1tgos kozegben (pH>12) a mure-
xid ibolyaszint mutat. Fémionok (Ca®*-ion) hatasara lazacvoros komplexet ad.
Titralaskor a Komplexon(IIl) kivonja a fémiont ezen komplexbél, és a murexid
sajat szine el6tiinik. Az indikatort Ca?*, Cu®* és Ni*" komplexometrias titrdlasa-
nél alkalmazzuk. Utébbi két iont hig NH,OH-oldattal tartjuk oldatban.

Murexidindikator készitése: 50 g finoman poritott KNO,-ot (vagy NaCl-ot)
1 g murexiddel elkeveriink. Egy titralashoz kb. 0,1 g keveréket hasznalunk. Hasz-
nalatos a murexid telitett vizes oldata is indik4tornak.

II. Pufferoldat: 2 g NaOH-ot 50 cm? kiforralt és lehtitott vizben oldunk. A kb.
molos oldatot célszerti belill paraffinozott edényben tartani. Az oldatb6l néhany
cm?®-t alkalmazunk egy titralashoz, hogy a titraland6 oldat biztosan erésen lagos
(pH>12) legyen.

2.5.1.2. Komplexon(Ill)-mérdoldat készitése

Atitrélasokat 0,1 mdlos, 0,05 mélos, 0,01 mélos vagy 0,001 mdlos Komplexon(III)-
meérdoldattal szoktuk végezni (molekulatémeg = Na,H,Y - 2H,O = 372,2 g). A
vizkeménység meghatarozasdhoz legtobbszor a kb. 0,01 mélos oldatot hasznal-
juk. Ezt 4gy készitjiik, hogy 3,8 g Komplexon(IlI)-hoz 800 cm?® vizet és 0,86 g
NaOH-ot adunk, majd old6das utan vizzel 1 dm?® feltoltjik. Az oldat hatoértékét
MgSO,-ra allitjuk be. 1 cm® pontos 0,01 mélos Komplexon(III)-oldat 0,01 mmol
fémiont mér.
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MgSO -térzsoldat készitése: A kristdlyos MgSO, - 7 H,O rendszerint szto-
chiometrikus 0sszetételd, és egyszerti beméréssel pontos oldat készithetd bels-
le. 0,01 mélos MgSO,-oldat készitéséhez 2,4649 g-ot mériink le, és vizzel 1000
cm?-re oldjuk.

A 0,01 mélos Komplexon(Ill)-oldat bedllitasa: 20,0 cm® MgSO,-térzsoldatot
titrdl6 lombikba pipettazunk, 5 cm?® (NH,-NH,Cl) I Pufferoldatot adunk hozza,
és vizzel kb. 50 cm?®-re higitjuk. Késhegynyi (kb. 0,3 g) Eriokrémfekete T szilard
indikatorkeverék hozzaadéasa utan a beallitand6 0,01 mo6los Komplexon(III)-mal
addig titraljuk, mig az oldat szine pirosbdl az ibolyaskék szinarnyalaton keresz-
tul égszinkékbe csap at. A végpont kozelében a titralast lassan végezziik. A mé-
réoldat hat6értékét célszerti 0,01 mmol/cm?®-ben megadni.

Magnézium-komplexondt térzsoldat: A titralas eredménye alapjan készithe-
tiink magunknak Mg-komplexonét torzsoldatot egyenértékti MgSO,-toérzsoldat és
Komplexon(IlI)-mérdéoldat 6sszeontésével (indikator nélkiil).

2.5.1.3. Kalcium és magnézium egytittes mennyiségének megallapitdsa.
A viz 0sszes keménységének meghatdrozasa

A komplexometrids kalcium-magnézium-meghatarozas féként a viz 6sszes ke-
ménységének meghatarozasa szempontjabol nagy jelentéségl. A titralas pH =
9-10 kortli értéknél Eriokromfekete T indikétor jelenlétében elvégezhets. A
Komplexon(Ill) ugyanis a Ca?*-ionokkal, az indikator viszont a Mg**-ionokkal
alkot er6sebb komplexet. A titrdlas soran tehat a Komplexon(III) elészor a Ca**-
ionokat koti meg, és csak ezutédn egyesiil a Mg?*-ionokkal. Végil a titradlas vég-
pontja koriil kiszoritja a komplexbdl az indikatort, és ezért az oldat szine pirosbél
kékbe csap at. A titralas Mg?*-ionok nélkiil nem végezhet6 el, mert a Ca**-ionok
Eriokromfekete T-vel nem adnak komplexet.

Meghatéarozas: 50,0 cm® vizmintdhoz 1-5 cm® (NH,-NH,CI) I Pufferol-
datot és egy kis kanalka Eriokromfekete T indikéatorkeveréket adunk, majd
0,01 molos Komplexon(Ill)-mal addig titraljuk, mig a szin pirosbél kék-
be csap at. 1 cm® 0,01 mélos Komplexon(Ill)-oldat megfelel 0,4008 mg
Ca-nak, illetve 0,2432 mg Mg-nak.

Magnéziumion-mentes vizben a titrdlas nem megy. Ha az oldat kevés Mg?*-
iont tartalmaz, a szindtcsapas nem elég éles. A szinatcsapast élesebbé tehetjiik,
illetve a meghatarozast Mg?*-ion mentes oldatban is elvégezhetjiik, ha a megha-
tdrozand6 oldathoz 10-20 csepp Mg-komplexonat torzsoldatot adunk. A Ca**-
ionok ugyanis egyesiilve a Komplexon(IIl)-mal, szabadda teszik a Mg?*-ionokat.
Ezek viszont az Eriokromfekete T indikétorral egyesiilnek piros szinti komplex-
szé. Titralas kozben azonban az Eriokrémfekete T kék szine éppen akkor jelenik
meg, amikor az oldathoz a Ca?*-ionokkal egyenértéki Komplexon(Ill)-at adunk.
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2.5.1.4. A kalcium komplexometrias meghatarozdasa

A kalcium szelektiven meghatarozhaté magnézium mellett is, ha a végpont jel-
zésére murexidindikatort alkalmazunk és természetesen erésen lagos kozegben
dolgozunk. A murexid ugyanis gyengébb komplexképzé anyag révén, a Mg?*-
ionokat mar meg sem koti, de a Ca**-ionokkal piros szinli komplexet alkot.
Komplexon(IIl)-mal valé titrdlas alkalméval egyenértéki mérGoldatot adunk az
oldathoz. A médszer tehat alkalmas egy vizminta kalciumsok okozta keménysé-
gének kozvetlen meghatarozaséra.

Meghatarozas: 50 cm® vizsgaland6 vizmintat titrdlé lombikba mértink, hoz-
zdaadunk 2-5 cm® 1 M NaOH-ot (II. Puffer) és kb. 0,1 g szilard murexidindikatort,
majd 0,01 mélos Komplexon(IIl)-oldattal addig titraljuk, mig az oldat lazacvoros
szine kékesibolyéba csap at. Az oldatot ligositas utan azonnal titralni kell, mert
allas kozben a levegd vagy a lig esetleges CO,-tartalma kovetkeztében CaCO,
valhat ki. 1 cm® 0,01 mélos Komplexon(III)-oldat 0,4008 mg Ca-ot mér.

2.5.1.5. A vas(Ill)-ionok komplexometrias meghatdarozdsa

A vas(Il)-ionok jelenlétében, gyengén savas kozegben, a variaminkék B indika-
tor kékesibolya oxidaciés szint mutat. Ha az oldathoz Komplexon(IIl)-at adunk,
ez a vas(Il)-ionokat megkoti, és az oldat redoxipotencialja a variaminkék B at-
csapasi potenciédljanal negativabba valik. Az indikator tehat elszintelenedik. A
variaminkék e viselkedése alapjan alkalmas vas(IlI)-ionok komplexometrias meg-
hatarozasanak végpontjelzésére.

Meghatarozés: A kb. 20 cm® 0,01 mélos gyengén savas vas(Il)-s6 oldathoz
kezd6d6 csapadék kivéalasig NaOH-oldatot adunk, majd annyi koncentralt han-
gyasavat, hogy a csapadék feloldddjék. 1-2 cm?® hangyasavat adunk még hozza
feleslegben, és az oldatot 40-50 °C-ra melegitjitk. Ezutan 1 csepp 1%-os varia-
minkék B indikatort adunk hozza, és az oldatot azonnal titraljuk addig, amig an-
nak szine kékesibolyabdl a vas(IIl)-komplexonédtnak megfeleld tiszta sarga szinbe
nem valt. 1 cm® 0,01 mélos Komplexon(Ill)-oldat megfelel 0,5585 mg vasnak. A
titralas szulfoszalicilsav indikator jelenlétében is elvégezhetd.



3. fejezet

Elelmiszerek osszetételének meghatarozasa

Az emberi és az allati test, valamint a novények 95%-a szénbdl, oxigénbdl, hid-
rogénbdl és nitrogénbdl 4ll, a maradékot pedig kb. 12-15 1étfontossagu elem al-
kotja. Az ezekbdl felépiil6 szerves anyagok a fehérjék, a szénhidratok és a zsirok.
Az él6lények csoportjainak hasonlé a felépitése; az osszetételben a leglényege-
sebb kiilonbség az, hogy az éllati szervezet nem tartalmaz cellul6zt vagy mas
rostot alkot6 anyagot. Mind az 4llatok, mind a névények tomegének 70-80%-at a
viz teszi ki, ami az élet nélkiilozhetetlen anyaga, hisz minden életjelenség vizes
kozegben végbemend kémiai-biokémiai reakcidk sorozata. A fejlédéssel parhu-
zamosan mind az 4llatokban, mind a névényekben csokken a viztartalom, és a
szérazanyagban né a zsirok ardnya. A viz eltavolitdsa utdn visszamarado szaraz-
anyag fehérjékbél, cukrokbdl, poliszacharidokbél, lipidekbdl, valamint szerves
és szervetlen kotést dsvanyi anyagokbol all. Ezen utébbiak alkotjak a magasabb
rend allatok csontjanak szilard vézat.

Napjainkban még mindig a mult szédzad elején kidolgozott mddszereket
hasznéljak az élelmiszerek taplaloértékének meghatarozasara, aminek soran az
élelmiszereket alkot6 anyagokat tulajdonsagaik alapjan fébb csoportokba sorol-
jak. A vizsgalati mtiveletek soran szaritassal meghatarozzak a szarazanyag-tartal-
mat, hamvasztéssal a hamutartalmat, Kjeldahl médszerével a nitrogéntartalmat,
zsiroldoszerekkel val6 extrahédlassal a zsirtartalmat, valamint hig savval és liggal
val6 f6zéssel a nyersrosttartalmat. A szerves savakat és a szénhidratokat szami-
tédssal hatarozzdk meg Ggy, hogy a szérazanyagbdl levonjik az el6bbi frakciok
Osszegét, igy megkapjak a nitrogénmentes kivonhat6 anyagokat, melyek kozé tar-
toznak a cukrok, a szerves savak, a keményitd, az inulin, valamint a pektin és a
hemicellul6z oldhat6 része.

A mult szédzad eleje 6ta az élelmiszer-analitikai médszerek sokkal gyorsab-
bak és érzékenyebbek lettek, az élelmiszerek taplal6értékének meghatarozasa
azonban a makroosszetételt illetéen elviekben nem sokat véltozott. Az élelmisze-
rek Osszetételét, a klasszikus mdodszerek szerinti felosztasat a 12. dbra tartalmaz-
za. Az 6sszeallitasban a folyamatos vonallal bekeretezett komponenst méréssel,
a szaggatott vonallal bekeretezettet pedig szamitéssal hatarozzuk meg.
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/ Elelmiszerminta
. viztartalom szarazanyag

szennyezddés,
f6ld, homok

+ N-mentes
. kivonhat6
nyersfehérje | | nyerszsir | | nyersrost | anyag |

........... . zsirok celluléz cukrok
{_amid | | valodi glikolipidek hemicellul6z szerves savak
nitrat fehérje foszfatidok lignin keményité
aminosav viaszok kutin inulin
savamid szteroidok kovasav pektin és a
peptidek terpének hemicellul6z

oldhat6 része
12. abra. Az élelmiszer-komponensek csoportositasa

Az élelmiszer minéségének megallapitasa céljabdl végzett vizsgalat a minta-
vétellel kezdédik, amely soran a minésitendé anyagnak azt az egyértelmtien el-
kiilonithetd részét, aminek jellemz6i egységesek, tételnek hivjuk. Az egy tételhez
tartozo élelmiszer azonos fajtaja, azonos termé- vagy termelési helyrél szarma-
zik, egy évben termett vagy termelték, és egy tarolohelyen raktaroztédk. Vasérolt
élelmiszer esetén egy széallitmany é4llhat egy vagy tobb tételbdl is. Hogy a vizsga-
lando6 tétel homogenitasarél meggy6zédjink, a tételt két vagy tobb mintavételi
alapra bontjuk. A mintavételi alap egyetlen helyérél vett mintat elemi mintanak
nevezzik. Egy mintavételi alapbél annak nagységétél fiiggéen tobb elemi min-
ta is vehet6; ilyen esetben az elemi mintak egyesitésével nyerjiik az 6sszesitett
vagy atlagmintat. Az elemi vagy Osszesitett mintak csak egy részét kiildjik el
vizsgalatra, amit laboratériumi mintanak hivunk. Hivatalos mintavételkor — a
felmertil6 mindségi vitdk eldontéséhez — ellenmintat vesziink, melynek 6ssze-
tétele és tulajdonsagai a laboratériumi mintdéval azonosak. A mintavétel jellege
szerint lehet:

— hivatalos mintavétel, amelyet hatésagi jogkorrel rendelkezd, hivatalos
személy végez a termék mindségének ellendrzésére,

— kereskedelmi mintavétel, amikor az élelmiszer adasvételében érdekelt va-
lamennyi fél, vagy az egyik fél és egy hivatalos személy van jelen a mintavételnél,
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—tizemi mintavétel, amelyet a gyart6 végez az élelmiszer mindségének meg-
allapitdsa és folyamatos ellendrzése céljabol és

— tajékoztaté mintavétel, amelyet a mindség tajékoztato jellegli megéllapita-
sa céljabdl vesznek.

A mintavétel végrehajtdsat szabvanyok irjak eld. Lényeges, hogy a labora-
tériumi minta jol reprezentélja a mintavételi alap atlagos minéségét; minél kon-
centréltabb és minél homogénebb egy minta, annél kevesebb elemi minta sziik-
séges a jo atlagminta kialakitdsahoz. A laboratériumi minta legalabb 500-600 g
szérazanyagot tartalmazzon, ami még akkor is elegendd, ha nagyszdmua kompo-
nens meghatarozasédra keriil sor. Az egyes élemiszer-féleségekbdl a kovetkezd
mintamennyiségeket kell a laboratériumba bekiildeni:

—magvak és daraik, ipari eredet(i alapanyagok, ipari keverékek, élelmiszer-
kiegésziték, malomipari lisztek, darak: 1 kg,

— nyersanyagok, gyokér és gumés élelmiszer-alapanyagok: 2,5-3 kg,

— tej és tejtermékek, his és htuskészitmények: 7-8 kg.

A mintat ugy kell csomagolni, hogy annak szarazanyag-tartalma a laboraté-
riumba érkezésig ne valtozzon, valamint meg kell akadalyozni a minta romlas-
nak indulaséat. A mintat a lehet6 legrovidebb idén belil juttassuk el a laboratori-
umba, kiilonosen akkor, ha mikrobiolégiai vizsgalatot is végeztetiink.

Sztereomikroszkép Szitasorozatok razégéppel 6sszekapcsolva

13. abra. Laboratériumi eszkézok I.

Alaboratériumba beérkezé mintat érzékszervi biralatnak vetjiik ala, amely-
nek soran vizsgéaljuk a kiils6 megjelenést, a szint és a szagot, az egynemiiséget,
az apritottsagot, az egészségi allapotot, a szennyezettséget, ezen beliil a gyomno-
vények, az allati kartevék, a por, a fold, a gombas fert6zottség és az idegenanyag
mennyiségét és ardnyat. (E vizsgélatokhoz segitségtinkre lehet a 13. abran latha-
t6 sztereomikroszkop.) Szemestermények és egyéb magvak esetében vizsgaljuk
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az egynemtséget, idegen magvak, a sériilt, romlott, porkol6dott, égett, penészes
szemek el6fordulasét, a csutka, a 1€ha, a toklasz, a pelyva és a szarrészek jelenlé-
tét, valamint a gyomnovények mennyiségét, kiillonos tekintettel a mérgezd vagy
karos gyommagokra. Ipari keverékek esetén, a fentieken tul, vizsgaljuk a fizikai
megjelenési format (finom 6érlemény, dercés, pellet), az egész gabonaszemek je-
lenlétét, osszedllt csomokat, raktari kartevéket és a minta széraz, nyirkos vagy
vizes allapotat. (E vizsgalatokhoz segitségiinkre lehetnek a kiilonféle szitasoroza-
tok, melyek segitségével a szemcseméret-eloszlas is meghatarozhaté (13. abra).
A fentieken ttl meghatarozzuk a vizsgalt anyag szinét és szagét. Az észlelt szag
lehet a vizsgalati anyagra jellemzé vagy dohos, penészes, erjedt, savanyd, befiil-
ledt, szards, avas, vajsavas, porkolédott, égett, idegen vagy jellegtelen.

Szitasorozat Daralé Daral6 és mintazo Dérzsmalom

14. abra. Laboratériumi eszkézok I1.

Szitkség esetén koncentratumok, ipari alapanyagok, valamint préselt és
morzsazott termékek esetén elvégezhetjilkk a szemcseméret-meghatarozast meg-
felel6en kivalasztott szitasorozattal, majd kiszamithatjuk a kiilonb6z6 frakciok
szézalékos mennyiségét.

A fenti vizsgélatokat kovetheti a mikroszképos vizsgalat, mely egy kiilon
tudomanyag, és amelynek targyalasa nem tartozik a konyv feladatkorébe.

A mindség megéllapitasat célzo vizsgédlatok koziil elséként a mikrobiologiai
vizsgélatokat végezziik el, mert a vizsgéalati anyag mikrobiolégiai 4llapota folya-
matosan valtozhat. Az élelmiszer mikrobiolégiai allapota annak felhasznalhaté-
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ségét igen sokoldaltian befolyédsolhatja, mert hatéssal van az élelmiszer értékére,
felhasznélhat6sagara, a tarolhatdségra és a konzervalhatésagra. Az élelmisze-
rek mikrobiolégiai vizsgalata is kiillon tudomany, aminek targya nem tartozik a
konyv feladatkorébe.

A kiillonboz6 mintédkat a vizsgalatokat megel6z6en apritani kell, melynek
soran ktlonféle daral6kat és homogenizéatorokat hasznalunk (14. abra). A legtobb
vizsgalathoz elegendd, ha a minta 98%-a atesik a 0,2 mm lyukméretd szitan. A
15. dbran kilonféle, laboratériumban haszndlatos daral6k és homogenizatorok
lathatok.

15. abra. Kiilénféle tipusi dardlék és homogenizdtorok

3.1. Nedvességtartalom meghatarozasa

A nedvességtartalom meghatarozésanak leggyakrabban alkalmazott médja az,
hogy a mintat 103 °C-on szaritészekrényben (16. dbra) a tomegélland6sag elérésé-
ig szaritjuk, majd a mért értékekbdl szamitassal hatarozzuk meg a szarazanyag-,
illetve a nedvességtartalmat. A 14-20% viztartalmat meghaladé és emiatt nem
daralhat6é anyagokat két fazisban szaritjuk meg. Az elGszaritdas hémérséklete 55—
60 °C, amely utan a mintat szobalevegén hagyjuk kiegyenlit6dni, lemérjiik, ezt
kovetéen apritjuk, és az Gjra bemért mintat 103 °C-on tomegallanddsagig szarit-
juk. Az élelmiszerek illékony anyagai a széaritas soran elillanhatnak, ezért ezeket
az anyagokat a nedves mintébol kell meghatérozni.
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16. abra. Szdritészekrény és vakuum-szaritészekrény
3.1.1. Nedvességtartalom meghatarozasa elgszaritas nélkiil

A homogenizalt szilard mintakbol legalabb 150 g-ot olyan mérettire daralunk,
hogy 10%-nal té6bb ne maradjon fenn az 1 mm lyukbdségt rostan. Ismételt homo-
genizdlas utan 2 g 6rleményt mériink be 1 mg-os pontossaggal (m), majd egyen-
letesen szétteritjuk a szaritéedényben. Ezutdn 0,2 mg-os pontossaggal lemérjik
a szaritéedényt a fedelével és a 2 g mintéval egyiitt (E), majd az edényt nyitott
fedével 103 °C-ra (£2 °C) melegitett szaritészekrénybe helyezziik, és 4 6ran ke-
resztiil szaradni hagyjuk. Szaritas utan az edény fedelét zérjuk és exszikkatorban
lehttjiik, majd 0,2 mg pontossaggal lemérjik (Sz). A nedvességtartalmat a kove-
tezé képlettel szamitjuk ki és tomeg%-ban adjuk meg:

nedvességtartalom % = E_TSZ 100,

ahol: E = a minta és a szaritéedény tomege szarités elétt,
Sz = a minta és a szaritéedény tomege szdritas utdn,
m = a széritdsra bemért minta tomege g-ban.
A minta nedvességtartalmat két parhuzamos mérés kozépértékeként, egyti-
zedes pontossaggal adjuk meg. A meghatéarozas pontossaga +0,6%.

3.1.2. A nedvességtartalom meghatarozasa elészaritassal

Legaldbb 500 g nagy nedvességtartalmt mintat mériink le taramérlegen 0,01 g
pontossédggal (e), és 60-70 °C-on tomegéllandésagig széritjuk. Ezt kovetéen szo-
bahémeérsékleten nyitott edényben 2 éran 4t hiilni hagyjuk, majd lemérjiik (M).
A lehtlt minta szdrazanyag-tartalmat a 3.1.1. pontban leirtak szerint meghata-



3.2. Az asvanyi alkotérészek meghatarozasa B 127

rozzuk, a nedvességtartalmat a kovetkezd képlettel szamitjuk ki és tomeg%-ban
fejezziik ki:
nedvességtartalom % = 100-(1 - M),
e-m

ahol: e = az els6 szaritasra bemért minta tomege g-ban,
M = az elsé széritasra bemért minta szaritas utdn g-ban,
m = apritds és 6rlés utan a 2. szaritdshoz bemért minta tomege g-ban,
sz = a 2. szaritasra bemért minta tomege szaritas utan g-ban.
A minta nedvességtartalmat két parhuzamos vizsgalat kozépértékeként, egy-
tizedes pontossaggal adjuk meg.

3.2. Az asvanyi alkotorészek meghatarozasa

3.2.1. A nyershamu és a sésavban oldhatatlan hamutartalom
meghatarozasa

3.2.1.1. A nyershamutartalom meghatdrozdsa

A hamutartalom meghatarozésa céljabél a mintét izzit6tégelyben laboratériumi
f6z6lapon, majd izzitékemencében 550 °C-on elhamvasztjuk addig, amig a hamu
fehér, illetve sziirkésfehér nem lesz. Amennyiben a hamu sok 4svényi anyagot
(nehézfémet) tartalmaz, akkor szine sotétsziirke is lehet. Ha a hamu formaban
visszamaradé szervetlen anyagok mennyiségét levonjuk a szarazanyag-tartalom-
bél, akkor megkapjuk a szerves anyagok mennyiségét.

17. abra. Kiilénboz4 tipust izzitokemencék
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Az eljards menete a kovetkezd: mérjiink be 5 g vizsgalati anyagot (m ) 1 mg
pontossaggal, és tegyiik be a mér el6z6leg legalabb 30 percig 550 °C-on kiizzitott,
exszikkdtorban lehtit6tt és 0,2 mg pontossaggal lemért hamvaszt6tégelybe (m,).
Helyezziik a mintat elektromos f6zélapra, és fokozatosan égesstik el elszenesedé-
sig, ezt kovetben tegyiik a tégelyt 550 °C-os hdmérsékletii izzitékemencébe (17.
abra), és ott harom o6ran keresztil izzitva szénrészecskéktél mentes hamut ka-
punk. Ha tovébbi 1 6ran keresztiil izzitva még mindig el6fordulnak szénrészecs-
kék a hamuban, akkor hagyjuk lehtlni, és néhany csepp desztillalt vizzel val6
nedvesités utdn tovébbi egy 6ran at hamvasztjuk. Exszikkétorban val6 lehiilés
utdn mérjiik le a hamu és a tégely egyiittes tomegét 0,2 mg pontossdggal (m ). A
nyershamutartalmat a kovetkezo képlettel szamithatjuk ki tomeg%-ban kifejezve:

nyershamu % = =M . 100,

o

ahol: m_ = avizsgalathoz bemért minta témege (g),

m, = a tégely és a minta tomege hamvasztas utan (g),

m, = a tégely tomege (g).
A nyershamutartalmat két parhuzamos mérés kozépértékeként, egytizedes

pontossaggal adjuk meg.

3.2.1.2. A sésavban oldhatatlan hamutartalom meghatdarozasa

A s6savban oldhatatlan hamutartalom meghatarozasakor a mintat elhamvaszt-
juk, a hamut sésavban forraljuk, az oldhatatlan maradékot sztrjik, szaritjuk,
hamvasztjuk és lehtilés utan mérjitk. A vizsgalati eljaras a kovetkez4: miutan az
el6z6ekben leirtak szerint meghataroztuk az élelmiszer hamutartalmat, a hamut
mossuk at 75 cm® 3 M-os sésavval egy 400 cm?®-es f6z6poharba, lassan forras-
ba hozzuk és 15 percig enyhén forraljuk. Hamumentes sztir6papiron sztirjiik a
meleg oldatot, és meleg vizzel a maradékot kloridmentesre mossuk. Tegyiik a
szUr6papirt tartalmaval egyiitt a mar el6zéleg kiizzitott, lehtitott és 0,2 mg pon-
tossaggal lemért hamvasztétégelybe (m,). Ezt kovetéen el6szor szaritjuk, majd ki-
izzitjuk 550 °C-on. Exszikkatorban valé lehtilés utan 0,2 mg pontossédggal mérjiik
(m,). A sésavban oldhatatlan hamutartalmat a kovetkezo képlet szerint szamitjuk
és tomeg%-ban fejezzik ki:

s6savban oldhatatlan hamutartalom % = T — M2 . 100,

0

)

=

=5

g
|

= a vizsgélatra bemért minta tomege (g),
m, = a tégely és a s6savban oldhatatlan hamu tomege (g),
m, = a tégely tomege (g).
A s6savban oldhatatlan hamutartalmat két parhuzamos vizsgélat kozépérté-
keként, egytizedes pontossaggal adjuk meg.
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3.2.2. Az asvanyi alkotorészek meghatarozasa spektroszkopiai
modszerekkel

Spektroszképiai médszereknek nevezzitk az elektromigneses sugarzas és
az anyag kolcsonhatasan alapulé analitikai eljarasokat. Két f6 aga kozul az
emisszios eljaras a fénykibocsatédson, az abszorpcios eljaras pedig a fényelnye-
lésen alapszik. Mindkét eljaras alapja az a felismerés, amely szerint az atomok
és molekulak elektronrendszerében az elektronoknak pontosan meghatarozott
energiaértékei vannak, aminek kovetkeztében energiafelvétel vagy -leadas csak
meghatérozott (diszkrét) energiamennyiségek formajaban mehet végbe. Gerjesz-
tés soran az energiakozlés hatasara egy elektron magasabb szintre kertil, amelyet
kovetéen — mivel a gerjesztett &llapot instabil — az elektronok f6los energidju-
kat leadva alapallapotba jutnak (rekombinacid). A gerjesztés és a rekombinacié
azonban csak akkor szolgaltat analitikai informaci6t, ha az energialeadas fény
formajéban torténik. Az emittalt (kisugarzott) fény energiajat a kovetkezé képlet
szerint szamolhatjuk ki:

E=hv=h$%
y T
ahol: h = Planck-féle 4llandé (6,625 - 1047 - s),
v = az emittalt fény rezgésszdma (frekvencidja) (s™),
)\ = az emittalt fény hullimhossza (nm),
¢ = a fény terjedési sebessége (3 - 10° m/s; 300 000 km/s).

Az energiaszintek kozotti lehetséges elektronatmenetet dbrazolva kapjuk az
un. termdiagramot. A termdiagramon minden gerjesztési dllapot kozotti energia-
kalonbségnek megfelel a fény jol megkiilonboztetheté hulliamhossza. A legalsé
szintnek megfelel6 energiakiilonbség adja az Gn. alapvonalat, amely a kérdéses
elemre a legjellemzébb és a legintenzivebb. A fontosabb elemek alapvonalait a
4. tdblazat tartalmazza.

4. tablazat. Néhany elem alapvonala

Natrium 589,0 és 589,6 nm
Kalium 766,5 nm
Kalcium 422,7 nm
Magnézium 285,2 nm
Réz 324,7 nm
Cink 213,9 nm
Vas 248,3 nm

Mangan 279,5 nm
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A molekulédk esetében az elektronok energiaéllapotai mellett médosulnak
a forgasi és rezgési energiak is, azonban ezek energidi az elektronok energiaja-
hoz képest nagysagrendekkel kisebbek. Az elektromégneses spektrum optikai
tartoménya az, amit a makro- és mikroelemek mennyiségének meghatarozaséra
fel tudunk hasznalni. A kibocsatott vagy az elnyelt fény hulldimhossz szerinti
felbontasa utan nyerjitkk a szinképet, amelynek értékelésével a szinképelem-
zés foglalkozik. Vonalas szinképet kapunk atomos gédzok vagy g6zok gerjesztése
esetében, sdvos szinképet molekuladk gerjesztésekor, folytonos szinképet adnak
az izz6, szilard testek vagy folyadékok. Atomokat — mivel a fény emittalasara
és abszorbealasara is képesek — emissziéban és abszorpcioban is vizsgalha-
tunk, molekuldkat viszont (mivel a gerjesztés soran legtobbsziér elbomlanak)
abszorpciés médszerekkel tudunk analizalni.

3.2.2.1. Emisszios szinképelemzés
3.2.2.1.1. Langfotometria

A langfotometria a langban torténd gerjesztéssel végzett mennyiségi szinképelem-
zés. Az eljaras soran a mintat langba porlasztjuk, majd az emittalt fény erésségét
spektrélis felbontas utan kozvetleniil mérjik. A langba beporlasztott anyagbél az
oldészer elpérolog, majd a gézallapotban 1évé fémso6 termikusan disszociél. A ka-
pott szabad atomok és gyokok, esetleg molekulak gerjesztédnek, egy résziik ioniza-
mérséklet, a kis mennyiségli anyag adagolasa és a viszonylag hosszt idejti langban
val6 tartézkodésa. Gaz halmazallapotban egyenstily &ll be a molekulék, az atomok
és az elektronok kozott. Az eljaras soran a gerjesztGdott atomok altal kisugarzott
fény intenzitasat mérjitk. A langfotométer elvi felépitését a 18. abra mutatja.
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D monokromator  érzékeld erésitd regisztralod

lang
18. abra. A ldngfotométer elvi felépitése
A folyamat menete 0sszefoglalva a kovetkez6: az olddszer (ami legtobbszor

viz) elpérolgésa, szilard kod keletkezése, parolgas, disszociacid, gerjesztédés
és emisszi6. Az emittalt fény kiilonb6zé lencséken, prizmakon keresztiiljut-
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va szinképvonalakat hoz létre, amelyek koziil kivdlasztjuk a mérendé elem
alapvonalat. Ennek intenzitasa aranyos a koncentracioval, tehat e médszer-
rel mingségi és mennyiségi analizist is tudunk végezni. Ha pl. a szinképben
azonositani tudjuk az 589,6 nm-es hullaimhosszt vonalat, ez azt jelenti, hogy
a mintdban volt néatrium, mert ez a hulldimhossz kizarélag a natriumatomok
3p — 3s elektronatmenetének megfeleld sugarzas hullamhossza. Amennyiben
tobb elemet akarunk a mintdb6l meghatarozni, mindig ki kell valasztani a méren-
dé elem alapvonalanak megfelel6 karakterisztikus hullamhosszt. A langfotomet-
ria az 5 eV-nal kisebb gerjesztési energidji elemek mennyiségi meghatérozasat
teszi lehet6vé, hisz a leveg6-acetilén vagy a leveg6-propanbutan gdz hémeérsékle-
te nem elegendé a nagyobb gerjesztési hullamu elemek magasabb energiaszintre
torténd kertiléséhez.

A langfotometriat sok kornyezeti hatas zavarja. Az érzékenységet rontja a
gerjesztés mellett végbemend nagyfokt ionizacié, és zavardlag hathat az on-
abszorpcié is (amikor a ldng magasabb hémérsékleti belsd részein kibocsatott
sugdrzast a lang kiils6, hidegebb részén 1évé atomok elnyelik), amelynek soran
csokken a karakterisztikus hulldmhossza fénysugér intenzitdsa. A fentieken tal
zavarhatjak a meghatarozast a matrixhatas kovetkeztében olyan oxigéntartalma
anionok, mint a szilikat vagy foszfat; a szerves anyagok hidroxil- és cianidcso-
portok jelenlétében pedig folytonos hattérsugarzast adnak, amelyek a mérési
eredményeket meghamisithatjak.

3.2.2.1.2. Plazmaemisszio

Az induktiv csatolasd plazma (ICP) két-harom menetbdl all6 tekercsbe vezetett
nagyfrekvencids drammal, legtobbszor argonatmoszféraban létesitett plazmat je-
lent, amelynek hémérséklete 6000-8000 K (19. dbra). A mérendé elem oldatat
az ICP-méréstechnika soran perisztaltikus pumpaval juttatjuk be a kodkamraba,
ahonnan a vivégazzal porlasztva jut a plazmaégbébe. A plazmagéz a vizhttott
nagyfrekvencias tekercs belsejében ionizal6dik, aminek kovetkeztében a tekercs
belsejében az elektronszam rendkiviili m6don megnévekszik, az elektronok moz-
gési energidja akkorara né, hogy az argonatomokkal titk6zve azokrol elektronokat
szakit le. A nagyfrekvencias plazmaban tortén6 mérés rendkiviili elénye, hogy
gyakorlatilag nem kell a matrixhatéssal szamolni, és a langfotometridnal fenn-
all6 zavaré kortilmények is minimalisak. A kis gerjesztési energiaja alkalifémek a
nagymeéret(i ionizdcié miatt viszont nem vagy csak nehezen mérhet6k ICP-vel. A
modszer érzékenysége rendkiviil nagy, kedvez6 esetben elérheti a néhany szazad
ug/kg-ot is. A plazma egyidejiileg sugarozza a mintaban 1évé valamennyi elem
karakterisztikus vonalait, igy megfelel6 berendezéssel plazmaemissziés spektro-
méterrel 20-40 elem mérhetd egyidejiileg (21. dbra).
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I Analitikai megfigyelési zéna

yopeA|oj0InH

Magneses mezd

A plazma
hiitése

Kiils6 gaz (Plazma v. hiit6gaz)

Ko6zéps6 gaz (segéd v. plazmagéaz,

Bels6 gaz (aeroszol hordozé gaz)

19. abra. A plazma és szerkezete

A kisugarzott fény mérése torténhet monokromatoros vagy polikromatoros
elrendezésben. A monokrométorba jutott fénybdl titkkrok és racsok segitségével
kivélasztjuk a kivant hulldamhossztsagi fényt, amelynek intenzitasat valamilyen
fénymér6 berendezésben mérjik. A berendezés segitségével a plazmat elhagyd
spektrumbdl tehét kivélasztjuk a keresett hulldamhosszt, azaz a fényt monokro-
matikussa tessziik. A polikromatoros berendezésben a belépérésen érkezé fényt
az optikai racs — a prizméhoz hasonléan csak annél nagyobb felbontédsban — 6sz-
szetevdire bontja, amelyek intenzitasat egy fotomultiplayernek nevezett beren-
dezés méri. A polikromatoros elrendezés segitségével szamitdgépes értékeléssel
pér cm® mintabdl 40-50 elem mindségi és mennyiségi analizise végezhet6 el fél
perc alatt (20., 21. abra).
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20. abra. A kisugdrzott fény mérése polikromdtoros
(A) és monokromatoros (B) elrendezésben

21. abra. Egy Perkin Elmer induktiv csatoldsi plazmaemissziés fotométer (ICP)
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3.2.2.2. Abszorpcios szinképelemzés
3.2.2.2.1. Atomabszorpciés fotometria

Az abszorpcios szinképelemzés az atomok és vegyiiletek fényelnyelésének mé-
résén alapulé analitikai médszer, amelynek alapja, hogy a kiilonb6zé atomok és
vegyiiletek az OGsszetett fény mas és mas hullamhossztsagt sugarait abszorbeal-
jak. A fényabszorpci6 az atomokra és vegyiiletekre nézve szelektiv, tehat az anyag
mindségére ad informécidt; a fényelnyelés mértéke pedig az anyag koncentraci-
6javal aranyos, ezért az abszorpcié mértékébdl a vizsgialandé anyag mennyisé-
gére is kovetkeztetni lehet. Az abszorpciés mérések koziil az atomabszorpciot
elsésorban fémek kis mennyiségének pontos meghatarozasara alkalmazzik;
szinte minden élelmiszer szempontjabdl fontos fém- és nehézfémnyom meg-
hatarozhaté ezzel a technikaval. Az atomabszorpcié olyan analitikai médszer,
amely a gazhalmazallapotd atomok fényelnyelését méri, az atomok ugyanis
képesek mindazon hullamhossziisaga fény elnyelésére, amelyet 6nmaguk is ki
tudnak bocsatani. A szabad atomok csak a rdjuk jellemz6 hullamhossza fényt
képesek abszorbealni, azt, amely a megfelel6 elektronatmenethez sziikséges,
ezért ha egyetlen hullamhosszi sugéarzast bocsatunk at az atomg6zon, akkor ezt
csak egyetlen elem atomjai képesek elnyelni.

csillam ~ Uvegkopeny
csatlakozédugo tartok  védsernysk UV-tveg ablak

4 / lépcsés lezé:a’s/
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22. abra. A vdjtkatéd lampa felépitése

A Kkarakterisztikus sugarzas elgallitisara az un. vajtkatédlampak (22.
dbra) alkalmasak, amelyeknek henger formaja iireges katédja a mérendé
elembdl késziil. A véjtkatodlampa valdjaban egy kis nyomason miikodé kistlé-
si cs6, amely csakis a katodfém alapvonalat sugarozza igen nagy intenzitassal.
Kis daramerdsséget atbocsatva a katédon, arrél fématomok keriilnek a gaztérbe,
amelyek ott iitkozéssel gerjesztédnek, majd ismét alapallapotba jutva, az elekt-
ronatmenetnek megfelel fényt kisugarozzak. A kisugarzott fényt athbocsatjik a
mérend6 elemet tartalmazo atomos g6zokon, amelyek koziil csak a mérendé
atomok képesek ezt a fényt abszorbedlni, hisz ez ezek alapvonalat gerjeszti.
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Igy pl. a magnéziumlampa csak a 285,2 nm-es hullimhosszi sugarzast bocsat-
ja ki, amelyet csak a magnéziumatomok képesek abszorbedlni. A fényelnyelés
mértéke aranyos a meghatarozandé atomok szamaval, azok koncentraciéja-
val. A médszer szelektiv és nagy érzékenységt, kell6 szamu véjtkatod lampaval
gyakorlatilag 30-60 fémes elem egymast kovetd meghatarozasét teszi lehetévé.
Az atomos g6zok eléallitasa szempontjabdl kétfajta eljaras ismeretes: atomizacio
langban és elektrotermikus vagy mas elnevezéssel grafitkiivettas atomizacio.

rezonancia-sugarforras lang monokromator
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23. abra. Az atomabszorpcids fotométer felépitése

Az atomos g6zok ldngba juttatdsa a langfotometridhoz hasonléan torténik,
aminek sordn a mérendd anyagot a levegé a kodkamraba juttatja, amely ott az
éghetd gazzal keveredik, és egytittesen viszik tovabb a langig. A langban megtor-
ténik a vajtkatéd lampa altal kisugarzott fény abszorpci6ja, amelynek mértékét
a fényérzékel6 méri. Az érzékeld a jelet kijelzi a nyomtatoba, vagy az adattarold
komputerhez juttatja el (23., 24., 25. 4bra).

A langot leggyakrabban az acetilén leveg6ben vagy az acetilén dinitrogén-
oxidban torténé égetésével allitjdk el6. A dinitrogén-oxid—acetilén lang maga-
sabb hémérsékletii, kevesebb benne a zavaro hatés, jelent6sebb viszont az ioni-
zacio. E langot a nagyobb gerjesztési energidval rendelkez6 elemek meghataro-
zésénal hasznaljak. Az atomabszorpciés méréssel egy elem meghatarozasa egy
mintdb6l 5-10 masodpercig tart, ezért a mdédszer alkalmas nagyszami minta
gyors mennyiségi analizisére. A modszerrel a j6l mérheté elemekre a kimuta-
tasi hatar 0,01 mg/kg.
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24. abra. Automatikus mintaadagolé

25. abra. Egy Perkin Elmer atomabszorpcids spektrofotométer

A grafitkiivettas atomizalaskor nemesgaz atmoszféraban tartott, elektro-
mos arammal felmelegitett grafitkiivettat hasznalunk, amelyen keresztiilhalad
a vajtkatédlampa altal kibocsatott sugarzas. A nagy ellenallasu grafitkivettat
(26. dbra) kis fesztltségli (10 V) és nagy aramerdsségii (80-100 A) drammal fel-
melegitjiik, amelynek soran be tudjuk allitani a pontos hémérsékletet, ami lehe-
t6vé teszi az optimalis mérési paraméterek kialakitasat. A meghatarozas sordn
els6ként az olddszert parologtatjuk el, az ezt kovet6 el6kezelés soran a szennye-
z6- és zavarGanyagok eltdvolitasa kovetkezik, majd végiil az atomizaci6 sorén a
mérendd elem atomos g6zének elballitasaval elvégezziik a tényleges mérést.
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26. abra. Gradfitkiivetta

Az elektrotermikus atomizalés rendkiviili elénye, hogy az elemek egyedi fi-
tési programja segitségével a zavaré hatdsok nagyrészt kikiiszobolheték. A méd-
szer érzékenyebb és pontosabb, mint a lang esetében, hatranya viszont, hogy
lassabb és dragabb. A grafitkiivettds méréstechnikaval a mérendé elemek kimu-
tatasi hatara 1 ug/kg.

3.2.2.2.2. Ultraibolya és lathat6 abszorpcids fotometria

A vegyiiletek kémiai kotései gerjesztéséhez az ultraibolya és a lathaté szinkép-
tartomény energidja elégséges. A o-kotést a 180 nm-nél kisebb hullamhossza,
a m-kotést pedig a 180 nm-nél nagyobb hullamhosszt fény gerjeszti, amibél az
is kovetkezik, hogy a mddszer leginkabb a kiilonféle szerves vegytiletek meg-
hatéarozasara alkalmazhat6. A hullamhossz fiiggvényében felvett fényelnyelés
mértéke adja az abszorpcios spektrumot vagy szinképet, amelyben az egyes
kotéstipusokhoz jellegzetes elnyelési tartoméanyok rendelheték, amelyek alap-
jan a vegytiletek azonosithatok. A kiilonbo6zé vegytiletek spektruma egymastél
annyira kiillonbozik, hogy a kiillonbség alapjan a vegytletek egymastél elvalaszt-
haték. A meghatarozas sordn a spektrumok felvételét nem abszorbealé oldé-
szerben feloldott anyagokkal végezziik tgy, hogy a mintaoldat elnyelését az ol-
dészerhez mint vakértékhez hasonlitjuk. A leggyakrabban hasznalt oldészerek
a viz, az alkohol, a hexdn és a benzol. A vegyiilet fényelnyelése soran mért
intenzitascsokkenés logaritmusa aranyos a mérendé elem koncentraciéjaval,
amit abszorbancidnak hivunk. A Lambert-Beer-torvény alapjan az abszorbancia
a kovetkezd képlettel fejezhet6 ki:
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A:log%:sol,

ahol: I = abelépd fény intenzitésa,
I = a mintaoldatot elhagyo fény intenzitésa,
I = a fény 1tja az oldészerben,
¢ = koncentracid, (mol/dm?),
¢ = a moldris abszorpcids koefficiens.

A fenti képlet segitségével, ha megmeérjiikk az abszorpciot, a koncentracio
szamolhaté. Az abszorbancia mérésére olyan fotométereket hasznalunk, ame-
lyen a mérendé vegytilet abszorpciés maximumanak megfelelé hullimhossz be-
allithat6 (27. abra). Erre azért van sziikség, mert az abszorpciés maximumon a
legérzékenyebb a mérés.

27. abra. Ldathaté és ultraibolya tartomdanyban miikodé fotométer

Az ultraibolya tartoményban végzett mérés, az UV-spektroszkopia, szerves
vegyiiletek beazonositasara és mennyiségi meghatdrozasara is alkalmazhato.

3.2.2.3. Infravéros spektroszkopia

Az infravoros spektroszképiat az utébbi idében kiterjedten hasznéljak élelmi-
szerek fehérje-, zsir-, szénhidrat- és nedvességtartalménak meghatarozasara. A
modszerek pontossaga talan még nem éri el a klasszikus és jol bevalt médsze-
rekét, azonban a minta-el6készités és a mérés kivitelezésének egyszertisége mi-
att az ilyen tipust modszerek elterjedése varhaté a gyakorlatban. Az infravoros
spektroszkopia a molekulak rezgési és forgasi allapotdaban bekovetkez6 valto-
zasokat méri, hisz ezek is a kvantumfeltételek altal meghatarozottak, ezért infor-
méciét nytjtanak a szerkezetre. A rezgési energia valtozasait az infravoros fény
elnyelése okozza, melynek hulldimhossztartoménya 2500-15000 nm kozo6tt van
(28., 29. dbra). Az infravoros spektroszképia azonban praktikus okokbol nem a



3.2. Az asvanyi alkotérészek meghatirozasa ® 139

hulldmhosszal, hanem a hulldmszammal dolgozik, ami a centiméterben kifeje-
zett hulldimhossz reciproka, ami az infravords tartomanyra 600-4000 cm™.

A rezgési szinkép a molekulan beliili atomok vagy atomcsoportok egymas-
hoz viszonyfitott rezgésének eredménye, melyek normaél-, illetve csoportrezgések
lehetnek. A normalrezgés lehet vegyértékrezgés, ami a két atom vegyértékkotése
irdnyaban torténik, deformacios rezgés, amely a vegyértékszog véaltozésaival jar,
és vazrezgés, amely az egész vazra kiterjed. A csoportrezgések meghatarozott
funkcids csoportok rezgései, amelyek a szerves vegyiileteknél leggyakrabban az
alabbiak lehetnek cm™-ben kifejezve:

alkén (1640-1670) keton (1700-1720)

karbonsav (1700-1725) észter (1720-1750)

alkin (2100-2200) alkan szénhidrogén (2900-3000)
aromas szénhidrogén (3000-3100) alkohol (3100-3400)

szamitogép logika
|

21

fotocella  elektronikus erdsits ' digitalis jelzés

2 6 sziir§ jelfogdi — — kiiré

adatfeldolgozo

szlir§ szinkronizdld

28. abra. Az infravorés sugdrzds alapjan mérd késziilék elvi felépitése

Az infravoros spektrum felvételéhez a szilard anyagot alkali-halogenidek-
kel (NaCl, KBr) porra 6rolve pasztilldkba préselik, folyadékok esetében pedig
két natrium-klorid ablak kozott vékony filmet képeznek. Az emlitett alkali-ha-
logenideknek nincs infravoros abszorpcidjuk. Ezt kovetéen felveszik az infra-
voros spektrumot a 400-4000 cm™ hullamszam tartomanyban, majd azonosit-
jak a mérendé vegyiiletet a hullimszamokhoz rendelheté funkcios csoportok
megallapitasaval. A funkcids csoportok szamanak és helyzetének spektrumbél
tortén6 megallapitisa utdn osszeallithaté az ismeretlen molekula szerkeze-
ti képlete. Az infravoros spektroszkopia tehat hasznalhaté ismeretlen szerves
anyagok molekulaszerkezetének megéllapitaséra és a funkciés csoportok alapjan
élelmiszerek Osszetételének meghatarozaséra.
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29. abra. Az élelmiszer dsszetételének meghatdrozasa
az infravords sugarzas reflexiéja alapjan

3.2.2.4. Valogatott fejezetek
3.2.2.4.1. Az ember asvanyianyag-ellatottsaganak vizsgalata

Az energia- és fehérjetartalom mellett az élelmiszer-recepturak 6sszeallitasanél
esetenként figyelemmel kell lenni az ember korcsoport, nem és fiziol6gias allapot
szerinti makro- és mikroelem-ellatottsdganak biztositdsara. Az asvanyianyag-hi-
any fiziologiai, stlyosabb esetben anatémiai rendellenességekhez vezethet, és
stulyosan karosithatja az ember egészségét.

Az ember asvanyianyag-ellatottsagardl a haj- és véranalizis ttjan tajékozod-
hatunk, hisz a pigmentélt hajban és a vérben 1évé elemek jol jelzik a szervezet és-
vanyianyag-ellatottsagat. A vér- és hajanalizis kozotti killonbség az, hogy a vérben
1évé mikroelemszint csak a mintavétel id6pontjaban, illetve azt a néhany nap-
pal megel6z6 intervallumban fennall6 dsvanyianyag-ellatottsagi szintet titkrozi;
a hajban meghatéarozott értékek viszont a haj novekedésének idejére nytjtanak
informéciét. A véranalizis tehat a pillanatnyi viszonyokra, a hajanalizis pedig egy
hosszabb id6tartamra ad informéciét az dsvanyianyag-ellatottsagrol. A vér 4svéa-
nyianyag-tartalmat a szervezet sajét tartalékaibdl asvanyianyag-hianyos ellatott-
ség esetén is igyekszik fenntartani, igy a vérbél meghatarozott koncentraciok csak
a szervezet dsvanyianyag-ellatottsdganak viszonylag nagy ingadozésait kovetik. A
fentiek miatt tobben a hajanalizist részesitik elényben a véranalizissel szemben.
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Csak a pigmentalt haj alkalmas az 4svédnyianyag-ellatottsdg vizsgalatéra, és
az is lényeges, hogy a hajat semmiféle kozmetikummal ne kezeljék. A hajban
lév6 asvanyi anyagok mennyiségét befolyasolja a haj szine (a s6tétebb szint haj
altalaban tobb dsvanyi anyagot tartalmaz), a haj fajtaja, az évszak, a bioldgiai
allapot és a kor.

A hajanalizis menete a kovetkezd: megfelel6en megtisztitott hajbol elektro-
mos nyirégéppel mintegy 50-100 g mintat vesziink. Desztillalt vizzel mossuk,
szaritjuk, melynek sordan tavoznak a hajat szennyezd szervetlen anyagok, majd
petroléterben ismételten mossuk, szaritjuk, ekkor tdvoznak a szerves szennyezé-
dések is. A tisztitott mintat a mérendé elemek fajtajatél fiiggéen 450-550 °C-on
hamvasztjuk, meghatarozzuk hamutartalmat, majd a hamut hig salétromsavban
feloldjuk. Az oldatbdl a kdlium- és natriumtartalmat langfotometridval, a kalci-
um-, magnézium-, vas-, mangan-, cink-, réz- és kobalttartalmat atomabszorpcids
méréstechnikédval, az acetilén-langban atomabszorpciéval nem mérhets fémeket
induktiv csatolast plazmaemisszioval, a foszfort pedig foszfo-vanado-molibdat
formaban spektrofotometriasan hatarozzuk meg.

A haj mangan- és foszfortartalmanak meghatarozasa. A mosassal megtiszti-
tott haj 6t g-jat elektromos kemencében elhamvasztjuk, melynek soran a hamvasz-
tas kezdetén a kemence hémérsékletét oranként 50 °C-kal emeljik, majd 450 °C-
on egy éjszakan at hamvasztjuk. A haj hamutartalmat 0,1 mg pontossaggal le-
mérjiik, majd hozzdadunk 5 cm® 5 M-os salétromsavoldatot, és a hamut enyhe
razogatassal feloldjuk, majd 20 cm?® desztillalt vizet adunk hozz4. Az oldatot szii-
répapiron egy 50 cm?®-es mérélombikba sztrjiik, jelre toltjik, és ebbél az oldatbél
megfeleld higitds utan atomabszorpciés médszerrel hatdrozzuk meg a mangant
297,5 nm-en. A mennyiségi meghatarozashoz olyan kalibral6oldatokat haszna-
lunk, amely a mangant a hajban véarhat6 koncentracié koriil tartalmazza.

A foszfortartalom meghatarozasa sordn az 50 cm?®-es mér6lombikban 1évé
torzsoldatot kétszeresére higitjuk, melynek sordn 5 cm® torzsoldathoz hozza-
adunk 1 cm?® szinképz6 (molibdo-vanadat) reagenst, majd 4 cm?® vizet hozzdadva
jol osszerdzzuk. A kapott sarga szint oldatot 460 nm-en 1 cm-es kiivettaban vak-
oldattal szemben fotometraljuk. A mennyiségi meghatérozashoz olyan foszfor-
tartalmt kalibréléoldatokat hasznélunk, amelyben a foszfor koncentraciéja a haj
varhato foszfortartalma koriil van. A haj tényleges mangan- és foszfortartalma-
nak kiszamitasakor figyelemmel kell lenni a haj pontos bemérésére és az analizis
soran elvégzett higitasokra.

3.2.2.4.2. A tehéntej asvanyianyag-tartalma és annak megvaltozasa a
tégygyulladas kovetkeztében

A t6gygyulladas hataséra a tehéntej 6sszetétele lényegesen megvaltozik a norma-
lis tej Osszetételéhez képest. Az Osszetételében megvéltozott tej ipari és taplal-
kozasbiologiai értéke lényegesen kisebb a normaélis tejénél, mert csokken a gyul-
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ladésos tégybdl szarmazo tej héstabilitasa, erjed6képessége, pufferkapacitésa, a
beléle késziilt alvadék szilardsaga és savéoleadé képessége, megnyulik az oltds
alvadasi ideje, nagyobb lesz a reduktdz, proteindz és lipaz aktivitasa, valamint a
szabad zsirsavak mennyisége. Kisebb lesz a tej zsir- és fehérjetartalma, megvalto-
zik a fehérjefrakciok mennyisége és aranya, csokken a vitamin (kiilonésen az A-
és C-vitamin) tartalma. A tej kazeintartalmanak csokkenésével kevesebb lesz az
an. sajtkitermelési szazalék, né a savo zsir- és fehérjetartalma. A masztitiszes tej
részaranyanak meghatdarozédsara kiilonbozé istalloprobéak (kataldz-préba, brémti-
mol-préba, white-side-préba, mastitest-proba vagy CMT-proba) terjedtek el. Ezek
a probék a tej kémhatasanak megvéltozasén, illetve a tej megemelkedett sejttar-
talmanak kimutatasan alapulnak. Jelentés mértékben megvaltozik a tej lakt6z- és
asvanyianyag-tartalma is t6gygyulladas hatasara. A laktéztartalom 4,9%-r6l 3,3%-
ra, a kaliumtartalom 1300 mg/kg-r61 600-700 mg/kg-ra csokken, a natriumtartalom
400 mg/kg-r61 1500 mg/kg-ra, a kloridion-tartalom 1000 mg/kg-r61 1700-1800 mg/
kg-ra n6 — a mastitest-préba alapjan — +++ és ++++ keresztes tejben a negativ
tejhez képest. Hasonld, bér taldn nem ennyire szembeotld valtozdsok torténnek a
tobbi makro- és mikroelem-tartalomban is, azaz az egészséges t6gybdl szarmazo
tej tobb szdrazanyagot, laktézt, kdliumot, foszfort, cinket és rezet, ezzel szemben
kevesebb natriumot, kloridot, kalciumot, vasat és mangant tartalmaz.

Az el6z6ekbdl nyilvanvalé, hogy ha az asvanyianyag-tartalom alapjan akar-
juk a tégygyulladast kimutatni, akkor a kloridion-tartalomra, a natrium- és ka-
liumtartalomra kell koncentralnunk, esetleg az 6sszes makro- és mikroelemet
bevonhatjuk az értékelésbe.

3.2.2.4.2.1. A kloridion-tartalom meghatarozasa

A tehéntej tégygyulladds hatdsdra megnovekedett kloridion-tartalmat egyrészt
Volhard szerint, masrészt potenciometriasan, kloridion-szelektiv elektréddal is
meg lehet hatarozni.

Volhard szerint vizsgalva a kloridion-tartalmat meghatarozott mennyiségii
tejhez ismert mennyiségii eziist-nitrat-oldatot adunk, és Fe(IlI)-ammoénium-szul-
fat indikétor jelenlétében az eziist-nitrat-felesleget ammonium-rodanid méréol-
dattal visszatitraljuk. A médszert a 2.4.1. fejezetben korabban méar ismertettiik.
A tej kloridion-tartalmat 100 cm® tejre vonatkoztatva g-ban az aldbbi képlettel

szamolhatjuk ki: o (a—b)-0,00355- 100
m

El

ahol: a = a 10 cm® tejhez adott 0,1 mol/dm?® koncentraciéja AgNO,-oldat meny-
nyisége (cm?),
b = a titralaskor fogyott 0,1 mol/dm? koncentréci6jit ammoénium-rodanid-
oldat mennyisége (cm?),
m = a bemért tej mennyisége (cm?),
0,00355 = kloridion-egyenérték (g).
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A tej kloridion-tartalménak meghatérozasat potenciometriasan, kloridion-
szelektiv elektroddal is elvégezhetjiik (30. abra). A meghatérozashoz sziikséges
egy potenciométer vagy pH-mér6 késziilék, egy kloridion-szelektiv membréne-
lektréd és egy vonatkoztatési kalomelelektréd. A vizsgalat sordn egy 100 cm®-es
f6z6poharban 10 cm?® tejet 90 cm?® desztillalt vizzel elegyitiink, az oldatot 2-3
percig kevertetjiik, majd kloridion-szelektiv- és vonatkoztatasi elektréd segitsé-
gével leolvassuk az elektrédpotenciélt (E). A meghatarozaskor ismert kloridion-
koncentracidju oldatokkal elkészitjiik a kalibralé egyenest, amelynek segitségé-
vel a leolvasott elektrodpotencial-értékekbdl felvett 1g|Cl]-E fiiggvény alapjan a
minta kloridion-koncentraciéja meghatarozhaté. A kapott értékeket a higitéssal
megszorozva megkapjuk a tej kloridion-tartalmat.

30. abra. Kiilonféle tipusti ionszelektiv elekiroddak

3.2.2.4.2.2. A natriumtartalom meghatarozasa

A tej megnovekedett natriumtartalmat langfotometriasan, illetve ionszelektiv
membrénelektrod segitségével is meghatdrozhatjuk. A langfotometrids megha-
tdrozas soran a vizsgalando tejmintat beszaritjuk, majd elhamvasztjuk. A hamut
hig salétromsavban feloldjuk, és az oldat megfelel6 higitdsa utdn a natriumion-
koncentréaciot langfotometridsan mérjitk. A langfotometrias mérés hulldimhosz-
sza 598 nm. A tejbdl késziilt oldat intenzitasértékeit megfelelé koncentracioja
kalibréléoldatok intenzitasértékeihez viszonyitjuk. A kalibrdl6oldatok intenzi-
tasértékeibdl kalibralé egyenest készitiink, amelynek segitségével az ismeretlen
néatriumion-koncentracié meghatarozhaté.

A tej natriumtartalmat meghatdrozhatjuk ionszelektiv membrénelektrod
segitségével is, amely eljardshoz sziikséglink van egy potenciométerre vagy
pH-méré késziilékre, a natriumion-szelektiv membréanelektrodra és egy vonat-
koztatési kalomelektrédra. A vizsgalati eljaras soran a kloridtartalomnal leirtak-
hoz hasonlé médon jarunk el, azzal a kiillonbséggel, hogy natriumion-szelektiv
membrénelektréddal mérjik meg a tej elektrédpotencialjat. Ezt kovet6en ismert
natriumion-koncentraci6ja oldatokkal kalibral6 egyenest készitiink; az elektréd-
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potenciél-értékeket a nétriumion-koncentracié logaritmusénak fiiggvényében
abrazoljuk, majd az igy kapott kalibral6egyenes segitségével meghatarozhat6 a
nétriumion-koncentracio.

3.2.2.4.2.3. A tej asvanyi alkotorészeinek meghatarozasa

A tej és tejtermékek kalium- és natriumtartalmat langfotometridval vagy ionsze-
lektiv membranelektréddal, kloridion-tartalmat klasszikus moédszerekkel vagy
potenciometridsan, kalcium-, magnézium-, cink-, réz-, vas-, mangan-, kobalt-,
nikkel-, 6lom-, kadmium-, arzén-, 6n-... tartalmét pedig atomabszorpciés spekt-
rofotométerrel, illetve induktiv csatolast plazmaemisszids fotométerrel hataroz-
zuk meg. A vizsgélat sordn a tejbdl 50 cm®-t mériink be 1 mg-os pontosséggal
porcelan vagy kvarc hamvasztétégelybe, majd a tégely tartalmat 103 °C (=2 °C)
hémérsékletii szaritoszekrényben tomegallanddségig szaritjuk. Ezt kovetben iz-
zitbkemencében annak hémérsékletét 6ranként 30 °C-kal emelve 450 °C-on el-
hamvasztjuk, a lehiilt hamuhoz 10 cm® 5 M-os HNO,-oldatot adunk, majd 50
cm®-es mér6lombikba sztrjik, jelre toltjiik, és ebbdl a torzsoldatbol higitunk az
atomabszorpcids és az ICP-méréshez. A mérési hullimhosszokat az 5. tablazat
tartalmazza:

5. tablazat. A tej dsvdanyi alkotérészeinek meghatdrozasara haszndlt hullam-
hosszok (nm)

Elem Atomabszorpcio ICP
Kalcium 422,7 393,4
Magnézium 285,2 279,5
Cink 213,9 213,9
Réz 324,7 324,7
Vas 248,3 238,2
Mangan 279,5 257,6
Kobalt 240,7 238,8
Nikkel 232,0 231,6
Molibdén 217,0 230,4
Kadmium 228,8 214,4
Arzén 193,1 189,0
Stroncium 460,7 407.,8
Bérium 553,5 455,4

A mintdbdl mért abszorbanciaértékeket, illetve -intenzitdsokat a megfeleld
koncentréacidja kalibraciés sorozathoz hasonlitva kiszdmithat6 az aktualis kon-
centracio.
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3.2.2.4.2.4. A mastztitiszes tej részaranyanak meghatarozasa elegytejbél az
asvanyianyag-tartalom alapjan

A mobdszer alkalmas az egészséges tejhez hozzafejt gyulladasos té6gybdl szérma-

706 tej kimutataséra és mennyiségének meghatarozasira. A modszer a tej t6gy-

gyulladas hatasara bekovetkezé kémiai Osszetételének megvaltozasan alapszik

(6. tablazat).

6. tablazat. A tej 0sszetételének megvaltozasa tégygyulladds hatdsdra

A vizsgalt A vizsgalt csoportok a mastitest-proba alapjan
komponens Negativ + ++ +++ ++++
Lakt6z g/100 g 4,92 4,57 3,99 3,42 3,35
Szérazanyag g/100 g 11,64 11,44 11,33 10,89 10,82
Kélium mg/kg 1327 1169 911 700 627
Natrium mg/kg 372 678 954 1246 1559
Klorid mg/kg 1090 1317 1554 1770 1773
Kalcium mg/kg 911 975 990 1052 1136
Foszfor mg/kg 833 811 742 680 654
Magnézium mg/kg 122,3 121,4 119,8 117,4 118,0
Cink mg/kg 4,74 4,22 4,06 3,80 3,78
Vas mg/kg 1,01 1,90 2,93 3,56 3,11
Réz mg/kg 0,322 0,302 0,283 0,266 0,245
Mangan mg/kg 0,106 0,131 0,157 0,210 0,198

Amennyiben egy olyan faktort képeziink, ahol a szamlal6ban csak azok a
komponensek szerepelnek, amelyek csokkennek, a nevezében pedig csak azok,
amelyek nének a tégygyulladds hatdséra, akkor az igy kapott faktor a normaé-
lis tejre szdmolva 7-8-szor tobb, mint a +++, illetve +++ + keresztes mintdk
esetében. Az ismeretlen tejminta f faktoranak kiszamitdsa alapjan meghatarozha-
t6 az egészséges tejhez kevert kéros osszetételil tej mennyisége.

Mivel a mddszer a tej dsvanyianyag-tartalmanak meghatérozasan alapszik,
az alkalmazott eszkozok és vegyszerek megegyeznek a kordbban leirtakkal. Az
dsvanyianyag-tartalomra kapott adatokbdl az f faktor szdmolasa soréan a laktéz-
és a kloridtartalmat tomeg%-ban, a képletben feltiintetett tobbi elemet pedig mg/
kg-ban adjuk meg. Az igy szamolt f-faktor a kovetkezé:

f= K:P-Zn-Cu-laktéz
Na-Fe-Mn-Cl -

A szdmolas eredményeképpen a kiillonb6z6 betegcsoportokra kapott faktoro-
kat a 7. tablazat tartalmazza.
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7. tablazat. A kiilonbdzd betegcsoportokra kapott faktorok

Vizsgalt csoportok a Atlag Szélsé értékek
mastitest-préba alapjan

Negativ 190,8 132-301

+ 24,9 16,7-37,0
I 4,62 2,87-7,44
++ 1,00 0,66-1,51
++++ 0,76 0,50-1,15

A 8. téblazat az egészséges tejhez kiillonboz6 aranyban hozzakevert kéros
tejmintak befolyasat mutatja az f faktor alakulaséra az elegytejben.

8. tablazat. Az egészséges tejhez kevert masztitiszes tej hatdsa az f értékére

Az egészséges Az1,2,3és4 f+ f++ f+++és

tej %-o0s aranya  keresztes tej %-a f++++
95 5 168,3 146,5 128,8
90 10 148,5 116,4 89,5
85 15 131,3 92,0 62,8
80 20 117,9 73,4 447
75 25 104,1 59,1 33,3
70 30 93,1 59,1 33,3

A téblazat alapjan a kéros Gsszetételli tej %-os mennyisége az f faktor se-
gitségével meghatarozhat6. Még pontosabb eredményeket érhetiink el, ha az
f faktort abrazoljuk az egészséges tejhez hozzakevert koros Gsszetételti tej sza-
zalékanak fiiggvényében. Az igy kapott kalibracios egyenes segitségével a kéros
Osszetételil tej részaranya kozvetlenil leolvashato.

3.2.2.4.3. Szeléntartalom meghatarozasa fluorimetrias modszerrel

Mivel a szeléntartalom rendkiviil érzékeny a roncsolasi koralményekre, ezért a
szeléntartalom meghatarozasanal nedves roncsoldssal végezziik a feltarast. Az
igy roncsolt minta savas oldatdhoz 2,3-diamino-naftalin reagensoldatot adunk,
és a kapott piazszelenol-komplexet fluorimetridsan mérjitk. A fluorimetrids mé-
rés soran a gerjesztési hulliamhossz 380 nm, a mérési hullimhossz 519 nm.

A meghatdrozas sordn egy 250 cm?-es csiszolatos gomblombikba a sze-
léntartalomtél fiiggben 2-5 g mintat mértink be, melyhez 20 cm® koncentralt
salétromsavat adunk, és két napon at allni hagyjuk. Ezt kovetéen 2 cm?® kon-
centrélt perklérsavat adunk a rendszerhez, és csiszolatos spirdlhit6 segitségé-
vel homokfiirdén 180 °C-on 16 éran at hevitjitk, majd 1 cm® koncentralt kénsav
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hozzdadasa utdn az elegyet 6vatosan melegitve beparoljuk. Az oldatot lehttve
1 cm® koncentralt s6savat adunk hozza, vizfirdén 10 percig melegitjiilk, majd a
roncsolmanyt desztillalt vizzel 100 cm?®-es f6z6poharba mossuk at, mintegy 50
cm?® végtérfogatra. Az elroncsolt oldathoz 5 cm® maszkirozé oldatot (mely Na-
oxalatot, Na-fluoridot, EDTA-t és hidroxil-ammoénium-kloridot tartalmaz) adunk,
a pH-t ammoénium-hidroxid-oldattal 2,0-re éllitjuk be, hozzapipettdzunk 5 cm?
0,1% 2,3-diamino-naftalin oldatot, és 2 éran at sotétben allni hagyjuk. A komp-
lex kialakulasa utan az oldatot desztillalt vizzel razétolcsérbe mossuk, 2 x 5 cm?
ciklohexannal extrahéaljuk, majd az egyesitett szerves fazisokat a vakprébaval
szemben 20 percen belil fluorimetridljuk 380 nm gerjesztési és 519 nm emisz-
szi6s hullamhosszakon. A megfeleléen elkészitett kalibraciés gorbe segitségével,
amelyben 0,2, 0,4, 0,6, 0,8 és 1,0 ug/cm® szelénkoncentraciot dbrazolunk a hoz-
zatartozo emisszidértékekkel, az ismeretlen szeléntartalom szdmolhaté. A minta
szeléntartalmat mg/kg vagy ug/g mértékegységben adjuk meg.

3.2.2.4.4. Kéntartalom-meghatarozas élelmi anyagokbél induktiv csatolasi
plazmaemisszioval

A modszer alkalmas kiilénb6z6 szarazanyag-tartalmu élelmiszerek osszes kén-
tartalmanak meghatérozaséra. A kiillénb6z6 vizsgaland6 mintakat 100-300 °C-os
hémeérsékleten 100-150 bar nyomdason salétromsavval elroncsoljuk, majd a fel-
tart oldatb6l megfelel6 higitds utdn a kéntartalmat ICP-m6dszerrel meghataroz-
zuk. Mivel a hagyomanyos roncsoldsi médszereknél a kéntartalom nagy része a
rendszerbdl elszokik, ezért egy komputer altal vezérelt, nagynyomdst roncsolé-
berendezésben, hémérsékletprogram segitségével végezzitk a minta roncsolasat
(31. 4bra).

31. abra. Nagynyomdst roncsolé hémérséklet-programozdssal
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Ennek soran 20 perc alatt 50 °C-r6l 100 °C-ra, majd tjabb 20 perc alatt 100°C-
r6l 160 °C-ra melegitjitk a mintat, és két 6ran 4t 160 °C-on tartjuk. Ezt kovetSen
1 oran at 160 °C-rdl 40 °C-ra hiitjiik, és az igy kapott oldatot megfelel6 médon
higitva alkalmazzuk az ICP-s kénmeghatérozasra. Ennek sordn a 182,03 nm-en
mért intenzitasértékbdl a kiillonboz6 koncentraciéja kalibréaléoldatok segitségé-
vel meghatarozhat6 az oldat kéntartalma. A megfeleld higitasok figyelembevéte-

1ével kiszamithat6 a minta eredeti kéntartalma.
3.2.2.4.5. Ionszelektiv elekirédok alkalmazasa az élelmiszer-analitikaban

3.2.2.4.5.1. Az ionszelektiv elektrédak alkalmazasa

Az elmilt évtizedekben szamos ionra fejlesztettek ki olyan szelektiv membran-
elektrédokat, melyek az ionkoncentracié gyors meghatarozasat teszik lehetévé.
Az ionszelektiv elektroddal val6 mérés a potenciometrids médszerek kozé tarto-
zik. A méréshez az ionszelektiv elektrodon kiviil még egy referenciaelektrédra
is sziikség van, és e két elektrdda egytittesen alkotja a mérérendszert. A pH-mé-
résnél hasznalt kombinélt elektréddal ellentétben az ionszelektiv méréstechni-
kaban nem kombinélt elektrédokat hasznédlnak, hanem kiilon ionszelektiv és
kiilon referenciaelektrédokat alkalmaznak. Az ionszelektiv elektréd potencialja
a mintaban 1év6é mérendé ion aktivitasatol fiigg, amely potencial nagysagat a
Nernst-féle képlettel lehet leirni:

E=E,+ 5—17;111 a,
ahol: E = az elektréd potenciélja,
E, = az elektr6d normélpotenciélja,
R = egyetemes gazéallandé (8,314 J - mol™ - K1),
T = abszolut hémérséklet (K),
n = a mérendd ion toltésszama,
F = Faraday-féle 4llandé (96 496 Coulomb),
a = a mérendd ion aktivitdsa (mol/dm?).
A referenciaelektréd és az ionszelektiv elektréd potencialjanak killonbségét
egy méréeszkoz méri, amely fesziiltségérték ardnyos a mérendd ionaktivitassal.
Az elektrdod legfontosabb része egy ionszelektiv membran, amelynek anyaga a
mérendd ion rosszul oldodé vegytiletébdl all, ami a szilardtest-elektrodok esetében
lehet szervetlen s6, ivegelektrédok esetében speciélis tiveg, matrixelektrodok eseté-
ben pedig szerves ioncserél6 anyag. Az elektréd mintdba meriilésekor a membran
feliiletén egyensilyi dllapot ll be az oldott ionokra vonatkozéan. Minél nagyobb
a mintaban 1év6 ionok aktivitasa, annél tobb mérendé ion taldlhaté a membrén
feltiletén, amelyek a membrant feltoltik. Az elektrodok szelektivitdsa a membran
csokkend oldhatéségaval novekszik. A keresztérzékenységet és az elektr6dmérge-
z6déseket olyan anyagok okozzak, amelyek a membran anyagaval reagélva a mé-
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rendé ionnal kevésbé oldhat6 anyagot tudnak képezni. Azok az ionok, amelyek a
membran anyagaval jobban old6dé anyagot adnak, mint a mérendé ion, a mérést
csak igen nagy feleslegben zavarjak, de nem okozzak az elektr6d mérgezidését.

Az ammoniumionok koncentraciéjanak mérése esetén (és mas ionok kon-
centraci6janak mérésekor is) a referenciaelektrod potencialjanak fiiggetlennek
kell lennie a minta anyagatél, hisz az ionszelektiv elektréd potenciiljat mindig
a referenciaelektrod potencidljdhoz mérik. A referenciaelektréd az tgynevezett
normél hidrogénelektréd, ami platinakorommal bevont fém-platina elektrod,
st hidrogéngazt buborékoltatunk keresztiil rajta. A gyakorlatban azonban az Ag/
AgCl referenciaelektrodot hasznaljuk, amely egy tomény kloridoldatba meriil4
eziist-klorid réteggel bevont eziistdrétbol all, és kloridszelektiv elektrédként a
klorid koncentracidjanak megfelelé potenciélt adja. A vonatkoztatéasi elektrolit
egy diafragmén keresztiil all kapcsolatban a mérendd mintaval, amely érintkezé-
si ponton megtorténik a méréshez szitkséges elektrédok kozotti toltésatvitel. Az
ionszelektiv mérésekhez csiszolatos diafragméji referenciaelektrédokat hasznél-
nak, amelyeknél ugyan a pH-méréseknél nagyobb difftiziés potencialok alakul-
nak ki, de a potenciélok reprodukalhatésaga lényegesen jobb.

Azionszelektiv elektroddal val6 méréskor létrehozzuk az elektrod kalibrala-
si gorbéjét, ami az elektrodpotencialt dbrazolja a koncentracio logaritmuséanak
fiiggvényében. A kimutatési hatar kozelében 1évé nagyon kis koncentracional az
novekedésével azonban a potencialt egyre inkabb a mérendé ion hatarozza meg.
A linearis szakaszban a potencial egyenletesen valtozik a koncentracié loga-
ritmusédnak fliggvényében, amelynek sordn a potencialt kizarélag a mérendé
ion koncentracioja hatarozza meg. Nagyon magas koncentracidtartomanyban a
linearis szakasz nem linedris szakaszba valt 4t, aminek kovetkeztében e koncent-
raciok az ionszelektiv elektréddal nem mérheték.

A legtobb ionszelektiv elektrod szilardtest-elektréd, amelynek membranjat
egy nehezen 0ld6dé szervetlen sé alkotja. Néhany ion esetében a membran anya-
gat specidlis iveg vagy PVC-vel polimerizalt szerves ioncserélék alkothatjak. Né-
hény esetben, pl. az amméniumionok meghatarozasanal, olyan szenzorokat al-
kalmaznak, amelyek a gdznemti allapotba atjutott anyagokkal reagalnak; ezek az
ugynevezett gazérzékeny elektrédok. A gazérzékeny elektrédok val6jadban nem
gazok parcialis nyomasat mérik. A géazérzékeny elektréda alkotéeleme egy spe-
cialis felépitésti pH-tivegelektrod, amely az Ag/AgCl referenciaelektréddal kozo-
sen merll egy specialis elektrolitoldatba, amelyet gdzatereszté membran vélaszt
el a mérendé mintatol. A mérés soran a meghatarozandé iont a pH beéllitdsaval
gazallapotba vissziik; ammoéniumionok esetében a kovetkezé médon:

NH; + OH — NH, + H,0.
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A keletkez6 gaz nyomadsa fiigg a koncentraciétél és a mérés sordn uralkodd
légnyomastél. A parcidlis nyomastdl fiiggéen a gaz az elektréd elektrolitterébe
diffundal, és megvaltoztatja a membran és a pH-elektroda kozotti difftizids réteg
pH-értékét, ugyanis itt a kovetkez6 reakcio jatszodik le:

NH, + H,0 — NH; + OH,

A beépitett pH-elektréda megvéltozott jelébdl kovetkeztetnek vissza a minta-
ban 1év6 amméniumion koncentraciéjara. Az ammoénium gazérzékels elektréda
esetén az alapelektrdd a hidrogénion-szelektiv tivegelektrod. A reakcidréteg 1072
mol/dm® ammoénium-klorid-oldat, a detektélas alsé hatdra 10° mol/dm?®, az op-
timalis pH-érték 12, és a meghatarozast zavarjak az ill6 aminok. A gazérzékeny
elektrédok szelektivitasa nagyobb, mint barmely més elektrédatipusé, ugyan-
is csak a keletkez6 gaz diffundal at a membranon az elektréda elektrolitterébe,
amelynek koncentraciéjat a minta pH-értékének megvaltozasa révén mérik meg,
aminek kovetkeztében keresztérzékenységbdl szarmazé mérési hiba nem léphet
fel. A gazérzékeld elektrédokat is zavarhatja azonban a minta sétartalmétdl fiigg
ionerésség, ugyanis az ozmoézisnyomas miatt vizgéztranszport indul meg a tomé-
nyebb oldatba, amely azt lassan felhigitja. Az elektrolitoldatok higulasa és tomé-
nyedése f6leg a membran difftiziés rétegére van hatéssal. A minta tdl alacsony
ionerdsségét kondiciondléoldat hozzaadasaval lehet az elektrolitok ionerésségére
emelni, a nagyobb ionerésségli mintakat pedig megfelel6 mértékben higitani kell.
Ovatosnak kell lenni a 13-nal nagyobb pH-tartomanyban végzett mérésnél az am-
monia-szelektiv elektroddal, mert a membran egy idé mulva megdagad, és ekkor
a porusméretek csokkennek. Az ammonia mérésekor tovabbi problémat okoznak
a nehézfémek, amelyek egyrészt amino-komplexekben megkotik az amméniat,
maésrészt pedig a membranon kicsap6dva nehézfém-hidroxid lepedéket alkotnak.
E jelenség meggatolhato, ha a mintahoz 1,5%-o0s EDTA-oldatot adagolnak.

A hémérséklet is jelentés mértékben befolyasolja az elektrodpotencialt,
ezért nagyon lényeges, hogy a minta és a kalibral6oldatok hémérsékletének kii-
lonbsége ne haladja meg a £2 °C-ot. Ebben a hémérséklet-tartomanyban a hé-
mérséklet okozta hiba kisebb mint 1,5%. A minta el6készitése sordn tigyelni kell
arra, hogy némely elektrdéda esetén bizonyos feltételek szitkségesek ahhoz, hogy
a mérés végbemehessen. Az ammoéniumionok méréséhez elengedhetetlen a meg-
felel6 pH beallitasa, és az adott ionerésség beallitasaval megteremtédik a stabil
vonatkoztatasi potenciél el6feltétele. A minta-el6készités célja az is, hogy a min-
tat a befolyasolé tényezdkre tigy kondicionaljak, hogy a mérés idealis koriilmé-
nyek kozott mehessen végbe. Célszer(i, ha mind a standardoldatot, mind a minta
ionerésségét desztillalt vizzel valo higitassal vagy ionerésség-beallité oldatok se-
gitségével azonos koncentraciéra hozzuk. A pH-értéket tekintve tgy ttinik, hogy
minden meghatarozashoz tartozik egy kiillonosen elényos pH-tartomény, amely-
nek beallitasa pH-pufferek hozzaadaséaval lehetséges. Az erésen savas vagy lagos
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oldatokat a pH-beallitas el6tt higitani kell, nehogy a pufferek hatésara keletkezé
sok miatt tilsagosan megemelkedjen az ionerdsség. Zavar6 ionok az elektréda
megmeérgezidését vagy keresztérzékenységet okozva zavarjak a mérést. A minta
megfelel§ el6készitése utan kovetkezhet a mérés, amely haromfajta méodszerrel
valdsithat6 meg.

3.2.2.4.5.2. A roncsolasban képz6dott amménia meghatarozasa ionszelektiv
elektroddal
Az ammoniat (ammoéniumion) direkt modszerrel, kozvetleniil mérjiik, vannak
azonban indirekt moédszerek is, amelyeknél indikatorionra van sziikség, mivel az
elektréd nem reagil a mérendd ionra. Az ammoénia meghatérozasa soran felvett
kalibracios gorbe linearis szakaszan célszerti a mérést elvégezni. A kalibracids
gorbéhez a lineéris szakaszban elegend6 kevesebb (kett6-harom), a nem linearis
tartomanyban pedig 6t standardoldat hasznalata. A standardoldatok mérését kove-
téen az elektrédfesziiltséget a koncentracié logaritmusanak fiiggvényében abra-
zolva kapjuk meg a kalibracids egyenest. A kalibraciéra hasznalt standardoldatok
ionerdsségének, hémérsékletének és pH-janak meg kell felelnitik a mérends minta
hasonlé paramétereinek. A mintédba helyezett elektrédak kozti fesziiltséget mérve,
majd azt a kalibral6 egyeneshez hasonlitva, a koncentraci6 kozvetleniil szamolhaté.

A Kjeldahl-roncsolds sordan keletkezett amméniumionok meghatarozasara
jol hasznalhat6 példaul az OP-NH-0711P tipusti ammoniumion-szeletiv elekt-
rod, mely 10°-107° mol/dm?® tartoméanyban hasznalhat6, és amelynek reprodukalé
képessége a nagyobb koncentraci6tél a kisebb felé haladva +0,02-0,05 pNH,.
Az elektroda szelektivitasa a szelektivitasi allandoval jellemezhets, ami azt a
mérendd ion/zavaré ion koncentraciéaranyt fejezi ki, amelynél nagyobb koncent-
raciohanyados esetén az elektréd szelektiv a mérendd, jelen esetben az ammoni-
umionra nézve. A szelektivitasi 4lland6 kaliumionok jelenlétében 1,5 - 107, ami
azt jelenti, hogy a mérés kaliumionok jelenlétében akkor hajthaté végre, ha az
ammoéniumionok koncentracidja eléri vagy meghaladja a kaliumion-koncentra-
ci6 0,15-szorosat. A szelektivitasi allandé natriumionra 5,5 - 10, E két ionon ki-
viil més ionokkal nem nagyon kell szdmolni, hisz e két ion forraspontemel6ként
kertilhet a Kjeldahl-roncsolés soran az oldatba.

Az elektrod el6készitése sordn az elektrédtestet osszekotjuk az elektrodka-
bellel, majd a tomitégytrik segitségével a membrant az elektréd alsé részénél
rogzitjuk. Ezt kovetéen egy 2 cm®-es fecskendd segitségével a membran feletti
részt FIL-NH,-1 télt6oldattal megtéltjitk, majd a kupakot buborékmentesen visz-
szacsavarjuk. Az Osszeszerelt, buborékmentes elektrodot néhany éran at 0,01
négy-ot hétig miikodéképes, majd elvesziti mér6képességét, amit a mérések rep-
rodukalhatatlansaga jelez.

A mérések sordn kialakitott mérdcella az el6z6ek szerint 6sszeszerelt ammo-
nium-ionszelektiv elektrodbol és a vonatkoztatési elektrodbél all, amelyek egy
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poharban 16vé méréoldatba meriilnek. Az ismeretlen minta mérése el6tt kalibra-
ci6s egyenest kell felvenni, amelynek sordn ismert amméniumion-koncentracié-
ja standardoldatokat hasznalunk. Az azonos tipust elektrodok kalibréciés adatai
nem azonosak, ezért minden elektréda esetében egyedi kalibraciés gorbét kell
felvenni. Amennyiben a minta varhaté pNH,-értékeit ismerjiik, elegendé a kalib-
racids gorbének csak a vart tartomanyba es6 részletét felvenni. A kalibraciés gor-
bét célszeri a mérés sordn tobbszor ellenérizni 0,1 mol/dm3-nél higabb ammoni-
um-klorid-oldat mérésével. Amennyiben a mérendé oldat az ammoéniumionokon
kiviil mas ionokat is tartalmaz, akkor a standardoldatok ionerésségét célszerti a
mérendd oldat ionerésségéhez kozeliteni.

3.3. Szerves alkotorészek meghatarozasa

Az élelmiszerek az dsvanyi anyagokon til f6ként nyersfehérjéb6l, nyerszsirbdl,
nyersrostbo6l és nitrogénmentes kivonhaté anyagokbdl allnak. Tartalmaznak ezen til
kis koncentraciéban olyan vegyiileteket is, mint pl. a vitaminok, antioxidansok,
enzimek stb., amelyek ismerete ugyancsak fontos az élelmiszermérnokok szama-
ra. E fejezetben a fontosabb szerves komponensek meghatarozasat targyaljuk.

3.3.1.Anitrogénéskiilonféle nitrogéntartalmi anyagok meghatarozasa

Az élelmiszerek nitrogéntartalmi anyagait kémiai szerkezetiik, illetve a megha-
tarozas modja alapjan a 32. abra szerint osztalyozhatjuk:

nitrat-nitrit N elementdris N vagy
0sszes N
T (Dumas alapjan)
ammoénia N
amid N Kjeldahl-N
szabad AS N T
T aminosav-N
pep}tifi/ek kicsaphat6
fehérjek, fehérje-N
¥ y

32. abra. Elelmiszerek nitrogéntartalmii anyagainak osztdalyozdsa a
kémiai szerkezet, valamint a meghatdrozds médszere alapjan
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Az 0sszedllitasbol latszik, hogy a fehérjéket és peptideket fehérjekicsapd
szerekkel el lehet tavolitani, ezek a komponensek alkotjak a nitrogéntartalma
anyagok valédi fehérje frakcidjat. Az aminosav-analizissel e frakcion til még sza-
bad aminosavakat is meg lehet hatarozni, mig a Kjeldahl-féle eljaréssal az amid-
és az ammonia-nitrogént az aminosav-analizatorral meghatérozhat6 frakcion tul
is lehet mérni. A Dumas-féle eljaras minden nitrogéntartalma vegyiiletet mér. A
nitrogéntartalmu anyagok kémiai szerkezet alapjan valé elkiilonitése nemcsak az
alkalmazott analitikai modszer miatt fontos, hanem azért is, mert az ember és a
kalonbozé allatfajok eltéré emésztési sajatossagai miatt a kiilonboz6 frakcidkat
nem egyforman hasznositjak. A valodi fehérjéket, a peptideket és az aminosa-
vakat az egygyomruak és a kér6dzok is egyarant hasznositjdk, az amidok és az
ammonia csak a kérédzék szdmara hasznosithatdk, a nitratok és a nitritek pedig
sem az emberben, sem az dllatban nem értékesiilnek, s6t nagyobb mennyiségben
karosak is lehetnek.

3.3.1.1. A fehérjék kivondasa, kicsapdsa

A fehérjék allati vagy novényi anyagokbdl valé kinyerése soran a hatékonysag
donté tényezdbje a vizsgalt minta maximalis mértékd dezintegralasa. A sejtszerke-
zet megbontasara a mechanikai apritdson kiviil a szétfagyasztast vagy hipertoni-
as oldatokkal valé kezelést is alkalmazzak. A fehérjék oldhat6saga igen kiilonbo-
70, igy példaul a vazfehérjék nem oldédnak vizben és més egyéb oldészerekben
sem. A novényi fehérjék egy csoportja példaul 60-80%-os alkoholban oldédik,
a tobbi fehérje pedig tobbé-kevésbé oldhaté vizben, illetve hig vizes oldatokban.
Az old6das fiigg a vizes oldat ionerdsségétél, az ionok minéségétdl és koncentra-
ci6jatol, a pH-t6l és a hémérséklettdl.

Magas hdmeérsékleten és extrém alacsony vagy magas pH-n az oldédés alta-
ldban végbemegy, az izoelektromos pontnak megfelelé pH-n a fehérjék viszont
kicsapodnak. Az egyes oldészerek a kiillonbozé fehérjéket eltéré aranyban old-
jak, mert az oldas mértéke az oldészeren kivil fligg a fehérje minéségétél, a po-
léros hidrofil és az apolaros hidroféb csoportok ardnyatol, ezek elrendezésétél és
az igy létrejové dip6lusmomentum nagysagatol. Az ionok mindségétdl fiiggéen
ugyanabb0l az anyagbdl kiillonboz6é mennyiségti és minéségl fehérje oldhaté ki.
A neutrilis s6- és pufferoldatok peptizalé hatasa novelheté anionos detergen-
sek adagolasaval, és a peptidlanc 6sszecsavarodottsagat okozo diszulfidhidak re-
dukcidja vagy oxidaciéja szintén noveli az oldhatésagot. Nyolcnal nagyobb pH-n
a rézionokkal valé komplexképzés ugyancsak a fehérje oldhatésdganak novelése
irdnyaba hat, azonban itt mar a fehérje szerkezete is mélyrehatéan atalakul.

A gyakorlatban a fehérjék analizise sordan az aldbbi fehérjekioldasi techno-
logiakat alkalmazzdk. Albuminok és globulinok kinyerése éallati szovetekbdl a
kovetkez6 médszerek szerint lehetséges. Az albuminok, a kiilonféle pszeudoglo-
bulinok és a globulinok csak egyiitt vonhatdk ki; az egyes frakcidk elkiilonitését
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kalonféle egyéb eljarasokkal lehet elvégezni. Az albuminok példaul tiszta vizben
jol oldhatok, és csak ammoénium-szulfattal telitett oldatbél csapédnak ki. Gabo-
nafehérje extrakciéjara a hig lugokat, a pH 9-12 kozotti puffereket vagy a ldgosan
hidrolizalé sék oldatat hasznaljak, amelynek soran a kisérleti koriilményektél
fliggéen az 0sszes fehérje 60-95%-a vonhaté ki. A kukoricafehérje kivonasara
Mertz és Bressan az alabbi eljarast dolgoztak ki, mely méas novények fehérjéinek
extrakci6jara is alkalmazhaté:

10 g zsirtalanitott érleményhez 20 cm?® desztillalt vizet, majd annyi 0,2%-
os NaOH-oldatot adunk, hogy a szuszpenzié pH-ja 9 legyen. Ezt kovet6en lefa-
gyasztjuk, majd a fagyasztds utan felolvasztjuk a szuszpenziét. Ezt a mtveletet
még kétszer megismételjiik. A felolvasztott anyaghoz 250 cm?® desztillalt vizet,
150 g CuSO, - 5 H,0-t és 20 g Na,SO,-ot adunk. A sok feloldédéasa utén az oldat
pH-jat 40%-0s NaOH-dal pH=10-re allitjuk be, majd 0,5 M NaOH-dal folytatva a
lagositast, a pH-t allandé keverés kozben 12-re noveljiik. A szuszpenziét ezt ko-
vetéen 25 °C-on hdrom 6ran 4t intenziven kevertetjitk, majd 20 percig 2000 g-n
centrifugaljuk. A feliliszot leontjik és megérizziik, az iiledéket pedig 100
cm® 0,01 M NaOH-dal szuszpendaljuk, egy 6ran at 25 °C-on ismét kevertetjiik,
majd centrifugaljuk. A moso feliiltszoét is az eredeti kivonathoz adjuk, majd az
egyesitett kivonatokat lefagyasztjuk és felolvasztjuk. A kicsapddott keményit6t
centrifugaléassal eltavolitjuk. A tiszta oldatot 0,02 M s6savval szemben harom
napig 0 °C-on dializaljuk, majd a dializist harom napon keresztiil desztillalt
vizzel szemben folytatjuk. A sémentes fehérjeoldatot rotaciés gyorsbepéarlén
beparoljuk, majd a negyedére csokkent oldatot liofilezziik. A kapott széraz fe-
hérjepor 68-75% nyersfehérjét tartalmaz, 11-es pH-ji karbonat- vagy hidro-
gén-karbonat-pufferben, valamint 0,01 M NaOH-oldatban j6l old6dik. A fehérje
26%-a oldédik vizben, 44%-a 70%-o0s etanolban, 10%-a pedig nem-fehérje nit-
rogénként dializalédik.

Az albuminok és a globulinok egyiittes meghatérozasa esetén 6 g lisztet 100
cm?® 5%-o0s K,SO,-oldattal 20 °C-on egy 6ran at razatjuk, majd centrifugaljuk,
és az oldatot finom pérust analitikai sziir6papiron sziirjuk. Az oldat 50 cm?-ét
hasznaljuk fel az albumin- és a globulinfrakcié meghatarozasara. A meghataro-
zast Kjeldahl-médszerrel végezziik. A glutenin meghatarozéasa soran 8 g lisztet 50
cm?® vizzel és 5 cm® 1 M NaOH-dal egy 6rédig intenziven kevertetiink, 96-99%-0s
metanollal 200 cm?-re toltjik fel, majd tovédbbi 5 cm® metanollal kompenzaljuk
a 8 g liszt térfogatat. A keményité a metanol hatasara kicsapédik, a vattasziir6n
atszlirt szuszpenziébdl 50 cm?® 2 g lisztnek felel meg. Brémtimolkék-indikator
jelenlétében az 50 cm?® oldat pH-jat 0,2 M sé6savval 6,4-re allitjuk be. A pH-beal-
litast kovet6en a glutenin kicsapodik, a gliadin pedig oldatban marad. Egy éra
allas utan a csapadékot lecentrifugaljuk, ezt kovetéen a gliadint tartalmazo fe-
lalaszo alkoholos oldat lednthetd, a glutenin csapadékot pedig kevés vizzel Kjel-
dahl-lombikba mossuk &t. A gliadint a s6savban oldhaté fehérje és a glutenin
0sszegébdl, valamint az 6sszes fehérje kiilonbségébdl szamoljuk.
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Novényi vagy éallati szovetek fehérjetartalmét sajtolassal is kinyerhetjiik.
A laboratériumi méretd hidraulikus sajtolokkal létrehozott nyomas hataséara a
nedves mintak folyadéktartalma eltavolithat6. Az igy nyert minta azonban nem
képviseli a vizsgalati anyag teljes fehérjetartalmat, hanem csak a strukturalis ele-
mekhez nem kotott, vizben oldott fehérjéknek azt a részét, amely az adott nyo-
mason sajtolassal kinyerhetd.

A fehérjeoldatokbdl a fehérjéket esetenként analitikai célra kicsapatjuk. A
fehérjék oldataikbol kicsaphatdok szerves oldészerekkel, amelyek koziil az ace-
ton, a dioxdn és az etil-alkohol hasznélatos leginkdbb erre a célra, nehézfém-
sokkal, amelyek koziil leginkabb az 6lom-, a réz-, a higany-, az urén-, a vas- és a
cinksék johetnek szamitdsba. Az asvanyi savak koziil a fehérjék levalasztasara
leggyakrabban a sésavat, a salétromsavat és a foszforsavat hasznaljuk, a szer-
ves savak koziil pedig kivalé fehérjekicsapé hatasa van a triklér-ecetsavnak, a
szulfo-szalicilsavnak és a pikrinsavnak. Esetenként alkalmazhatjuk a kalénbo-
z6 savak keverékét (1 g pikrinsav + 2 g citromsav 100 cm® vizben), és a savak
mellett adhatunk kemikaliat is (10 rész 20%-o0s ecetsav és 1 rész 10%-os kali-
um-hexaciano-ferrit elegye). A fehérjék kivonasa és kicsapasa akar gravimetrias
meghatarozasra is alkalmas lehet, amennyiben az a mintédbél kvantitative kivon-
hat6 és vizes oldatba vihet6. Az eljaras alkalmas lehet néhany fehérje esetében,
a gyakorlatban azonban ez a médszer nem terjedt el, mert az 6rlés és a kivonas
kortilményei nehezen standardizalhatok.

3.3.1.2. A fehérjetartalom mérése a nitrogéntartalom alapjan

Az indirekt fehérjemeghatarozasi modszerek tobbsége a nitrogéntartalom meg-
hatarozasan alapszik, amit az tesz lehet6vé, hogy a fehérjék elemi 6sszetétele a
fehérje mindségétdl és eredetétdl fuggetleniil kozelitéleg azonos. A nitrogéntar-
talmon alapulé meghatarozas alapja, hogy a legtobb fehérje nitrogéntartalma
16% koriil alakul, ezért ha a nitrogéntartalmat megszorozzuk a 100/16=6,25
konverziés faktorral, akkor megkapjuk a fehérjetartalmat. A nitrogéntartalom
alapjan csak a tiszta, tisztitott fehérjék vagy olyan anyagok fehérjetartalmat lehet
meghatarozni, amelyek a fehérjén kiviil mas nitrogéntartalmt anyagot nem tar-
talmaznak. Az élelmiszerek a fehérjén kiviil mas nitrogéntartalmu anyagot is tar-
talmazhatnak, ezért az élelmiszer-analitikdban a nitrogéntartalom alapjan nem a
fehérjetartalmat, hanem az tigynevezett nyersfehérje-tartalmat hatarozzuk meg,
melynek sordn az élelmiszer nitrogén%-at 6,25 konverziés faktorral szorozzuk.
Ennek megfeleléen fehérjeként mérjuk az 6sszes nitrogéntartalmi vegyiiletet,
amit az adott médszerrel meg tudunk hatérozni. A gyakorlatban kielégité pon-
tossdgl az eredmény a 6,25 szorzéfaktor szdmitdsaval. Amennyiben ennél pon-
tosabb eredményt kivanunk elérni, célszert a vizsgélati anyag fehérjéi tényleges
nitrogéntartalmanak megfelel szorzészaméval szorozni. Szélséséges esetként
emlithetd a lazacikrdban 1év6 protamin, amelynek nitrogéntartalma 30,7%, ezért
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a 6,25-0s konverzids faktor alkalmazédsaval majdnem kétszer annyi fehérjetartal-
mat kapnank, mint a tényleges érték. A protamin tényleges konverziés faktora
3,25. Ellenpéldaként emlithetd a toll keratintartalma, amely 6sszesen csak 15%
nitrogént tartalmaz, ennek megfeleléen a konverziés faktor 6,66. A 9. tablazat a
kilonféle fehérjék nitrogéntartalmat és a nitrogéntartalomboél szdmitott konver-
zios faktorokat tartalmazza.

9. tablazat. Néhany alapanyag fehérjenitrogén-tartalma és a szorzoéfaktorok

Fehérje A fehérje Faktor
nitrogéntartalma (%)
Arpa 17,15 5,83
Bab, borsé, lencse 16,00 6,25
Buza 17,15 5,83
Buizacsira 17,23 5,80
Buiza-endospermium 17,54 5,70
Buizakorpa 15,84 6,31
Edesztin (kendermag) 18,55 5,39
Fibrin (humanplazma) 16,90 5,91
Fibroin (hernydselyem) 18,70 5,35
Foldidiédara 18,31 5,46
Gliadin (prolamin bazébol) 17,66 5,66
Glicinin (sz6jabab) 17,30 5,78
Globulin (huménplazma) 15,24 6,56
Globulin 16,03 6,24
Gyapotmag 18,86 5,30
Hemoglobin (16vér) 16,80 5,95
Hiszton (borjumaj) 18,00 5,55
Hiszton (borjatimusz) 18,20 5,49
Hordein (prolamin arpébol) 17,21 5,81
Hus 16,00 6,25
Kazein (tehéntej) 15,63 6,39
Keratin (gyapja) 16,30 6,13
Keratin (sertéssorte) 16,60 6,02
Keratin (toll) 15,00 6,66
Koékuszdio 18,86 5,30
Kollagén (marhabdr) 18,60 5,37
Kukorica 16,00 6,25
Laktoglobulin (tehéntej) 15,60 6,41

Legumin (bors6) 16,04 5,54
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Fehérje A fehérje Faktor
nitrogéntartalma (%)
Napraforgoé és lendara 18,87 5,30
Ovalbumin (tytktojas) 15,76 6,34
Plazmaalbumin (human) 15,95 6,27
Plazmaalbumin (marha) 16,07 6,22
Protamin (lazacikra) 30,70 3,25
Protamin (madérsperma) 24,40 4,10
Rizs 16,80 5,95
Rozs 17,15 5,83
Szb6jabab 17,51 5,71
Tej 15,67 6,38
Tojas 16,00 6,25
Zab 17,15 5,83
Zein (prolamin kukoricabol) 16,20 6,17
Zselatin (kollagén) 18,00 5,55

3.3.1.3. A nitrogéntartalom mérése Dumas médszerével

A kiillonboz6 szervetlen és szerves nitrogéntartalmt anyagok jelentés részének
nitrogéntartalmét meg lehet hatarozni a Dumas altal 1826-ban kozolt eljarassal.
Az elmult kozel két évszazad alatt a modszert folyamatosan fejlesztették, s ma
a médositott Dumas-féle égetéses médszerként ismerik a vildgban. Az alapelv a
minta 900-1000 °C-os hémérsékleten, ellenérzott oxigénellatas melletti elége-
tése inert gazaramban. A Dumas-mddszerrel val6 6sszesnitrogén-tartalom meg-
hatarozasa négy {6 szakaszbdl all:

— égetés,

—redukcio,

— gaztisztitas,

— detektalas.

A Dumas-féle égetés mechanizmusa

A nitrogéntartalmu szerves és szervetlen vegytletek 950 °C-on katalizétor
(réz-oxid vagy réz-oxid/platina) jelenlétében részben nitrogén-oxidokka, részben
pedig molekuléris nitrogénné alakulnak a kovetkezék szerint:

950°C

RN+ 0, —“~N, + NO_+ O, + O,

A technikai megval6sitds soran mind az oxigén, mind az dn. inert gaz (He,
Ar, CO,) dramlik. Az eljarashoz nagy tisztasagt (99,99%, tn. négykilences) gazok
sziikségesek. Az égetés réz-oxid toltett kvarccsében torténik, majd a gazkeverék
az ut6égetébe kertil, amelynek toltete réz-oxid/platina katalizator keveréke. Ek-



158 W 3. Elelmiszerek osszetételének meghatarozasa

kor a nehezen oxidalhaté vegyiiletek mennyiségi atalakitasa is megtorténik. Te-
kintettel arra, hogy az égetésnél nitrogén-oxidok is képzddnek, ezeket a vegyiile-
teket — mivel a detektalds gazfazisban N,-ként torténik — molekuléris nitrogénné
kell redukalni. Erre szolgél a wolframkatalizator, amely egyidejtileg a felesleges
oxigént is megkoti.

A nitrogéntartalom mérése

Az igy kapott araml6 gazkeverék tobb olyan komponenst is tartalmaz, ame-
lyek a mérést tobbé-kevésbé zavarjdk (SO,, H,O, hidrogén-halogenidek), s igy
torzitjdk az eredményt. Ezért adszorbenseket kell ezen dsszetevék eltavolitésara,
a gaz szaritasara alkalmazni. Ha a hordozégdz CO,, akkor az elégetéskor kelet-
kezé CO, elnyeletésérél le lehet mondani. A kapott ,tiszta” hordozégdzban a
nitrogén azon az elven mérhetd, hogy a gazok hévezetd képessége eltérd. Hove-
zet6képesség-méré cella (egyenletes héfokon tartott cella h6mérséklet-valtoza-
sa) alkalmazasaval elérhetd, hogy a N, mennyiségével aranyos jelet kapjunk.
Ennek nagysagat ismert mintak nitrogéntartalmanak ugyanilyen kortilmények
kozotti meghatarozasa soréan kapott eredményekkel hasonlitjuk 6ssze. Korabban
a detektélas soran térfogatméréssel allapitottak meg a képzédott N, gdz mennyi-
ségét, miutdn a CO,-gdzt KOH-ban elnyelették. Ebben az esetben figyelembe kell
venni a hémérséklettel valtozo6 légnyomas értékét is.

A fehérjetartalom szamitasa

A nitrogéntartalombdl a nyersfehérje-tartalmat a 9. tabldzatban bemuta-
tott fehérjekonverziés faktorok segitségével szamithatjuk ki. Osszehasonlité
kalibral6 mintaként leggyakrabban nikotinsavat, lizin-hidrokloridot, EDTA-t és
triptofant hasznalunk. Mivel ezzel a médszerrel a nitrat-nitrit tartalmat is — a
Kjeldhal-médszerrel ellentétben — redukcié utén a nitrogéntartalomban mérjiik,
szdmos mintatipusnal a ténylegesnél magasabb nyersfehérje-tartalmat kapunk az
atszamfitas soran. Ez kiilonosen a leveles zoldségeknél (spendt, séska), a zoldlisz-
teknél (lucerna-, fiiszénék) fordulhat el6.

Az ismertetett modszer nagysorozatii mérésekre alkalmas véltozatainak sza-
mos fontos kovetelményt kell teljesitenitik. Ilyenek tobbek kozott:

— egyszer( mintabevitel szilard és/vagy folyadék mintakbol,

— olcso vagy tobbszor felhasznéalhaté mintatartok,

— kis gazfogyasztas,

— konnyt adszorbercsere lehetésége,

— nagyfoka, gazszivargas elleni tomitettség,

— agazaram és pontos szabédlyozhat6saga.

Egy Dumas-féle médszerrel miikodé nitrogénmeghatarozo késziilék semati-
kus rajzat a 33. abra mutatja.
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33. abra. A Dumas-féle médszerrel miikodd
nitrogénmeghatdarozo késziilék sematikus rajza

A Dumas-modszer elényei

A ma elterjedében 1év6 késziilékek a mintatartéba behelyezett mintét (szi-
lard minta esetén 6n- vagy aluminiumkapszulaban, illetve porcelantégelyben)
adott szamitégépes program szerint elemzik, s igy adjak meg a nitrogéntartal-
mat. A mddszer elterjedését az teszi indokoltta, hogy a gyarték egyre jobban meg
tudjék oldani a szamit6gép vezérelte gépiizemeltetést (a miliszakszam novelése),
tovédbba ezen modszer kevesebb kornyezetszennyez terméket bocsat ki. A me-
z6gazdasagi és élelmiszer-ipari alkalmazas terjedését elGsegitheti, hogy ma mér
olyan késziilékek is kereskedelmi forgalomban vannak, amelyekkel maximum
1 g szerves minta vagy 1 cm® mintatérfogat is mérhetd. Természetesen ekkor figye-
lembe kell venni a végeredményként varhat6 tn. abszolit nitrogén mennyiségét
(maximum 200-300 mg), amit a gépkonyvek tartalmaznak. Ugyanakkor hatrany,
hogy csak jelentds napi mintaszam esetén érdemes a késziiléket mikodtetni,
a beruhazasi koltségek magasak, és nem elhanyagolhat6 az éget6- (kvarc) és ad-
szorpcids csovek, tovabbd a katalizatorok koltsége sem.

E késziilékek tovabbi elénye lehet, hogy ezen elv alapjan lehetéség van a
nitrogén mellett mas elemek (kén, szén) mennyiségének meghatarozaséra is. A
fehérjék kéntartalmanak ismerete szamos novénynél (pl. 6szi biiza sikérfehérjé-
inél) nagyon fontos lehet, ezért bizonyos esetekben indokolt a kordbbinal joval
bonyolultabb (méas égetési hémérséklet, tobb adszorpciés csé) és igy dragabb
késziilék tizemeltetése is. Ma méar az Gn. égetéses mddszer is bevonult a nagy
vilagszervezetek altal elfogadott standard médszerek kozé.
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3.3.1.4. Kjeldahl-féle médszer

Az élelmiszerek nyersfehérje-tartalma Kjeldahl-médszerrel torténé meghata-
rozasanak lényege, hogy tobb é6ras tomény kénsavval torténé forralds sorian
elroncsoljuk az élelmiszerben 1évé fehérjéket, melynek soran az aminosavak
aminocsoportjaibdl, valamint az egyéb nitrogéntartalma anyagok (nitrit és nit-
rat kivételével) nitrogénjéb6l amménia keletkezik, ami a kénsavban NH,HSO,
(ammoénium-hidrogén-szulfat) formaban oldédik. Kihtilés utdn az amméniat
f6l6s mennyiségben adott 33%-os NaOH-oldattal felszabaditjuk, majd higi-
tas utan atdesztillaljuk, és kénsav- vagy bérsavoldatban felfogjuk (34. abra).
A kénsavoldatban valé felfogas esetén a titralast natrium-hidroxiddal, bérsavas
elnyeletés esetén kénsavval végezziik. A Kjeldahl-féle roncsolés leiraséat az al-
taldnos részben ismertettiik, ezért itt csak az idézett fejezetben réviden emlitett
desztillalast, a ledesztilladlt ammoénia meghatdrozésat, valamint a mindennapi
gyakorlatban hasznalt Kjel-Foss- és Kjeltec-automatak miikodtetését ismertetjiik,
felhiva mindenkor a figyelmet a klasszikus mddszer és az automatizalt miiszeres
modszer kozti kiillonbségekre.

34. abra. Mikro-Kjeldahl-desztillal

A két el6z6ekben ismertetett médszer elvébdl kovetkezik, hogy a Kjeldahl-
féle roncsolast kovets nitrogénmeghatarozasnal a minta nitrat- és nitrittartalmat
nem lehet meghatarozni, tehat a Kjeldahl-nitrogén nem az ¢sszes nitrogéntartal-
mat jelenti. A Dumas-féle égetéses moédszerrel viszont mind a nitritet, mind a
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nitratot meg lehet hatdrozni az 6sszes tébbi komponenssel egytitt, tehat a Dumas-
médszerrel az §sszes nitrogéntartalmat hatarozzuk meg. A két médszer kozti elvi
killonbség tehat a nitritben és a nitratban keresendé. Akar a Kjeldahl-, akar a Du-
mas-féle modszerrel torténik a meghatarozas, a nyersfehérje-tartalmat a nitrogén-
tartalombdl altalaban 6,25-6s konverzios faktorral torténd szorzéassal szamitjuk.

A roncsolasban képzédott ammonia meghatarozasa és a fehérjetartalom
szamolasa

A roncsolasban képz6dott ammoniat a gyakorlatban az aldbbiak szerint
desztillaljuk. A kb. 1 g légszéraz anyaghdl 25 cm?® kénsavval, oxidal6szerrel, for-
raspontemelével és katalizatorral kapott enyhén opalos, sédrgasfehér szint anya-
got lehtitjiik, 300 cm?® csapvizet adunk hozza, valamint néhany szem tiveggyon-
gyot vagy horzsakovet helyeziink a Kjeldahl-lombikba. A lombikot egy htit6vel
és feltéttel ellatott desztillaloallvanyra helyezziik, a feltét végén eltavozé desz-
tillatumot pedig egy titral6lombikba vezetjiik gy, hogy a htit6csé vége beleérjen
az ammonia megkotésére szolgalo folyadékba. A titrdl6lombikba helyezhetiink
néhany csepp kong6voros indikatort vagy metilvoros-metilénkék keverékindika-
tort, 30—40 cm’® desztillalt vizet, valamint a vérhaté nitrogéntartalomtél fagg6en
20-100 cm® 0,1 M-os kénsavat. Egy masik mddszer szerint az ammonia megkoté-
sére a kénsav helyett hasznalhatunk 150-250 cm? 4%-o0s bérsavat is. A borsav az
ammoniat megkoti, de az ammoniatartalom meghatérozasat 0,1 M-os kénsavval
torténd titralas soran nem zavarja. A titralolombik felhelyezése utan a roncsol-
manyt tartalmazé Kjeldahl-lombikba kb. 100 cm?® 33%-0s NaOH-ot, vagy ha hi-
gany volt a katalizator, natrium-tioszulfatos NaOH-oldatot ontiink, és azonnal
osszekapcsoljuk a desztillalofeltéttel. A vizgézzel torténd desztillalast addig foly-
tatjuk, amig a szed6lombikban a desztillatum térfogata annak 75%-at el nem éri.

Ha 1 M-os kénsavat hasznédltunk az ammodnia megkotésére, akkor a kénsav
feleslegét 0,2 M NaOH-oldattal titraljuk kongévoros indikator mellett a voros
szinig, keverékindikator esetében pedig mig annak voros szine zoldes-szirkére
nem véltozik. Ha a szed6folyadék bérsav volt, a titralast 0,1 M kénsavval végez-
ziik metilvoros-metilénkék keverékindikator jelenlétében, mig annak zo6ld szine
pirosas-sziirkébe nem csap at. A Parnas-féle desztillalokésziilék osszedllitasat a
35. abra mutatja.

A vegyszerek tisztasdgédnak, a mérdoldat pontossaganak, illetve a roncsolés
teljességének ellendrzését minden esetben elvégezziik. A vegyszerek nitrogén-
mentességét 2 g szachar6z szokdsos modon torténd elroncsolasa utani nitrogén-
tartalom meghatérozaséaval ellenérizziik. A vakpréba eredményével a mintak
tényleges nitrogéntartalmat korrigaljuk. A méréoldat pontossagat konnyen ron-
csolddo, analitikai tisztasdgi anyagok (acetanilid, karbamid) nitrogéntartalmé-
nak meghatarozaséaval végezzik. A Kjeldahl-roncsolas teljességét rendkiviil ne-
hezen roncsolhaté analitikai tisztasagt anyagok (triptofan, nikotinsav) nitrogén-
tartalmanak meghatarozaséaval vizsgaljuk.
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(1. desztillalolombik, 2. kvarccsé-csatlakozés, 3. télcsér, 4. szorito-
csap, 5. vizhiit6 kopeny, 6. gytjtépohar, 7. kondenzvizgyijts, 8. szorito-
csap, 9. gyujtépohar, 10. tolcsér, 11. csap, 12. gézfejleszté lombik)

35. abra. A Parnas-féle ammdéniadesztillalo késziilék

Az eredmények kiszamitasa és kifejezése

Az ammonia altal megkotott 0,1 M kénsav cm?®-eit megkapjuk, ha a szedébe
helyezett 0,1 M kénsav cm?®-eib6l levonjuk a kénsav visszatitralasara fogyott 0,2 M
NaOH cm®-eit. A nitrogéntartalmat a kovetkez6 képlettel szamoljuk és tomeg %-

ban fejezzik ki: (S —1)-0,0028016 - 100
b ,

ahol: S = a szedblombikba tett 0,1 M H,SO, (cm?),

L = a kénsav visszatitrdlasara fogyott 0,2 M NaOH (cm?),

b = a bemért anyag tomege (g),

0,0028016 = az 1 cm® 0,1 M-os kénsavnak megfelel§ nitrogéntartalom

mennyisége (g).

Ha bérsav volt a szed6folyadék, akkor a nitrogéntartalmat a kovetkezé kép-

lettel szamolhatjuk:

nitrogén % =

S-0,0028016 - 100
b s

nitrogén % =

ahol: S = a titralasra fogyott 0,1 M-os kénsav (cm?),
b = a bemért anyag tomege (g).
A nyersfehérje-tartalmat a nitrogén% 6,25 konverzios faktorral térténé meg-
szorzasa utan kapjuk meg.
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3.3.1.5. Kjel-Foss-automata a nitrogéntartalom meghatdarozdasdara

A Kjel-Foss gyors nitrogénelemzé élelmiszerek nyersfehérje-tartalménak gyors
meghatérozasara szolgal a Kjeldahl-médszer alapjan. A munkamenet egyezik a
hagyomanyos Kjeldahl-mo6dszerével. A munkafolyamat gyors végrehajtasét spe-
ciélis technikédk segitik tigy, hogy az els6 minta bevitelét6l az eredmény kijelzé-
séig mindosszesen csak 15 perc sziikséges, ezt kovetéen pedig minden harom
percben a késziilék Gjabb és Gjabb analizis elvégzésére képes. A Kjel-Foss-auto-
maténak (36. abra) a standard médszerhez hasonléan a kévetkezé munkafolya-
matai vannak:

— savas roncsolas,

— hités,

— higitas vizzel,

— vizgbz-desztillacio és az ammonia titrdlasa,

— nyersfehérje-tartalom szamitésa.

36. abra. Kjel-Foss gyors nitrogénelemzd (A katalizator behelyezése és a minta
nitrogénmentes papirban, a hidrogén-peroxid és a tomény kénsav adagoldsa,
a minta behelyezése a Kjeldahl-lombikba, a késziilék és a vezérlépult)
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A készulék hat speciélis Kjeldahl-lombikkal dolgozik, amelyek haromper-
cenként az éramutaté irdnydba 60°-kal elfordulnak. Az 1-es helyzetben 1évé
lombikba helyezziik be a kalium-szulfat forraspontemel6t, a higany-oxid-kata-
lizétort, a roncsolast végzé kénsavat, az oxid4ciét elésegité hidrogén-peroxidot,
és végiil a lombikba helyezziik a nitrogénmentes selyempapirba (beméré papir)
csomagolt 0,5-1 g tomegli mérendd anyagot. A 2-es helyzetben a lombik alatt
meggyullad a roncsolé langja, és a minta harom percen keresztiil forr. A ron-
csolas soran keletkez6 g6zok és gazok egy szivocsovon keresztiil elnyel6dnek és
vizsugérszivattyu segitségével tdvoznak. Harom perc elteltével a rendszer Gjabb
60°-0s fordulatot tesz meg. A 3-as helyzetben a roncsolas tjabb harom percen ke-
resztiil folytatédik. A rendszer kovetkez6 fordulatéaval a 4-es helyzett hiitéhelyre
kertil, ahol egy nagy teljesitményti ventillator szobaleveg6vel hiiti a lombikot. E
pozici6 végén a mintat a késziilék mintegy 140-150 cm?® vizzel meghigitja, majd
az 5-0s helyzetbe keriil a minta, ahol a kénsav ko6zombdositésére és a higanyka-
talizator megkotésére natrium-tioszulfatot tartalmazé NaOH-oldat keveredik a
mintéval, és megkezd6dik az ammonia vizg6z-desztillacidja.

Az ammoniatartalmu vizes oldat egy htitén keresztiil kondenzal6dik, majd
egy titralépoharba keriil, ahol az automatikusan adagolt metilvoros-metilénkék
indikatoroldattal elegyedik. A lecsepegé ammaniatartalmi oldatot egy automata
titraloberendezés titralja, mely automata fecskendéjének dugattytjét a titral6po-
hér alatt 1év6 fotocella szabalyozza. A fotocella észleli az indikator szinvéltoza-
sat, és annyi savmennyiséget tovéabbit a titralopoharba, amely mindig aranyos
a jelen levé ammoénia mennyiségével. A titralokésziilék dugattytjat mozgatd
tengely egy potenciométerhez csatlakozik, amelynek segitségével az ammonia-
val ardnyos elmozdulds haromjegyti digitalis kijelzés form4jéban jelenik meg a
késziilék oldalan. A kijelzés lehet nitrogén% vagy nyersfehérje%, és a késziilék
lehet6séget biztosit a kiilonféle konverzids faktor alkalmazasara is.

Az ammoniameghatérozast kovetéen harom perc mulva a lombik a 6-os
helyzetbe kertil, ahol stiritett levegd segitségével a rendszer sajat magat kitriti,
kitisztitja. A kitisztitds utan a lombik az 1-es helyzetbe fordulva kész tjabb
minta meghatdrozasara. A muszer teljesitménye 15 perces indulészakasz utan
harompercenként egy analizis, azaz 6ranként 20 minta. A mérés pontossaga
megegyezik a hagyoményos Kjeldahl-mo6dszerével. A médszer kiilonosen al-
kalmas nagyszdmud minta gyors sorozatvizsgalatara. Mivel a roncsolds és az
ammonia vizgdz-desztillacié ugyanabbdl a lombikbél torténik higitas és egyéb
manipuldcié nélkil, a késziilék kiilonosen alkalmas inhomogén vagy nehezen
homogenizalhat6 mintak mérésére is. A késziilékkel folyadékok (tej, vizelet,
testnedvek) nitrogéntartalmét is meg lehet hatarozni, melynek soran a bemérés
pipettaval torténik.
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3.3.1.6. Tecator Kjeltec-fehérjemeghatdrozo

A Kjeltec-fehérjemeghatéarozé ugyancsak élelmiszerek nyersfehérje-tartalmanak
gyors meghatdrozasara szolgal a Kjeldahl-médszer alapjan (37., 38. 4bra). Az
analitikai laboratériumokban e késziilékkel valtottak fel a kordbban rendkiviili
moédon elterjedt és kozkedvelt Kjel-Foss gyors nitrogénelemzét. A készulék ki-
fejlesztését az egészségre és kornyezetre rendkiviil veszélyes higany-oxid-katali-
zator réz-szulfattal, illetve szelénnel val6 kivaltasa indokolta. A munkafolyamat
lépései teljesen megegyeznek a klasszikus Kjeldahl-mdédszerével, illetve a Kjel-
Foss ismertetésében leirtakkal, azaz: savas roncsolas, hiités, vizgéz-desztillacié
és az ammonia titraldsa, a nyersfehérje-tartalom szamitasa.

37. abra. A Tecator Kjeltec-fehérjeanalizdtor
roncsolorendszere és a Tecator alapkésziiléke

A késziilék szakaszos miikodésti, blokkroncsolobdl és desztillalo-titralé
részbdl all. A roncsolé a fiit6blokkbél, a roncsolécsovekbdl és az ezeket tarté
allvanybdl, valamint az elszivéofeltétbdl all, amely vizsugarszivattyihoz csatlako-
zik. A roncsoldsnal az 6rolt és homogenizélt szilard mintabdl a nyersfehérje-tar-
talomtol fiiggéen 0,50-1,00 g-ot, nyershiisbdl 1,00 g-ot, tejbdl 1 cm?-t, vizeletbdl
2,0-5 cm?-t mérnek be a 250 cm?®-es roncsolécsébe. Hozzaadnak két darab Kjel-
tab Se 3,5 tablettat, amely tablettdnként 3,5 g K,SO, forraspontemelét és 3,5 mg
szelénkatalizatort tartalmaz, vagy 2 db Kjeltab Cu 3,5 tablettat, amely 3,5 g K,SO,-
ot és 0,4 g CuSO, - 5 H,O-t tartalmaz, és 13 cm® analitikai tisztasdgt, koncentralt
kénsavat. A minta minéségétdl fiiggéen kiillonb6z6 mennyiségben az oxidéaciot
eldsegité hidrogén-peroxidot is adnak hozza, ami szilard mintak esetében 1-5 cm?,
tejmintaknél 1 cm?®, hismintdknal 7 cm?®. Ezt kovetéen a csoveket behelyezik az
el6zetesen 420 °C-ra felftitott roncsoloblokkba, réhelyezik az elszivofeltétet, és
elinditjak a vizsugérszivattyat, melynek segitségével tdvoznak a roncsolés sordn
keletkezett gazok és g6zok a rendszerbdl. A roncsolds 420 °C-on, egy dran ke-
resztiil torténik, majd a roncsolébdl kivett csoveket lefedve lehititik. A hiités utan
kovetkezik a vizsgalat masodik szakasza, a desztillalas és a titralés.
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38. abra. Félautomata Tecator-fehérjemeghatdrozo

A Kjeltec 2400 berendezés also szintjén helyezték el a reagenseket tartalma-
z6 tartalyokat, a kozépsé részben az automatikus mintaadagolé talalhatd, ahol
hérom tart6allvdny van 60 db roncsoldcsd, illetve minta elhelyezésére, a felsé
részben pedig a desztillalo- és titraloegység, valamint a folyamatok programoza-
séra szolgél6 rész helyezkedik el. A mérés a reagensek betoltésével, a mintatartd
allvanyok elhelyezésével és a késziilék programozasaval indul. A program szabja
meg, hogy az egyes reagensekbdl milyen sorrendben és mennyit adagoljon a ké-
szilék, valamint azt, hogy mennyi ideig torténjen a desztillalas és a titralas. A
programozas sordn megadjak a minta sorszamat, a bemért mennyiséget, a minta
helyét a titrdléberendezésben és azt, hogy az eredményt milyen mértékegységben
szdmolja a késziilék. Az analizis izemmaddban a késziilék az elsé allvanyban 1évé
elsé csovet emeld segitségével a desztillaléegységbe helyezi, egy pumpa 30 cm?
1%-0s boérsavban oldott brémkrezolzold-metilvoros indikatort adagol a titra-
l6edénybe, ezzel egy idében egy masik pumpa 30 cm?® desztillalt vizet juttat a
roncsolécsébe. Ezt kovetden 60 cm?® 33%-o0s natrium-hidroxidot adagolnak a ron-
csol6cs6be, ami egyrészt megkoti a kénsavat, masrészt felszabaditja s6jabél az
ammoniat. A gbzszelep késleltetve nyit, g6z dramlik a roncsolécsébe, és elindul
a desztillalas. Az ammoniatartalmi géz a kondenzatorban lecsapédik és a titralo-
edénybe jut, amely a bérsavban oldott indikatort tartalmazza. A desztillacié alatt
az indikator szinének megfeleléen (z6ldrél rézsaszinre vélt) egy automata biiret-
ta 0,1 M kénsavat adagol a titrdléedénybe mindaddig, amig a z6ld szin rézsa-
szinre nem vélt. A desztillaci6 addig folyik, amig az indikator szine folyamatos
rozsaszinné nem alakul. Ezt kovetéen az iiritészelep kinyit, a titraléedény kitiriil
és a gbzszelep lezér. Kinyit a roncsoldcsé tiritészelepe is, és a desztillaciés ma-
radvany a katalizétorral egyiitt a gyGjtétartalyba irill. Az eredmény megjelenik a
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kijelz6n, a nyomtatén és sziikség szerint a memoridban is tarolhaté, ezt kvet6en
a kovetkez6 roncsoldocsé felemelésével megkezdédik az Gjabb minta elemzése. A
nitrogéntartalom szamitasa a kovetkezé:

(F—B)- 1,401 -M
bemérés(g)

N% =

ahol: F = 0,1 M kénsavoldat fogydsa a mintara (cm?),
B = 0,1 M kénsavoldat fogyésa a vakra (cm?),
M = a kénsavoldat (mol/dm?) koncentracioja.

A nyersfehérje-tartalmat a nitrogénszazalék konverziés faktorral val6é be-
szorzasaval szamoljak. A késziilék ellendrzését (NH,),SO, elemzésével végzik, a
roncsolas hatésfokanak ellenérzésére pedig a nikotinsav vagy a triptofédn nitro-
géntartalmat hatarozzédk meg. Az eredményt a vizsgalatot kéré igényeinek meg-
felel6en nitrogénszézalékban, nyersfehérje-szdzalékban vagy mas mértékegység-
ben adjak meg.

3.3.1.7. A valédifehérje meghatdrozasa

Elelmiszerek valédifehérje-tartalmat Barnstein médszere szerint hatérozzuk
meg. A meghatarozds soran mindazokat a nitrogéntartalmt anyagokat (amidok,
aminosavak, ammonia stb.), amelyek nem fehérjéhez kotottek, tgy tavolitjuk el,
hogy a tiszta- vagy valédifehérjét (a tiszta és a valédi ugyanazt jelenti, egymas-
nak szinonimai) réz-szulfattal és natrium-hidroxiddal kicsapjuk, a keletkezett
fehérjecsapadékrol az egyéb nitrogéntartalmu anyagokat leszirjiik, a csapadékot
b6 vizzel tobbszor kimossuk, majd a csapadék nitrogéntartalméat Kjeldahl szerint
meghatarozzuk.

A vizsgélati eljaras soran a vérhat6 fehérjetartalom fiiggvényében 1-2 g fi-
nomra Orolt, légszaraz anyagot 250 cm?-es Griffin-poharban 100 cm® desztillalt
vizzel felforralunk. Keményitddus anyagokat a desztillalt viz hozzdadasa utan, a
forralas el6tt 30 percig 50 °C-os vizfiird6n melegitjik, mert kiilénben az elegy nem
vagy nehezen sztirhetd. Felforralds utdn 250 cm® 6%-os réz-szulfat-oldatot, majd
iivegbottal vald keverés kozben par cm®-es adagokban 25 cm?® 1,25%-o0s nétronlad-
got ontiink az elegyhez. A maradék letilepedése utén a folyadék tisztdjat nitrogén-
mentes sziir6papiron atsztirjitk, majd a csapadékot haromszori dekantalassal, for-
r6 desztillalt vizzel atmossuk. Ezutan az egész csapadékot kvantitative a sziirére
vissziik, és ott addig mossuk, amig a sztirlet barium-kloriddal szulfatreakciét nem
ad. A szulfationok 600 cm? forr6 desztillalt vizzel valé mosas utdn mér biztosan
eltdvoztak. A sziirést kovet6en a szlirGpapirt a csapadékkal egyiitt hengerformé-
ra csavarva Kjeldahl-lombikba tessziik, és a nitrogéntartalmat meghatarozzuk. A
valodifehérje-tartalom meghatérozasat a nyersfehérje-tartalom meghatarozasahoz
hasonl6an végezziik. A kénsavas roncsolést kovet6en meghatarozott ammoniatar-
talombdl az aldbbi képlettel szamoljuk a val6difehérje-tartalmat:
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(S—1L)-0,0028016-6,25-100
b )
ahol: S = a szedélombikba tett 0,1 M H,SO,-oldat (cm?),
L = a titralashoz fogyott 0,2 M NaOH-oldat (cm?),
0,0028016 = az 1 cm® 0,1 M H,SO,-oldatnak megfeleld nitrogén témege (g),
6,25 = az 1 g nitrogénnek megfelels fehérje tomege (g),
b = a bemért anyag tomege (g).

valddifehérje-tartalom % =

3.3.1.8. Az emészthetd nyersfehérje-tartalom meghatdrozasa

3.3.1.8.1. Az emészthet6 nyersfehérje-tartalom meghatarozasa
in vitro pepszines hidrolizissel

A modszer alkalmas allati és novényi eredetti élelmiszerek emésztheté nyersfe-
hérje-tartalmédnak meghatarozasara. Az eljaras soran a vizsgalandé mintét sésa-
vas pepszinoldatban szuszpendéljuk, és 39-40 °C-os hémérsékletii termosztatba
tessziik 48 érara. A sésavas pepszinnel oldatba vitt fehérje mennyiségét a szusz-
penzi6 sziirletébdl Kjeldahl médszerével hatdrozzuk meg.

A vizsgalati eljaras soran a 10%-nal nagyobb zsirtartalma élelmiszert a s6-
savas pepszinnel torténé emésztés el6tt zsirtalanitani kell. Ezt kovetéen az el6-
készitett vizsgalati anyagbol 2 g-ot mériink be egy 500 cm?-es Stohman-lombik-
ba, hozzdadunk 0,83 g pepszint, és korkoros mozgatassal dsszekeverjiik. Hozza-
adunk néhany cm® 39 °C-os hémérsékleti 0,075 M-os sésavoldatot, és ismételt
korkoros mozdulattal a lombikban 1évé anyagokat szuszpendaljuk tgy, hogy a
minta teljes mennyisége atnedvesedjen, majd ezt kovetéen a sésav térfogatat 450
cm®-re egészitjitk ki. Ezutan a lombikot vattaval bedugjuk, és 39 °C-os hémérsék-
letd termosztatba helyezziik 48 érara, amely id6tartam alatt naponta tobbszor,
korkoros mozgatassal a lombik tartalmat 6sszekeverjiik. 48 6ra mulva a lombikot
a termosztatbél kivessziik, és 15 cm® 25%-0s HCl-oldatot toltiink ra, 20 °C-ra
lehttjik, majd jelig toltjik desztillalt vizzel. A lombik tartalmét alaposan 6sz-
szerazzuk, sztrjik, a sztrlet aliquot részébdl a nyersfehérje-tartalmat Kjeldahl
modszerével meghatarozzuk. A vizsgélat sordn vakprébat is végziink, amikor a
mesterséges emésztést a minta nélkil, csupan az eljarashoz hasznalt vegyszerek-
kel végezziik el. A vakpréba emészthetd nyersfehérje-tartalmara kapott értéket le
kell vonni a minta emészthet$ nyersfehérje-tartalmanak értékébdl.

Az emészthetd nyersfehérje-tartalom kiszamitasanal a nyersfehérje-tartalom
meghatédrozasanal ismertetett moédszer szerint kell eljarni:

(S—L)-0,0028016-6,25-100
b b

ahol: S = a szed6lombikba tett 0,1 M H,SO,-oldat (cm?),

emészthetd nyersfehérje-tartalom % =
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L = a titrdlashoz fogyott 0,2 M NaOH-oldat (cm?),
0,0028016 = az 1 cm’ 0,1 M H,SO,-oldatnak megfeleld nitrogén témege (g),
6,25 = az 1 g nitrogénnek megfelels fehérje tomege (g),
b = a bemért anyag tomege (g).
A kapott eredményt a higitassal korrigédlva kapjuk meg az élelmiszer, illetve
emészthetd nyersfehérje-tartalmat.

3.3.1.8.2. Az emészthet6 nyersfehérje-tartalom meghatarozasa
in vitro pepszin-tripszin-hidrolizissel

A mintat pepszinnel, majd tripszinnel hidrolizaljuk, majd az emészthetetlen ma-
radék nitrogéntartalmat Kjeldahl szerint meghatarozzuk. A médszer alkalmas al-
lati és novényi eredeti élelmiszerek fehérjeemészthetéségének meghatarozasara.
Az eljarast elsésorban novényi eredetii fehérjék, levélfehérje-koncentratumok in
vitro emészthet6ségének meghatarozasara hasznaljak.

Avizsgalati eljaras sordn 1 g vizsgalando6 anyagot centrifugacsében 20 cm?® 0,1 M
s6savban szuszpendédlunk, majd 0,1 cm® 0,01 M s6savban szuszpendélt 50 mg
pepszinnel 6sszekeverjiuk. A keveréket 37 °C-on 48 6ran &t enyhén razatjuk, majd
centrifugéljuk. Az tiledéket 10 cm? desztillalt vizben szuszpendéljuk, és 0,1 M 8,0
pH-ja nétrium-foszfat puffert és 5 mg tripszint adunk hozza. A keveréket 23 °C-on
16 dran at gyengén razatjuk, majd centrifugaljuk. Az tiledéket 5x30 cm?® vizzel Gjra
szuszpendéljuk, majd centrifugaljuk, és a feliilliisz6t minden lépés utan elontjiik.
Az utols6 20 000 g-n 5 percig végzett centrifugalas utan a szilard maradékot nit-
rogénmentes szlirGpapiron szirjik, levegén megszaritjuk, majd Kjeldahl szerint
meghatérozzuk nitrogéntartalmat. A fehérje emészthet6ségét %-ban az alédbbi kép-
let alapjan szamoljuk:

a fehérje emészthet6sége % = W,
ahol: a = a minta nitrogéntartalma,
b = a minta emészthetetlen részének nitrogéntartalma.

Esetenként a tripszin helyett pankreatint hasznélnak, és a fehérje pepszin-
pankreatin-hidrolizist koveté emészthet6ségét hatarozzak meg.

3.3.1.8.3. A multienzimes modszer a fehérje in vitro emészthetgségének meg-
allapitasara

Az el6z6 két pontban ismertetett médszer szerint a fehérje in vitro emészthet6sé-
gét egy, illetve két enzimmel hatarozzak meg. Ujabban harom vagy tébb enzimet
hasznalnak a fehérje in vitro emészthet6ségének meghatérozaséra, amely eljara-
sokat multienzimes médszereknek nevezik. A multienzimes médszerekkel a fe-
hérje emészthetésége pontosabban meghatarozhaté, mint az egy vagy két enzim
hasznélatét el6ir6 eljarasok esetében.
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A vizsgalati eljaras soran 1 g légszéaraz, megfelel6 mérettire 6rolt élelmiszert
mériink be egy 100 cm?3-es centrifugacsébe, és 25 cm?® sésavas pepszinoldatot
adunk hozza (3 g pepszint oldunk 500 cm?® 0,15 mol/dm?® s6savoldatban), majd
90 percig 40 °C-on gyengén réazatjuk. Ezt kovet6en 220 mg néatrium-hidrogén-
karbonattal a s6savat semlegesitjiik, a centrifugacsé tartalmahoz 25 cm?® pankre-
atinoldatot adunk (3 g pankreatin, 30 mg lipdz, 57 mg epesavas natrium, 3 g ami-
nogliikozidaz feloldva 750 cm® 6,8 pH-ju foszfatpufferben), és 60 percig 40 °C-on
inkubaljuk. Az inkubalds utan 5 cm® 10%-o0s natrium-karbonatot adunk hozza,
és 5000 g-n 15 percig centrifugaljuk. Az tiledéket 25 cm?® desztillalt vizzel atmos-
va szuszpendaljuk, majd a felillszéval egytitt molnar selyemszitdn éatszirjiik.
Desztillalt vizzel torténé tobbszori atmosés utan a sziir6n visszamaradt csapadék
nitrogéntartalmat Kjeldahl szerint meghatédrozzuk. Az emésztési egyiitthat6t az
emészthetetlen fehérjetartalom alapjan a kovetkezd képlettel szamoljuk ki:

Em Eo = 100 — (%)' 100,

ahol: EmE = avizsgalt minta nyersfehérje-tartalmanak emésztési egyiitt-
hatéja,
A = a csapadék nyersfehérje-tartalma (%),
B = a vizsgélt élelmiszer nyersfehérje-tartalma (%).

A modszer elsésorban gabonamagvakbél készilt élelmiszerek in vitro fe-
hérjeemészthetéségének meghatarozasara alkalmas. Osszetett keverékek esetén
az in vitro és az in vivo emésztési egyiitthaték kozott az dsszefiiggés rendkiviil
szoros. Az extrahalt mintaknal szorosabb ¢sszefiiggés és pontosabb eredmények
érhet6k el, ezért célszerii az élelmiszermintékat a vizsgdlatok megkezdése el6tt

zsirtalanitani.

3.3.1.8.4. A fehérje in vitro emészthetéségének meghatarozasa pankreatinos
hidrolizissel és aminosav-analizissel

A mobdszer alkalmas allati és novényi eredeti élelmiszerek fehérjéi in vitro
emészthetdségének meghatarozédsara. Az eljaras soran pankreatinnal 37 °C-on 15
6réan at hidrolizéljuk a fehérjét, majd mérjiik a lehasad6 aminosavak mennyiségét
ioncserés oszlopkromatografiaval.

A vizsgalati eljaras sordn a 10%-nél nagyobb zsirtartalmt mintat éterrel vagy
petroléterrel extrahédljuk, majd meghatarozzuk a nitrogéntartalmat. A 200 mg
fehérjének megfelelé6 mintat 15 6réan at 37 °C-on 100 mg pankreatin és 10 cm?®
8,2 pH-ju foszfatpuffer elegyével inkubaljuk, amelynek soran az elegyet 20 cm®-es
Erlenmeyer-lombikban magneseskeverénallandéankeverjiik. Ezt kovet6en 10 cm?®
hidrolizatumhoz 5 cm® 20%-o0s cink-szulfat-oldatot és 5 cm?® 1%-o0s natrium-hid-
roxid-oldatot adunk, amelynek kovetkeztében az oldott allapotd hidrolizélatlan
fehérjék és peptidek a keletkez6 cink-hidroxiddal kicsapédnak. Az elegyet sziir-
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jiikk, majd a sztirlethez 1 cm® 1%-o0s kénsavat és 4 cm?® 2,2 pH-ju citratpuffert
adunk. Ebbdl az oldatbél az aminosav-analizator érzékenységétdl fiiggéen 0,1-
1,0 cm®-nyi mennyiséget hasznalunk fel az aminosav-tartalom meghatarozasara.

A minta eredeti aminosav-6sszetételét alapul véve kiszamithatjuk a pank-
reatinos hidrolizis soran felszabadul6 aminosavak szazalékos mennyiségét. Az
eredeti aminosav-tartalom %-dban kifejezett felszabadulé aminosav-mennyi-
séget bioldgiailag hasznosithaté aminosav-tartalomnak tekintjuik. A médszer
alkalmas a fehérje karosoddsanak nyomon kovetésére, a hékezelések és egyéb
technolégiai paramétereknek az aminosavak hasznosithat6sédgara gyakorolt ha-
tdsanak mérésére.

3.3.1.9. Fehérjetartalom-meghatdrozas spektrofotometrias médszerekkel
3.3.1.9.1. Ultraibolya spektrofotometrias médszerek

A legtobb fehérjének a 280 nm hullamhosszon az ultraibolya-tartomanyban fény-
elnyelési maximuma van, amely a fehérjék tirozin-, fenilalanin- és triptofantartal-
mara vezethet6 vissza. A kiillonb6z6 fehérjék aromésaminosav-tartalma viszony-
lag szik hatarok kozott véltozik, ezért ezek fényelnyelése felhasznélhat6 a fehérje
mennyiségének meghatarozasara. A modszer elénye a rendkiviili érzékenység,
tovabbé az, hogy reagens nélkiil lehet végezni a meghatarozast. Oszlopkroma-
tografias elvélasztasok soran az UV-abszorpciét hasznéljuk fel a fehérjekoncentra-
ci6 folyamatos mérésére. A mérést a nukleinsavak, a purin- és a pirimidinbazisok,
valamint a purin- és pirimidingytr(t tartalmazé vegyiiletek 260 nm kortili erés
UV-abszorpcidja zavarja, ezért killonb6z6 nukleinsav—fehérje keverékek elemzé-
se soran korrekciokat dolgoztak ki a nukleinsavak okozta fehérjemeghataro-
zasi hiba kikiiszobolésére. Kis nukleinsav-tartalom esetében a 280 nm-en mért
fényelnyelés alapjan a 10-1000 ug/cm® méréshatarok kozott lehet a tiszta, nem
zavaros fehérjeoldatok koncentréciéjat meghatarozni. A méréshez olyan UV-de-
tektor szitkséges, amely 280 nm vagy ez alatti hullamhosszat tud szelektalni. A
fehérje meghatérozasanal azt is figyelembe kell venni, hogy a fehérjeanalitikdban
hasznalt szamos oldészernek jelent6s UV-abszorpci6ja van a fehérjék 280 nm-
es elnyelési savjaban. Az elektronikus tton valé héattérkompenzalas csokkenti a
mérés érzékenységét, gradienselticié esetén valé meghatarozasnél viszont, mivel
az abszorpci6 folyamatosan véltozik, a hattérkompenzélas elektronikus titon nem
lehetséges. A nukleinsavak zavar6 hatdsa miatt olyan fehérjemérési modszereket
is kidolgoztak, amelyeknél a 280 nm-nél rovidebb hullamhossztartoményban je-
lentkezé fényelnyelést mérik. Hasznalhatjak a 220-240 nm-en mért fényelnye-
lést a fehérje meghatarozasara annak ellenére, hogy ebben a tartomanyban a
fehérjének nincs abszorpciés maximuma, a nukleinsavaknak viszont abszorpcids
minimumuk van. Ebben a hullamhossztartomédnyban nemcsak a tirozin és a trip-
tofan, hanem a fenilalanin, a metionin, a cisztein és cisztin, tovabbé a peptidkotés
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185 nm-es fényelnyelésébdl dsszegzédik a mért extinkcid. Az eljarassal 5-180 ug/
cm?® fehérjét lehet meghatarozni. Ezeken a hullamhosszakon a ribonukleinsavak
zavaré hatasat még hatékonyabban lehet kikiiszobolni.

A fehérjék és a peptidek UV-abszorpciét mutatnak a 191-194 nm kozotti
tartomanyban is. Ebben a tartomanyban azért el6nyos a fehérje- vagy peptidtar-
talmat mérni, mert az UV-abszorpci6 fiiggetlen az aromas aminosavak mennyisé-
gétdl, igy a fényelnyelés csaknem fiiggetlen a fehérje vagy peptid minéségétol.
A moédszer hatranya, hogy optikailag igen kivalé minéségli, nagy érzékenységii
spektrofotométert és j6 méréstechnikai feltételeket kivan, mert a rovid ultraibo-
lya-tartomanyban a szortfény-effektus nagyon megvéltoztathatja a mérések ered-
ményeit. Ebben a mérési tartomanyban 40-80-szor nagyobb érzékenységet lehet
elérni, mint a hagyomanyos, 280 nm-en mért fényelnyeléssel.

3.3.1.9.2. Spektrofotometrias modszerek a lathat6 fény tartomanyban

A fehérjék szinreakcidja valdjaban az Gket felépité aminosavak szinreakcidira
vezethet6 vissza. A fehérjék kimutatdsdra hasznalhaté szinreakciok koziil csak
kevés hasznalhaté mennyiségi analizis céljaira. A legfontosabbak a biuret-reak-
cio6 és a Folin—Ciocalteu-féle fenolreagenssel valé szinreakcidk.

3.3.1.9.2.1. Biuret-médszer

A biuret-reakcié sordn ltigos kozegben a Cu®*-ion négy peptid-nitrogénhez kap-
csolédik. A -CONH-csoporton kiviil adjék a reakciét a-CSNH,-, a-C(NH)NH,-, a
~CH,NH,-, a -CRHNH,-, a -CHOHCH,NH -, a -CHNH,CH,OH-, a -CHNH,CHO-
csoportok és természetesen maga a biuret is (CONH,NHCONH,), amelyrdl a re-
akcié a nevét kapta. Az ibolyaszinii rézkomplexnek a lathaté fény tartomanyban,
az 540-560 nm ko6zo6tt van abszorpciés maximuma, de a rézkomplex a kozeli
ibolyantuli tartomanyban, 310 nm-en is mérheté.

Gornall és munkatarsai az aldbbiak szerint allitottak el és hasznaltak a bi-
uret-reagenst: 1,5 g CuSO, - 5 H,0-t és 6 g NaKC,H,O, - 4 H,O-t feloldunk 500
cm?® vizben, 300 cm?® 10%-o0s karbonatmentes NaOH-oldatot adunk hozza, majd
vizzel 1 dm®-re higitjuk. A reagens polietilén palackban, sotét helyen eltarthato.
0,1% kalium-jodid hozzédadésa megakadélyozza a réz redukcidjat, de nem befo-
lyasolja a biuret-szinreakciét. A meghatarozds soran 1 cm® 1-10 mg/cm®-es fe-
hérjeoldathoz 4 cm®biuret-reagenst adunk, 6sszerazzuk, szobahémérsékleten 30
percig &llni hagyjuk, majd 540-550 nm hulldamhosszon mérjiik a fényelnyelést
1 cm®viz és 4 cm®biuret-reagens keverékével szemben. A standard gorbét marha
szérumalbumin-oldattal készitjitk. Ha nagyobb pontossagra van sziikségiink, cél-
szerd a vizsgélati anyagbhdl Kjeldahl-médszerrel fehérjemeghatarozast végezni,
és erre vonatkoztatni a meghatarozast. Mivel a nem-fehérje nitrogén is reagal a
biuret-reagenssel, ezért a meghatarozast triklér-ecetsavas kicsapas utan a csapa-
dék ltgos oldatabol célszert elvégezni.
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A kisebb molekulatomeg(i, biuret-reakciét adé, nem fehérjeszert vegyii-
letektdl és egyéb zavard anyagoktdl a biuret-reakcidoban keletkezé fehérje—réz
komplexet Sephadex G-25 oszlopon is el lehet védlasztani. Ezt kovetéen a fehér-
je-réz komplexet H,SO,-H,O eleggyel roncsoljak, megltgositjak, majd a rezet
dietil-ditiokarbamattal kolorimetrikusan meghatarozzak. Ez az eljaras azonos
érzékenységii a Lowry-féle médszerrel (ldsd késébb), és tizszer érzékenyebb a
280 nm-es UV-abszorpcién alapul6 eljarasnal.

Egy masik mddszer szerint a Sephadex gélen sztiréssel elkiilonitett fehérje—
réz komplexbdl roncsoléassal felszabaditott Cu?*-ion-tartalmat a rézzel katalizalt
fenol-kléramin-T reakcié alapjan a 410 nm-en mért abszorpciobdl szamitjak. Ez
a rézmeghatarozasi médszer mintegy ezerszer érzékenyebb, mint a réz atomab-
szorpciés spektrofotometrias meghatarozasa, a fehérjemeghatarozés érzékenysé-
ge pedig 6tszazszor nagyobb, mint a Lowry-féle eljarasé (0,01-0,2 ug/cm? fehérje).

A biuret-reakcio6 fényelnyelése a kozeli ibolyéantili tartomanyban 330 nm-
en elényosen mérhetd, és itt a meghatarozast nem zavarja a nukleinsavak vagy az
ammoniumion jelenléte. A rézkomplex fényelnyelését 310 nm-es hulldmhosszon
is javasoljak mérni, melynek soran nukleinsavat nem tartalmazoé oldatbél 0,075
mg/cm?3-nél kevesebb, nukleinsav jelenlétében pedig 0,15-3 mg/cm?® fehérjét tud-
tak meghatarozni. Ellman biuret-mé6dszere 263 nm-nél méri az abszorpciot, az
eljaras érzékenysége 0,01 mg/cm?, vagyis egy nagysagrenddel nagyobb, mint a
lathat6 tartomanyban mért abszorpcié alapjan meghatérozhat6. Fehérjemegha-
tarozast sok esetben kozvetlentil a novényi vagy allati szovetkivonatbdl kell el-
végezni. A kivondsra hasznalt puffer vagy detergens zavarhatja a meghatarozast,
hisz ezek jelenlétében a biuret-reagens csapadékot ad a fehérjével. A csapadékot
oldani lehet példaul propilénglikolban, és a fényabszorpcié ilyenkor 330 nm hul-
lamhosszon mérhets. A biokémiai reakcidk sordn igen gyakran hasznalt TRIS-
puffer (tris[hidroxi-metilamino-metan]) jelenléte nem kivanatos a fehérjemegha-
tdrozasnél, mert mind a biuret-, mind a Lowry-féle fehérjemeghatarozast zavarja.
A puffer nitrogéntartalma miatt a Kjeldahl-féle fehérjemeghatérozas is nehézkes,
ezért inkabb a biuret-kalibral6gorbéket kiillonféle TRIS-koncentracidkkal felvéve
hatdrozzuk meg, hogy a puffer mennyivel néveli meg az extinkciés értékeket.

A biuret-reakciéo makro valtozatai j6l hasznalhaték kiilonféle gabonaér-
lemények fehérjetartalméanak vizsgalatara is. Ennek sordn az alkalikus réz(II)-
szulfat-oldat a fehérjének nemcsak reagense, hanem extrahaldszere is. Jennings
az alabbi moédositott biuret-reagenssel vonta ki, illetve hatarozta meg a fehérjét.

900 cm?® vizben feloldott 2 g kdlium-natrium-tartaratot és 15 cm® 10 M ké-
lium-hidroxidot, folyamatos keverés kozben 30 cm® 4%-os réz-szulfat-oldatot
adott hozz4, majd az oldatot desztillalt vizzel 1 dm?®-re egészitette ki. A fehér-
jemeghatarozas sordn 500 mg lisztet dugdval zarhat6 extrakcids edénybe mért, ezt
2 cm?® szén-tetrakloriddal megnedvesitette, majd 50 cm® médositott biuret-rea-
genst adott hozza. Razégépen hatvan percig rézatta, majd a szuszpenzié egy ré-
szét 3000 g-n 10-15 percig centrifugalta. A tiszta feliillisz6 fényelnyelését 550 nm
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hulldmhosszon mérte 1 cm-es kiivettdban, a kalibralogorbét pedig a Kjeldahl-nit-
rogénmeghatarozas alapjan szerkesztette meg. Buiza- és arpadrleményekkel végzett
vizsgélatokkal megallapitottdk, hogy a Kjeldahl-nitrogénértékek és az extinkcio6 ko-
z0tt igen szoros az Gsszefliggés. Ezt a mddszert tobben médositottak, elsGsorban a
biuret-reagens stabilitasat célozva. A kalium-natrium-tartarat helyett hasznaltak
glicerint, masok pedig finoman poritott CuCO, alkalmazésaval kiiszobolték ki a re-
agens bomlékonysagat. Alkalikus vizes oldat helyett kalium-hidroxidra 0,1 M-os,
60%-o0s izopropil-alkoholt hasznalva a gabonadrlemények festékanyagai kevésbé
oldédnak ki, igy ezek fényelnyelése a biuret-reakciét nem zavarja.

3.3.1.9.2.2. Lowry-médszer

A biokémiai analitikaban a legelterjedtebb fehérjemeghatarozas a Lowry- (Folin—
Lowry-) féle eljaras, amelynek alapja a fehérje biuret-reakci6ja alkalikus kozeg-
ben Cu?*-ionnal és a Folin—Ciocalteu-féle foszformolibdén—foszfor-wolframsav
redukcié6ja heteropoli-molibdénkékké, a fehérjekotésben 1évé aromés aminosa-
vak rézion katalizalta oxidaci6ja kozben. A Folin-féle fenolreagenst az aldbbiak
szerint készitjik:

100 gNa,WO, - 2 H,0O-et, 25 g Na,MoO, - 2 H,0O-et feloldunk 700 cm?® vizben,
majd 50 cm?® 85% os H, PO -at és 100 cm3 tomeny HCl-at adunk hozza. Az olda-
tot kétliteres, norma1051szolatos gomblombikban, htitével felszerelve 10 éran &t
forraljuk, majd 150 g litium-szulfatot, 50 cm?® desztillalt vizet és néhany csepp
brémot adunk hozza. 15 percig visszafolyé nélkiil forraljuk, hogy a brém feles-
legét eltizziik, lehtilés utan pedig desztillalt vizzel egy literre toltjiik fel. Barna
folyadékiivegbe sztirjiik. Hasznélat el6tt 1 M-os NaOH-dal fenolftalein indika-
tor jelenlétében meghatarozzuk az aciditasat, a fehérjemeghatarozashoz pedig
az el6irt koncentréciora higitjuk. A standard gorbék elkészitése soran killonb6zé
higitasokkal 0, 10, 20, 50, 100, 200, 500, 1000 és 2000 ug/cm?® koncentraci6ja
fehérjesorozatot allitunk el6 bovin szérumalbumin frakciébol.

Az igy el@allitott standardsorozat vagy a minta (ami optimélis esetben
50-100 mg/100 cm?® fehérjét tartalmaz) 0,1 cm®-éhez 0,1 cm® 2 mélos NaOH-ot
adunk, 100 °C-on 10 percig ftitéblokkba vagy vizfiirdébe helyezziik, majd szo-
bahémérsékletre hiitjitkk. 1 cm® frissen készitett reagenst adunk hozza, amely
100:1:1 térfogatszézalékos aranyban tartalmazza a 2% nétrium-karbonat, az 1%
CuSO, - 5 H,0 és a 2% kalium-néatrium-tartarat-oldatot. Az alkalikus réz-tartarat
reagenst elkészithetjiik Gigy is, hogy 1,25 g CuSO, - 5 H,0O-t és 3,375 g kdlium-nat-
rium-tartaratot oldunk 100 cm® desztillalt vizben, majd ebbdl a térzsoldatbél 1
cm?®t 2,5%-0s Na,CO,-oldattal 100 cm?®-re higitunk. Az oldatot mindig frissen kell
késziteni. Az oldatot szobahémérsékleten 10 percig hagyjuk allni, majd adjunk
hozza 0,1 cm® Folin-reagenst, intenziven keverjiik 6ssze, majd hagyjuk allni szo-
bahémérsékleten 30-60 percig, de az idé a 60 percet soha ne haladja meg. Mér-
jilk az oldat abszorpci6jat 750 nm-en akkor, ha a fehérjekoncentracié 500 ug/cm?
alatt volt, vagy 550 nm-en akkor, ha a fehérjekoncentracié 100-2000 pg/cm? kézott
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volt. Szerkessziik meg az abszorbancidk alapjan a kalibracios gorbét, amely mar
alkalmas az ismeretlen fehérjetartalmt minta fehérjetartalmanak szdmitasara. Is-
meretlen fehérjetartalmt minta esetében 75-200 ug kozotti fehérjét tartalmazé
mintét 3 cm® 0,5 M NaOH-ban oldunk, majd az oldatbdl 1 cm?-t pipettdzunk egy
korjeles kémcsdébe, 4 cm® alkalikus réz-tartarat reagenst adunk hozza, 6sszeke-
verjiik, 10 percig allni hagyjuk, majd 1 cm?® Folin-reagenst adunk hozza erélyes
keverés kozben. A standard gorbénél leirtaknak megfelel6en szobahémérsékleten
allni hagyjuk, ha sziikséges, centrifugéljuk, ezt kovetéen pedig mérjiik az oldat
fényelnyelését a fehérjetartalomtdl fiiggéen 750 vagy 550 nm-en. Ha a méréseket a
hitelesit6 gorbe linedaris tartomanyaban végezzilk, a meghatarozas hibaja +2-4%.

A Lowry-féle fehérjemeghatarozast az oldatban 1évé idegen anyagok, puf-
ferek, detergensek, kelatképzé anyagok, alkoholok, cukrok, poliszacharidok, pig-
mentek, nagyobb koncentraciéban jelen 1évé szulthidrilek és szulfhidril-reagen-
sek erételjesen zavarjak, és kiilonleges eljarasokat kell alkalmazni a lipoprotei-
nek fehérjetartalménak meghatarozasa sorédn is. Megallapitottak, hogy kiillonboz6
pufferek eltéré moédon befolyasoljak a Lowry-reakci6 érzékenységét, és csokkentik
az érzékenységet a glicin, a glicil-glicin, a citratok, a szukcinatok, a natrium-do-
decil-szulfat és a cukrok is. Ha ezek az anyagok alland6 koncentraciéoban vannak
jelen, akkor zavaré hatasuk az azonos koriilmények kozott készitett vakoldattal
kompenzalhaté. Kimutattdk, hogy a glicerin mind a Lowry-féle fehérjemegha-
tarozas esetén, mind a biuret-reakci6 soran linearisan noveli a fényabszorpciot,
amely zavaré hat4s megfelel§ referensoldattal kompenzélhaté. Vizsgélatok szerint
a redukalé cukrok és a poliszacharidok koziil nagyon sok reagél a Folin-reagens-
sel, és ezek a szinreakcidok nagymértékben zavarhatjak a fehérjemeghatédrozast.
Sokféle cukorral meghatdroztak az tgynevezett protein-egyenértéket, amelyet a
fehérjemeghatarozas soran figyelembe kell venni. Lipoproteidek és proteolipidek
fehérjetartalmanak meghatarozasa soran, mivel ezek a vegyiiletek vizes kozegben
nehezen oldédnak, a kioldést 37 °C-on, egy éjszakan at tart6 lagos kezeléssel vagy
100°C-on 30 percen at végzett lagos kezeléssel érik el. Egyes proteolipidek a lipi-
dek eltavolitdsa utdn csapadékot is képezhetnek a Lowry-féle fehérjemeghatéro-
zas sordn, a lipoidok oxidaciéja soran képz6d6 bomlastermékek pedig reagalnak
a Folin-reagenssel, megnovelve a fehérje mennyiségét.

Amennyiben nem fehérjeoldatbo6l, hanem precipitélt fehérjébdl kell a meg-
hatarozast elvégezni, akkor a precipititumot 2 moélos NaOH-ban oldjuk, és
100 °C-on 10 percig hidrolizaljuk. Teljes sejtek vagy komplex biolégiai anyagok
esetében a mintakat megfelel6 médon elé kell késziteni a fehérjemeghatérozas-
hoz, ami magaban foglalhat példdul perkldorsavas kicsapast, ami utédn a fehérje-
csapadék mér alkalmas a Lowry-féle fehérjemeghatéarozasra.

Egy masik eljaras szerint 1 cm® fehérjetartalmd mintahoz 0,1 cm® 72%-os
triklér-ecetsavat adnak, majd 1000-3000 g kozott 30 percig végzett centrifuga-
lassal az oldatbdl elkiilonitik a kicsapott fehérjét, amely most mar alkalmas a
Lowry-féle meghatarozasra. Mivel a detergensek, mint amilyen példaul a natri-
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um-dodecil-szulfat, gyakran jelen vannak azokban az oldatokban, amelybdl fe-
hérjemeghatarozast kell végezni, ilyenkor a fehérje tokéletes kicsapdsara nemcsak
triklér-ecetsavat, hanem foszfor-wolframsavat is alkalmaznak az alabbiak szerint:
1 cm?® fehérjetartalmt mintahoz hozzdadnak 0,2 cm? 30 témeg%-os triklér-
ecetsav- és 6 tomeg%-os foszfor-wolframsav-oldatot, 6sszekeverik, majd szo-
bahémérsékleten 20 percig 4llni hagyjak, centrifugéljgk 4 °C-on, 2000 g-n, 30
percig, a felultszot dekantaljak, és a kapott csapadékbol hatédrozzak meg a fe-
hérjét. A reakcié rendkiviili médon fiigg a pH-tdl, ezért tigyelni kell arra, hogy
a pH 10,0-10,5 k6zott maradjon a meghatarozas soran. A Folin-reagenssel valé
reakcié ideje nem tulzottan kritikus, a reakcié gyakorlatilag 10 perc alatt to-
kéletesen végbemegy, de tébbéras varakozas sem befolyasolja 1ényegesen a
fényelnyelést. Nagyon kell tigyelni viszont arra, hogy a Folin-reagens és a minta
keveredése gyors és tokéletes legyen, ugyanis a reagens ltigos koriillmények ko-
zoOtt instabil, és bomlésa novelheti a meghatarozas hibdjat. Amint mar sz6 volt
r6la, a Lowry-médszer hibéja, hogy nagyon sok anyag, példaul a pufferek, a dro-
gok, a nukleinsavak és a cukrok zavarhatjak a meghatarozast. A zavaré hatasok
minimélisra csokkenthet6k a minta higitasaval gy, hogy a fehérjekoncentracio6
még elég nagy legyen a higitds utdn az optimalis meghatarozashoz. A zavaré ha-
tas kikiiszobolésére minden alkalommal zavar6 anyagokat tartalmaz6 vakmintat
kell késziteni. A detergensek, a cukrok és az EDTA zavar6 hatésa kikiiszobolhetd,
ha a fehérje kicsapasa soran natrium-dodecil-szulfétot is juttatunk a rendszerbe.
Ha a Folin-reagenst nem egyszerre, hanem két adagban adjuk a mintdhoz, az
20%-kal megnovelheti az érzékenységet. Ha harom perccel a Folin-reagens adago-
lasa utan ditiotreitet adunk a reakciéelegyhez, az érzékenység mintegy 50%-kal né.
A Lowry-meghatarozas sordn kapott szines termék szinintenzitasa fiigg a fe-
hérje aminosav-osszetételétdl, ezért két killonboz6 fehérje, amelyeknek koncent-
raci6ja 1 mg/cm?, kiillonféle szinintenzitast ad a meghatarozas soran. Figyelembe
kell venni, hogy a bovin szérumalbuminnal felvett standard gorbe csak kozelit6
meghatarozast ad a fehérje koncentracidjara. Az abszolit értéket barmilyen fehér-
jére ezzel a mdodszerrel csak akkor lehet meghatarozni, ha a kalibraciés gorbe is
ugyanabbdl a fehérjébél késziil, mint amit a mintdbol meg akarunk hatarozni. A
fehérjetartalom pontosabb meghatarozasara csak az aminosav-analizis alkalmas.

3.3.1.9.3. Fehérjetartalom-meghatarozas festékkotéssel

A fehérjemolekula savanyt és bazisos csoportjai megfeleld kisérleti koriillmények
kozott a festék disszocialt csoportjaival (legtobbszor szulfonsav csoportokkal) re-
akciéba lépnek, és veliik oldhatatlan, szines csapadékot képeznek. A festékkotés
mértékébdl a fehérje mennyiségére lehet kovetkeztetni, ezért a médszer megfele-
16 koriilmények kozott mennyiségi meghatarozassa fejleszthetd.

A szerves festékek kozul elGszeretettel alkalmaztik fehérje meghatérozasara
az amidofekete 10B festéket (C,,H ,N O ,S,Na,), amely savanyt kézegben jol ko-
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t6dik a fehérjéhez, aminek alapjan a fehérje mennyisége meghatérozhaté. Folya-
dékok fehérjetartalmanak meghatérozasa soran a fehérjét ecetsavas metil-alko-
holban amidofeketével megfestik, majd a centrifugalassal eltavolitott, megfestett
csapadékot natrium-hidroxidban oldjak, és mérik a szin intenzitasat. A fehérje
festékkotéssel valo meghatdrozasa sordn egyrészt tesztelték azt, hogy a festék ho-
gyan kotédik a kilénbozé fehérjékhez, masrészt kiillonbozé fehérjéket probaltak
ki a meghatérozasok soran. Megéllapitottdk, hogy a festékkotés kevésbé speci-
fikus, mint a Lowry-féle mddszer, ugyanis a vizsgalt kilenc, kiilonféle fehérje
festékkotése nitrogénre szamolva kozel azonos volt. Az amidofeketét nemcsak
folyadékban oldott fehérjék meghatérozasara, hanem kiillonb6z6 membranokon,
illetve géleken elvalasztott fehérjék festésére is hasznéltak. Megallapitottak, hogy
az amidofekete abszorpci6ja a poliakrilamid gélben 16v6 fehérjéhez 1,5 mg/cm?-
ig linearis. A megkotott fehérje kvantitative festheté amidofeketével, és mennyi-
sége denzitométerrel meghatdrozhat6. Az amidofeketén kiviil hasznaltdk még a
xilen-brillant-cianin G, valamint az orange G és a coomassie kék G 250 festéke-
ket is a fehérje mennyiségi meghatarozasara.

Gabonaérlemények fehérjetartalménak és a fehérje min6ségének vizsgalata-
ra az utobbi években tobb gyors mddszert is kidolgoztak. A festékkotési modszert
a bazalisztfrakciok fehérjéi bazisos és savas csoportjainak, illetve ezek aranyanak
meghatérozasara hasznaltak. A bazisos csoportok festékkotését orange G 0,1%-0s
oldataval, a savas csoportok festékkotését pedig a safranin O 0,2%-os oldata-
val végezték. A festékkotés mérésére indirekt mddszert alkalmaztak, azaz nem a
megkotott festéket, hanem a festék feleslegét mérték a festékoldat koncentraci-
6janak csokkenésébdl. Az orange G szinét 472 nm-en, a safranin O szinét pedig
452 nm-en mérték, 6tvenszeres higitdsban. Ebbél a médszerbdl fehérjemeghata-
rozasi moédszert fejlesztettek ki, amelynek 1ényege a kovetkez6:

600 mg liszthez 50 cm?®-es polietilén centrifugacsében 25 cm?® orange G
festékoldatot adnak, amit a kovetkez6k szerint allitanak elé: 100 mg finoman
poritott festéket oldanak 100 cm® vizben, amelynek pH-jat 2,2-re allitjak be. A
festékadagolds utdn a dugodval lezart centrifugacsoveket 15 percig rdzzék, mi-
kozben a fehérje pozitiv toltésii csoportjai és a festék negativ t6ltésti csoportjai
kozott a reakcié teljesen végbemegy. Az oldhatatlan fehérje-festék komplexet és
a liszt egyéb, nem oldédott komponenseit 6tperces, 4000 fordulaton végzett cent-
rifugédlédssal kiilonitik el a reakci6ba nem lépett festékoldattél, majd a feltiltszé
fényelnyelését 470 nm-en mérik. A festékkotés és a Kjeldahl-nitrogén kozotti
Osszefliggés erésen szignifikéns.

3.3.1.9.3.1. Bradford-modszer

Nagyon sok laboratériumban elterjedt a fehérjék meghatarozasara a Bradford-
modszer, amely a coomassie kék G 250 festék és a fehérje kozotti reakcion
alapul. Ez a médszer egyszertibb, gyorsabb és érzékenyebb, mint a Lowry-mdd-
szer, rdadasul nem zavarjdk a minta el6édllitdsa sordn hasznalt reagensek és az



178 W 3. Elelmiszerek osszetételének meghatarozasa

NPN-anyagok sem. A részletes vizsgalatok megallapitottak, hogy a festék harom,
kiillénboz6 disszocialt forméban fordulhat eld, a funkciés csoportok pK-értékei
1,15; 1,82; 12,4. A savas oldatban dominans formak voros és zold szintiek, ame-
lyeknek fényelnyelési maximuma 470 és 650 nm-en van, a negativ t6ltést kék
forma, amely a fehérjéhez kotédik, 590 nm-en mutat abszorpciés maximumot.
A fehérjék mennyisége a kék szint, negativ toltésii festékkel hatarozhaté meg,
amelynek soran a fényelnyelést 590 nm-en mérik. A festék az arginil- és lizil-
oldallancokhoz kotédik, ami a kiillonboz6 fehérjék esetén az aminosav-tartalom
faggvényében kiulonbozé lehet. A médszer hatrdnya még az is, hogy érzékeny
mas vegyiiletek jelenlétére is. Tébbszori médositas utan azonban elmondhaté,
hogy a Bradford-moédszer ma is az egyik legnépszeriibb és legszélesebb kor-
ben alkalmazott fehérjeanalitikai médszer. Az eredeti eljards alkalmas 10-100
ug kozotti fehérje mennyiségének mérésére, a beléle kifejlesztett mikromodszer
pedig képes 1-10 pg kozotti fehérjét mérni. Ez utébbi mikromédszer rendkiviil
érzékeny, de érzékeny az egyéb zavard hatdsokkal szemben is. A meghatdrozas
soran az alabbi reagenseket hasznéljuk:

Szinreagens: 100 mg coomassie kék G 250-t oldunk 50 cm?® 95%-os etil-alko-
holban, az oldatot 100 cm® 85%-o0s foszforsavhoz keverjiik, majd az egészet desz-
tillalt vizzel 1 dm3-re toltjitkk. A reagenst szlirGpapiron keresztiil atszurjik, és
barna iivegben, szobahdmeérsékleten téroljuk. Az igy kapott oldat néhany héten
keresztiil stabil, bar némi kicsapddas végbemehet a térolas sordn. A csapadékot
hasznalat el6tt sziiréssel el kell tavolitani.

A fehérjestandard eléallitasa soran szarvasmarha-y-globulint hasznalunk,
1 mg/cm? koncentraciéban, desztillalt vizben oldva. A mikromdédszer esetében a
fehérjestandardot 100 ug/cm?®-es oldatbdl allitjuk el6. Ezeket a desztillalt vizben
oldott fehérjéket -20 °C-on tarolhatjuk a felhasznaldsig. A meghatarozas soran
rendkiviili médon kell tigyelni a tisztasagra és arra, hogy az eszkozok detergenst
még nyomokban se tartalmazzanak. Kvarcktivettakat nem lehet alkalmazni, mi-
vel a festék kotédik hozzajuk, az tivegeszkozokhoz kotédott festéket pedig me-
tanolos oldassal vagy detergensek segitségével el kell tavolitani.

A standard moddszer szerint 10-100 pg kozotti fehérjének megfelelé
szarvasmarha-y-globulin-oldatot pipettazunk 100 wl térfogati kémcsovekbe.
Amennyiben az ismeretlen minta fehérjekoncentraci6jarél nincsenek informé-
cioink, a higitasokat 10-szeres, 100-szoros, illetve 1000-szeres mennyiségben
végezziik el a torzsoldatbol. A kalibraciés gorbe készitése soran parhuzamosan
10, 20, 40, 60, 80 és 100 ul-t pipettdzunk az 1 mg/cm?® szarvasmarha-y-globulin
standardoldatokbol a kémcsovekbe, mindegyiket 100 ul-re egészitjiikk ki desz-
tillalt vizzel, és 100 ul desztillalt vizet haszndlunk a vakminta el6allitasahoz is.
Mindegyik kémcs6hoz 5 cm? fehérjereagenst adunk, keriilve a felhabzést 6va-
tosan osszekeverjiilk, mert az rontja a reprodukéalhatésagot. A reakcié nagyon
gyorsan lejatszodik, ezért a standard, a vak és a minta fényelnyelését a reagens
hozzdadasat kovetSen két perc milva mar mérhetjiik, de a mérést egy 6ran beliil
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mindenképpen el kell végezni. A standard gorbe nem linearis, a fényelnyelés
fiigg az alkalmazott reagens fényelnyelésétél. Ebbél kovetkezik, hogy minden
egyes meghatérozas alkalmaval standardsorozatot és vakmintat is kell késziteni.

A standard moédszer alkalmas 10-100 ug kozotti fehérjemennyiségek mé-
résére. Az ebbdl kifejlesztett mikromaédszer ennél 1ényegesen érzékenyebb, és
kalonosen akkor hasznos, ha igen kis mennyiségii fehérje all rendelkezésre a
meghatarozashoz. A mikromédszer alkalmazédsa soran 1-10 ug kozotti fehérje-
mennyiségeket — maximum 100 ul 6ssztérfogatban — mértink be 1,5 cm? térfo-
gatt polietilén mikrocentrifugacsévekbe. Amennyiben az analizdlandé minta
kozelité fehérjetartalmét sem ismerjiik, 10-szeres, 100-szoros és 1000-szeres hi-
gitassal is elvégezziik a mérést. A kalibraciés gorbe készitése soran a 100 ug/cm?
szarvasmarha-y-globulin standardoldatbdl mikrocenrifugacsévekbe bemériink
10, 20, 40, 60, 80 és 100 ul oldatot, és desztillalt vizzel mindegyiket 100 ul-re
egészitjiik ki. A vakmintdhoz szintén 100 ul desztillalt vizet mériink be egy mik-
rocenrifugacsébe. Mindegyik mintdhoz hozzaadunk 1 cm?® fehérjereagenst, és a
csoveket 6vatosan, de alaposan 6sszekeverjiik. A proteinreagens hozzaadasat ko-
vetben 2 és 60 perc kozott mérjuk az oldat fényelnyelését 595 nm-en.

A Bradford-meghatarozast nem nagyon zavarjak a biokémiai analitikdban
hasznélt reagensek, ennek ellenére néhany vegyszer jelentés hatassal lehet a
vakproba fényelnyelésére, illetve a fehérje és a festék kot6désére. A legnagyobb
problémat a detergensek és a kiilonféle amfolitok okozzéak, amelyeket gélfiltra-
lassal vagy dializissel el kell tavolitani az oldatbél, vagy a fehérjéket ki kell csap-
ni, és a csapadékbol kell végezni a meghatarozast. Megoldas lehet az is, hogyha
a vakpréba és a kalibraciés standardok is ugyanazokat a zavaré anyagokat tartal-
mazzak, mint a minta. Bazikus kozegben a festék anion formaja dominal, ezért
ilyenkor az abszorpcié jelentés mértékben megné.

A fehérjéhez kotott festék abszorpciés maximuma a kék szintii ionos forma-
hoz viszonyitva 590 nm-r6l 620 nm-re tol6dik el. Célszerti lenne tehat itt mérni
a fényelnyelést, ezt azonban mar zavarja a zold szind forma 650 nm-en bekovet-
kez6 abszorpcios maximuma. Ezért az érzékenység novelését és a zavard hatast
is figyelembe véve 595 nm a legjobb kompromisszum.

A festék nem kotédik sem a szabad argininhez, sem a lizinhez, sem a 3000
Da-nal kisebb molekulatomegii peptidekhez, ezért a peptidhormonokat és a biol6-
giailag aktiv, fontos peptideket ezzel a médszerrel nem lehet mérni. A Bradford-
modszer érzékenysége a kiillonféle fehérjék mérésekor igen eltéré. Példaként
emlitendd, hogy amennyiben a tripszin relativ abszorbanciéja 18, akkor a bovin
szérumalbuminé 100, a citokrom c-é 128, a hisztoné 130, a mielin bazikus fehér-
jéé pedig 139. A modszert sokféleképpen modositottak azért, hogy ez a rendkiviil
eltéré véltozatossag mérséklédjék. Valtoztattdk a festékoldat koncentraciéjat, a
pH-t, de 1ényeges eredményeket nem értek el e tekintetben. A membranfehérjék
mérésekor célszeriinek latszik a detergensek teljes elhagyasa és a fehérjék kalci-
um-foszfattal valé kicsapésa. Befolydsolja a mddszer érzékenységét a coomassie
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kék G 250 festék tisztasdga, ezért azt csak nagyon j6 mindéségben, megbizhat6
helyrél szabad beszerezni. Jelentds hatassal lehet a meghatarozés pontosségéra
a standard kalibraciés gorbéhez hasznalt fehérje minésége. Ehhez legtobbszor
a szarvasmarha-szérumalbumint hasznaljak, mert ez viszonylag olcsd, és tiszta
forméban konnyen hozza lehet jutni. A probléma ezzel az, hogy a fehérjének
— Bradford-médszerrel vizsgalva — meglehetésen nagy a festékkoté kapacitasa,
ezért a legtobb esetben az ismeretlen minta fehérjetartalmat (kalibréciés gorbével
végezve az értékelést) alulértékeli. A festékkotd kapacitasban mutatkozo kiillonb-
ségek miatt a meghatarozni kivant fehérje festékkoté kapacitasanak hasonlé-
nak kellene lenni ahhoz, mint amibél a standard kalibraciés gorbét készitik.

3.3.1.9.4. Egyéb maddszerek a fehérjetartalom meghatarozasara

Fehérjeoldatok fehérjetartalmanak mérésére az el6z6ekben ismertetett médsze-
reken kiviil alkalmasak lehetnek még a turbidimetrias, a fluorometrias, a ref-
raktometrias és a polarimetrias eljarasok is. Ezek a médszerek nem nagyon ter-
jedtek el a gyakorlatban, azonban speciélis problémak megoldaséra alkalmasak
lehetnek. A turbidimetrids eljardsok azon alapulnak, hogy az igen aprd, lebeg6
részecskéket tartalmazo szuszpenziok, mint amilyenek a nagy higitasban kicsa-
pott fehérjék, a rajtuk athaladé fény egy részét szétszérjak, az oldatot zavarossé
teszik. A zavarossag mérése a nefelometria. A zavarossag kétféle médon mér-
het6: a turbidimetrias eljaras soran mérhetjiik a zavaros oldaton athaladé fény
intenzitasat, illetve intenzitasdnak csokkenését a tiszta oldattal szemben, az
abszorpciés fotometria szabalya szerint. A zavarossag mérésének mésik modja
az, amikor a lebeg6 részek altal szétszort fényt meghatarozott sz6gben mérjik,
amely mérési elv hasonl6 a fluorimetridhoz. A zavarossdg bizonyos hatarok ko-
zOtt aranyos a lebegd részecskék szamaval, illetve adott diszperzitasfok esetén
a lebeg6 anyag koncentracidjaval. A koncentracié a turbidimetrias mérés sorén
csak empirikus kalibraciés gorbe segitségével mérhetd, amennyiben az dsszes
kisérleti kortilmény azonos.

Turbidimetrias fehérjemeghatarozassal jol kovethet a fehérjék enzimes
lebomlasa. Hasonléan lehet a zavarossdghol kovetkeztetni a fehérjekicsapas
koncentréacidfiiggésére is. Zein-oldat koncentraciéjat igy hataroztak meg, hogy
70%-o0s alkoholos fehérjeoldat 2 cm3-éhez 6 cm® 1%-o0s NaCl-oldatot adtak, és
590 nm-en 60 perc utdn fotometridsan mérték a zavarossagot. Amennyiben a
fehérjébdl valamilyen kicsapdszerrel zavaros oldatot sikeriil létrehozni, akkor el-
valasztasuk soran a turbidimetria akar az egyes fehérjefrakciok detektaldsara is
alkalmas lehet.

A fluorometrias eljarasok alkalmazasanél a fehérjemeghatarozasra két le-
het6ség adodik: a fehérjék kapcsolasa fluoreszkélo vegyiiletekhez, illetve a flu-
oreszkal6 vegytiletek fluoreszcenciajanak kioltasa fehérje adagolésaval. Az elsé
modszer technikajanak 1ényege, hogy a festékkotéses modszerekhez hasonléan



3.3. Szerves alkotérészek meghatarozasa B 181

fluoreszkalé festéket kapcsolnak a fehérjéhez, és mérik az igy kapott komplex
fluoreszcencidjat 510 nm-en valé gerjesztés utan 540 nm-en. A tobbféle fluo-
reszcencias festék koziil az eozin bizonyult a leghasznalhatébbnak. Az eozinon
kivil fluoreszkarmint is hasznaltak fehérjék, peptidek, aminosavak és primer
aminok meghatarozésara, a fluoreszkarmin ugyanis szobahémérsékleten és vi-
zes oldatban is reagal az aminocsoporttal. A gerjesztést 390 nm-en végezték, a
kisugarzott fluoreszkalé fény intenzitasat pedig 475 nm-en mérték. A reakcid
pH=4-10 kozotti tartomanyban jatszodik le, és segitségével 0,5 ug fehérje meg-
hatarozhaté. Ugyancsak érzékeny moddszert dolgoztak ki a hisztonok megha-
tdrozasara, amelynek segitségével 0,2-0,4 ug, lizinben vagy argininben gazdag
hisztont lehet meghatarozni.

A refraktometrias és a polarogréfias eljarasok gyakorlati jelentésége el-
enyészd. Talan emlitésre mélto az a tény, hogy egyes aminosavak, polipeptidek
és fehérjék meghatéarozott pH-n kobalttartalmi pufferben oldva katalitikus reak-
ciéba lépnek a csepegé Hg-elektréddal, igy polarografiasan mérheték. A reakciét
a fehérjék —SH csoportja adja. A modszerrel ug nagysdgrendben lehet fehérjét
meghatarozni.

3.3.1.10. Elelmiszer-fehérjék vizsgdlata elektroforézissel és izoelektromos
foékuszalassal

3.3.1.10.1. Az elektroforézis és analitikai alkalmazasa

Az elektroforézis olyan elvélasztasi folyamat, amelyben a szeparaland6 kompo-
nensek elektromos erétérben kiill6nbozé sebességgel vandorolnak. A részecske
vandorlasi sebességét az elektrolitoldatban f6képpen annak toltése és az elekt-
romos térerd szabja meg. Az elvalasztandé molekuldnak maganak is lehet tolté-
se, vagy a toltést eredményezheti a molekula feliiletére adszorbealédott ion. A
toltéssel rendelkez6 részecskéknek a kozegben valé mozgasét gatolja a strlodasi
ellenéllas, amely a részecske atméréjével és az oldat viszkozitasaval aranyos.
A mozgast gatolhatja még az elektrolitoldat, melynek az elvalasztand6 anyag
molekuléival ellentétes elGjelt ionjai burokszertien koriilveszik a részecskéket.
Ez az ionfelhé hidratburkot vonz magahoz, mely gétolja a részecskék mozga-
sat. A fékezberé annal nagyobb, minél nagyobb a puffer ioneréssége, ezért a
vizsgdland6 molekula vandorlasi sebessége elektromos erétérben az ionerésség
novekedésével csokken.

Az elektroforézis valéjaban anyagkeverékek analitikai vagy preparativ elva-
lasztéaséara szolgélo eljaras, mely az egyes komponensek elektroforetikus mozgé-
konysaganak kiilonbségén alapszik. A mintaadagolds maddja szerint lehet sza-
kaszos vagy folyamatos tizemt, az elvalasztashoz alkalmazott kozeg mindsége
szerint pedig megkilonboztethetiink szabad és szildrd hordozén végzett elekt-
roforézist (a hordozé lehet papir, keményitd, agar, celluléz-acetét, porézus tiveg
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vagy poliakrilamid-gél). A hasznélt fesziiltség nagységa alapjan ismertnk kis-,
kozép- és nagyfesziiltségl elvalasztasokat.

Az analitikai eljarasok koziil a malt szazad nyolcvanas éveiig legelterjedtebb
volt a papirelektroforézis, manapsag azonban a poliakrilamid-gél elektroforézis
(PAGE) szinte teljesen héattérbe szoritotta a tobbi mdodszert. A PAGE alkalmaza-
sédnak legszembetin6bb oka nagy felbontéképessége, hisz mig a papirelektro-
forézissel a szérumfehérjéket csak 5-7 frakciora, addig a PAGE-sel akar 50-60
frakciora is szét lehet vélasztani. Fentiek miatt a papir-, a cellul6z-acetat-memb-
ran-, a keményits- és az agargél elektroforézises technikakkal nem foglalkozunk,
roviden ismertetjiik viszont a PAGE alapijait.

3.3.1.10.2. A poliakrilamidgél-elektroforézis (PAGE)

A poliakrilamid, az akrilamid és az N,N’-metilén-bisz-akrilamid (BIS) térhalos
szerkezeti polimerizaciés terméke; a térhalésité BIS a poliakrilamid-lancokba
beépiilve szabad funkciés csoportjaival a szomszédos lancokkal is reagalni képes
a 39. abra szerint.

CHZZC‘)H —CHZ—?H—CHZ—C‘)H—C‘)HZ—CH—
c—0 c=0 C—=0 C=0 C=0
CH2:C‘:H NH r‘\le r‘\le l‘\le NH
ot ik
NH, NH NH,  NH, NH
c—o ¢—0 -0 c—o
CH2:C‘)H —CHZ—éH—éHZ—CHZ—CHZ—éH—

39. abra. Az akrilamid és a BIS reakcidja

A hélészerkezet kialakuldsaval polimer gélgomolyagok keletkeznek, melyek-
ben a poliakrilamid-lancok a maximalis entrépidnak megfeleléen szabalytalan
alakot vesznek fel. Az akrilamid- és a BIS-koncentréacié, valamint a polimerizacié
foka megszabja az 4tlagos poérusnagysédgot, a porusnagysag pedig megszabja az
azokon még atsziir6d6 molekulak maximalis tomegét.

A poliakrilamid-gél elénye a kémiai stabilitas és indifferencia, a nagyfoka
transzparencia, a tag hatarokon beliill megvélaszthat6 pérusnagysag, az adszorp-
cib és az elektroozmozis hidnya és a legtobb old6szerben valé oldhatatlansag. A
fentiek miatt a PAGE szinte valamennyi fehérje elvalasztasara és analizisére
alkalmas; j6l szepardlhaték vele mind a neutralis, mind a bazikus, mind a sa-
vanyu karakterti fehérjék, mert a poliakrilamid-gél teljes mértékben inert, nem
valtoztatja meg az elvélasztand6 fehérjemolekulak nativ tulajdonségait. Ha a gél
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és a puffer osszetételét jol valasztjuk meg, barmilyen molekulatomegt, illetve
tulajdonséagu fehérjét a legjobb felbontéképességgel tudunk elvalasztani.

A poliakrilamidgél-elektroforézis folyamata a kovetkezék szerint 6sz-
szegezhetl. A szétvalasztani kivant fehérjekeverék a mintagélbe keriil, amely
eloszt6gél szintén nagypoérusi, benne koncentral6dik az elektroforézis elsé fazi-
séban az elvalasztandé anyag. Az elvalasztdgél kisebb pérust, melyben a fehér-
jemolekula-keverék frakcidira szeparalédik. A gélekben kiilonb6z6 pufferolda-
tok vannak, melyek a vezet6-, illetve kovet6ionokat tartalmazzak. A killonboz6
osszetételd gél- és elektrédpufferek kovetkeztében a fehérjemolekulakkal egytitt
kétféle ion vandorol az elektromos er6tér hatasara; a gélben 1évé puffer vezetd
ionjai, az Gn. vezet6ionok, és az elektrodpufferbél szarmazé tn. kovetGionok.
Az elvalasztas kezdetén a minta- és a gytijtégélben csak vezet6ionok talalhaték,
a kovet6ionok pedig kizarélag az elektrédpufferben vannak. Az dram bekapcso-
lasakor a vezet6ionok nagyobb mozgékonysaguk kovetkeztében a gytjtégélben
a fehérjék és a kovetGionok el6tt mozognak, egy kisebb vezet6képességli zonat
hagyva maguk mogott. Mivel a vezet6képesség és az elektromos térer6 forditot-
tan aranyos, a kisebb vezet6képességli z6na nagyobb térerét kap, ami a fehérjéket
és a kovetd ionokat felgyorsitja, melyek a vezetéionok mogott azonos sebességgel
vandorolnak. Amint a vdndorl6 fehérjezéna a gyijt6- és az elvalasztogél hatarara
ér, megvaltozik a pH és a porusnagysag. Az elvalasztogél pH-janak hatasara a ko-
sebességiik majdnem eléri a vezetéionokét, meghaladja minden fehérjemolekula
mozgékonysagat, melynek kovetkeztében a kovetSionok a fehérjék elétt, a veze-
t6ionok mogott fognak haladni.

A PAGE alapvet6 vegyiiletei az akrilamid és a bisz-akrilamid, a katalizato-
rok, amelyek a térhalés szerkezet kialakitasaért felelések, a kiilonféle detergen-
sek, melyek a PAGE alkalmazasi lehetGségeit tovabb bévitik és tokéletesitik, és a
pufferoldatok, amik az elvalasztasnal az optimalis pH-t és a kiilonb6zé ionokat
szolgéltatjak. A kiillonboz6 gélkészitési technikak ismertetése nem tartozik szo-
rosan a targyhoz, ezért ettdl eltekintiink. Azt csak megemlitjiik, hogy a korabban
alkalmazott pédlcikaalak géleket a laptechnika szinte teljes egészében kiszoritot-
ta, mert ez ut6bbi sok minta parhuzamos futtatasara alkalmas, az elektroforézis
folyaman keletkezett h6 elvezetése biztosabb, kétdimenziés elvalasztasra is lehe-
téséget ad, a denzitometrias kiértékelés pontosabb, a dokumentalés konnyebb, és
konnyen alkalmazhaté az autoradiografias médszer is.

3.3.1.10.2.1. A fehérjemintak el6készitése, gélre vitele és az elektroforézis
folyamata

A mintafelvitel el6tt meg kell hatarozni a vizsgdland6 anyag fehérjetartalmat,

hisz att6l fiiggéen, hogy a minta hany komponenst tartalmaz, egy mintahelyre

10-100 pug fehérjét kell feljuttatni annak ellenére, hogy egyetlen fehérje 0,1 ug
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mennyiségben is j6l detektalhaté. 30-50 vagy t6bb komponenst tartalmaz6 minta
esetén 200-400 ug fehérjét kell a gélre felvinni. Biolégiai folyadékokat a fehérje-
koncentraciétdl fiiggé mennyiségben akar kozvetleniil is a gélre lehet vinni, élel-
miszerfehérjék esetében azonban az analizist meg kell el6znie egy jelentés mér-
tékd tisztitasnak. Az el6készités soran 10-100 ug fehérjét tartalmazo6 oldathoz 0,1
cm® puffert adunk, amelyben el6zéleg 0,1%-0s metanol-ecetsav (9:1)-ban oldott
brém-fenolkéket teszlink, ami jelzéfestékként a frontvonal haladasét mutatja az
elektroforézis folyaman. Ebbél a keverékbdl lehet6leg 10-20 ul anyagot réteg-
ziink egy-egy mintahelyre. Nagy ionerdsségti oldatok esetében az elektroforézist
megel6zden feltétlentl dializalni kell a higitott gytjtégéllel vagy a higitott elek-
tédpufferrel szemben.

A minta felvitele utan indithatjuk az elvélasztast. Alkalikus pufferrendsze-
rekben a fehérje, negativ toltésének kovetkeztében, az anod felé vandorol. Az
egyenaramu dramforrast ugy kell megvélasztani, hogy a fesziiltség és az dram-
erésség allandé kontroll alatt maradhasson. A mintat kisebb dramerdsség mellett
koncentraljuk (1 mA/gél), majd 2-5 mA/gélre novelve végezziik a fehérjemoleku-
14k szétvélasztédsat. Minden eltér6 gélméret és puffer esetében mas az optimalis
fesziiltség és dramerdsség, azt azonban figyelembe kell venni, hogy ha a fesziilt-
ség és az aramerdsség az optimélisnal kisebb, akkor az elvalasztott zonak életle-
nek lesznek, ha viszont nagyobb, akkor a keletkezett h6 rontja a szeparaciét. A
futtatast addig folytatjuk, amig a jelz6festék a gél szélétél 0,5-1 cm tavolsagra
nem ér, amikor az dramforrast kikapcsoljuk és a géleket kiszedjik. A géllapok
eltavolitasa a késziilék konstrukcidjatol fiigg. Egyes esetekben vékony tiivel és
vizsugarral lehet eltavolitani, majd az elvélt géllapot ajdnlatos azonnal fixaléol-
datot tartalmazé edénybe helyezni. A fixdlds megakadalyozza a fehérje kidiffun-
dalasat a gélbdl, és a festGoldatot is kiméli. Fixalas utan a fehérjezénékat festéssel
tessziitk lathatova, majd sor keriilhet a fehérjefrakciok mindségi és mennyiségi
kiértékelésére. Festésre leggyakrabban az amidofeketét vagy a Coomassie-kéket
hasznaljuk, melyek gélen megko6t6dé feleslegét mosassal kell eltavolitani.

A proteinogram kiértékelése festés nélkil is megvalésithaté az UV fényab-
szorpci6 segitségével, de alkalmas erre a fluorimetrias értékelés is fluoreszcens
festést kovetden. A gyakorlatban jobban elterjedt azonban a festett proteinogra-
mok értékelése, amelynek soran a festékek a fehérjemolekulak szerkezeti sajat-
ségai miatt killonb6z6 médon kotédnek. A megfestett frakcidk kvantitative ezért
csak ugyanazzal a fehérjével felvett kalibraciés gorbe alapjan értékelheték. A
mennyiségi értékelés kovetelménye a jé elvalasztas, a denzitométer és az integ-
rator, illetve a szamitogépszoftver. Ilyen esetben is rendkiviili 6vatossaggal kell
eljarni, hisz a mennyiségi értékelést befolyasolhatja a csticsok nem megfelel
elvalasa, és az, ha a detektor érzékenysége nem lineéris az abszorpciéval.

Az elkésziilt proteinogramot 7%-os ecetsavban hosszu ideig lehet tarolni a
festés intenzitdsanak csokkenése nélkiil. Géllapokat dehidratéléssal is lehet tar-
tositani.
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3.3.1.10.2.2. Specialis alkalmazasok az élelmiszerfehérje-kutatasban

Az élelmiszer-fehérjék analizisére a PAGE sikeresen alkalmazhat6, azonban fi-
gyelemmel kell lenni arra, hogy az elvélasztassal kapott frakcidk szama nem
mindig adja meg a mintaban 1év¢ kiillonb6z6 fehérjekomponensek valdségos sza-
mat. Ugyanaz a fehérje vagy enzim tobb csik formajaban is megjelenhet a pro-
teinogramon, mert az esetek egy részében kiilonbség lehet az izomermolekuldk
méretében, melyet a toltésbeli killonbség vagy a kisebb ligandumkétés okozhat,
és a frakciok konformécidja is kiilonboz6 lehet. El6fordulhat azonban az is, hogy
a frakciok heterogenitasét az eljaras soran elkovetett hiba okozza a puffer és a
fehérjemolekulak kozotti, valamint az egyes fehérjefrakciok kozotti kolesonhata-
sok kovetkeztében. Igy az adott fehérjemolekula részleges disszociacidja kovet-
kezhet be, a fehérje aggregacidja allhat eld, a konforméacios izomerek kozotti kap-
csolddas johet 1étre, és a fehérjemolekuldk kozotti komplexképzédés sem zérhato
ki az elvalasztas folyaman.

A PAGE alkalmazhaté élelmiszer-fehérjék molekulatomegének megha-
tarozasara is. A fehérjék Na-dodecil-szulfattal (SDS) valé kezelése a moleku-
ldkat azonos t6ltésti random ldncokka alakitja, mely az SDS gél-elektroforézis
molekulatomeg meghatérozasara torténé alkalmazasédnak az alapja. A kiilonféle
modszerek a fehérjéket SDS-sel inkubaljak, merkapto-etanollal kezelik, majd de-
tergenst tartalmazo gél- és pufferrendszert hasznélnak, melynek soran az SDS-
fehérjekomplex elektroforetikus vandorlasa a molekulatomeggel lesz aranyos.
A vizsgaland6 fehérje mozgékonysagat ismert molekulatomegti fehérje mozgé-
konysagaval osszehasonlitva a molekulatomeg meghatarozhaté. Kalibraciés gor-
be készitése céljabol meghatarozzuk kiilénb6z6 ismert molekulatomegi fehérjék
mobilitadsat, majd rendszerint a molekulatomeg logaritmusat a mobilitas fiigg-
vényében abrazolva olyan hitelesité gorbét kapunk, aminek segitségével a vizs-
gélt fehérje molekulatomege a relativ mobilitas alapjan meghatarozhato.

A PAGE j6l hasznélhat6 enzimek specifikus kimutatasara, elvalasztasara
és mennyiségi meghatarozasara is. Ezen til a PAGE alkalmazhat6 az élelmi-
szerfehérje-kutatdsban kiilonféle fehérjék szétvalasztasara. A tobbkotetnyi alkal-
mazas kozil kiemelkedd, hogy a PAGE-t alkalmaztédk a bab oldhaté fehérjéinek
izolalasara, kozeli rokonsagban 1évé novények rokonsagi fokanak meghatéaro-
zéasara, allati eredetii fehérjék (tej, tojas, his) fehérjefrakcidinak elemzésére és
az izomszovet oldhaté fehérjéinek jellemzésére. Az utébbi idében olyan bonyo-
lultnak tin6 feladatokat is sikeriilt a PAGE-val megvalésitani, mint a kiilonb6z6
faja allatok tejének megkiilonboztetése és a keverési ardny meghatarozasa. En-
nek soran Voros és mtsai. egyrészt a kancatej fehérjefrakci6it tanulméanyozték,
masrészt modszert dolgoztak ki a kancatejhez hozzakevert tehéntej mennyiségé-
nek meghatérozédsara. Az as - és a B-kazein vizsgélatdhoz 8%-os nativ PAGE-gélt
hasznéltak 4 M karbamidtartalommal, a savéfehérjék esetében 14%-o0s PAGE-gélt
alkalmaztak karbamid nélkiil. A gél mérete mindkét esetben 80x100x1 mm volt,
az analizis soran 15-0s féstit alkalmaztak, és 10 mg/cm®-es higitds utan a felvitt
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mintamennyiség 4 ul/slot volt. A futtatashoz TRIS-glicin-puffert hasznaltak, a fi-
xalast 12,5%-os triklér-ecetsavval, a festést 0,15%-o0s Serra-blue-G-vel végezték.
A savofehérjék vizsgalatakor a 14%-os karbamidmentes nativ PAGE-rendszerben
nyolc egymastél jol elkiilonithetd fehérjefrakciot taldltak. Az as -kazeinek és a
B-kazeinek vizsgalata soran 8%-os, 4 M karbamidtartalmi PAGE-gélrendszerben
16 fehérjekomponenst sikertilt elkiloniteni. A 18 vizsgalt kancatejminta kozotti
kilonbségek egyértelmtien a genetikai polimorfizmus meglétét bizonyitjak.

3.3.1.10.3. Kiilonféle fehérjék szétvalasztasa és meghatarozasa izoelektromos
fokuszalassal

Az elektroforézis konstans pH-ja gélek és pufferek segitségével torténik, ezzel
szemben az izoelektromos fokuszalashoz (IEF) olyan pH-gradienst hozunk létre,
amely a katédtol az anddig folyamatosan valtozik, igy tulajdonképpen pH-gra-
diens segitségével végezziik az elektroforézist. A pH-gradiensben az egyes fehér-
jék toltésiiknek megfelel6en vagy a katéd, vagy az andd iranydba vandorolnak,
ott azonban, ahol a pH az egyes molekulak izoelektromos pontjanak megfeleld,
megallnak, hisz ott t6ltéssel nem rendelkezd, semleges molekulaként viselked-
nek. Osszefoglalva tehét: a fehérjék abban a pontban fékuszalédnak, ahol a
kozeg pH-ja a fehérje pI-jével azonos. A mddszer kidolgozéasat az tette lehet6vé,
hogy eléallitottédk a vivé Ampholine-preparatumot, ami kiilonb6z6 poliamino- és
polikarboxisavak keveréke, amellyel sikeriilt megvalésitani a folyamatosan vélto-
z6 pH-t, mely pH-gradiens a meghatdrozés soran stabilis. Az alifds poliamino- és
polikarboxisavak jél oldédnak vizben, pH-értékiik killonbozé, az egyes kompo-
nensek pH-ja 3 és 10 kozott véltozik, de megfelel6 mddszerrel a pH-intervallum
valaszthato6 példaul 4 és 6, 5 és 8, 7 és 9 vagy 8 és 10 kozott. A vivé-amfoliteknek
280 nm-en van abszorpci6ja, ami kis fehérjekoncentraci6 esetében nagyobb hibat
okozhat. Ha a fehérjetartalmat szinreakciéval akarjuk meghatarozni, akkor min-
denképpen dializist kell alkalmazni legalabb 500-szoros térfogattal szemben, 72
oran at, az oldoszert 10-12 6ranként cserélve.

Az izoelektromos fékuszalast szachar6z gradienssel is kombinalhatjuk,
melynek segitségével elsGsorban a fehérje izoelektromos pontjat tudjuk meg-
allapitani. Napjainkban legnagyobb jelentsége a poliakrilamid-gélben végzett
izoelektromos fokuszaldsnak van, aminek segitségével tobbek kozott a tejfehérje
genetikai variansokat is szét lehet valasztani. Az izoelektromos fokuszalas al-
kalmas lehet arra is, hogy kiilonféle fajok egymashoz kevert, hasonl6 karaktert
fehérjéit szét lehessen vélasztani és mennyiségiiket meg lehessen hatérozni. Vo-
r0s és mtsai. arra vallalkoztak, hogy a draga kancatejhez hamisitasi célbdl hoz-
zakevert tehéntejet egyrészt kimutassdk, masrészt annak mennyiségére kozelits
informaciot kapjanak. A fehérjefrakcidk elvalasztasat CA-IEF (+10 mg glicin)-
rendszerben, 124x258x0,2 mm gélen végezték, 0,5 M H,PO, anédpuffer és 0,5 M
NaOH katédpuffer alkalmazasaval. A minta higitdsa 10 mg/cm?, a mintafelvitel
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modja szirépapir, a felvitt mennyiség pedig 11 ul/slot volt. A fixélast 12,5%-o0s
triklor-ecetsavval, a festést pedig 0,15%-0s Serra-blue-G-vel végezték.

Az izoelektromos fékuszalédssal a kanca- és a tehéntejbdl készilt elektrofo-
retogramokat Gsszehasonlitva feltting a két 4llatfaj tejfehérje-szerkezetének kii-
lénbsége, amely legmarkansabban a tehéntej as -kazein komponenseinek hely-
zetével és azok intenziv tonusaval jellemezhetd. A kancatej ugyanezen a helyen
nem tartalmaz fehérjekomponenseket, ezért ha a hasonl6 korillmények kozott
végzett IEF soran a kancatejmintaban ebbe a tartoméanyba esé fehérjék fordulnak
el8, akkor biztosan allithat6, hogy a kancatejet mas, vélhet6en tehéntejjel elegyi-
tették. Ha az elektroforetogramrdl denzitogramot is készitiink, akkor a kontroll
tejmintak felhasznalasaval az elegyités mennyiségi aranyara is kaphatunk infor-
maciot.

3.3.1.11. A fehérjék oszlopkromatografidja

A kromatografia szorpcion és deszorpcién alapul6 elvalasztastechnikai modszer,
melynek soran az elvélasztandé anyagok egy keskeny kezdeti zénarél kiilonféle
szorbenseken, folyadék- vagy gdzaramlas hatédsara, eltéré sebességgel mozdulnak
el. A fehérjeanalitikaban és a preparativ elvédlasztastechnikaban az oszlopkroma-
tografia kiemelked6 jelentéségti, amelynek segitségével hasonlé szerkezetii frak-
ciok valaszthatok el egymastol, preparativ oszlopkromatografiaval pedig egy-egy
anyag igen nagy tisztasiaghan izolalhaté. Fehérjék szétvalasztdsara és meghaté-
rozédséra mind a folyadék-szilard, mind a folyadék-folyadék kromatografia elter-
jedt, melyek az elvalasztast el6idéz6 hatasok alapjan adszorpciés, megoszlasos és
ioncserés elvalasztasokra oszthaték. Mindharom esetben kovetelmény, hogy az
all6fazis oldhatatlan legyen a mozgo6fazisban, az alléfazis irreverzibilisen ne kos-
se meg az elvélasztandé anyagokat, ne bontsa el azokat és ne 1épjen reakciéba a
mozgofazis komponenseivel. Az eljaras sordn az oszlopon az elvalasztandé anya-
gok kiilonbozé erével kotédnek, majd a mozgdfazis dramoltatasaval a kotédésiik
erdsségétol fliggben deszorbedlédnak, az oszlop tovébbi részében pedig ismét ad-
szorbeal6dnak az 4ll6fazisra. Ez a folyamat folytatdédik az oszlop teljes hosszaban,
melynek sordn jelentds eltol6déasok jonnek létre a szétvalasztani kivant kompo-
nensek kozott, aminek kovetkeztében az elvélasztandé komponensek kiillonb6z
id6pontban elkiloniilve jelennek meg az oszlop végén. Az elualt anyagot a fe-
hérjeanalitikaban altalaban UV-abszorpcidval hatdrozzak meg; az UV-abszorpcio
idébeni valtozasat abrazolva kapjuk a kromatogramot, melynek segitségével az
egyes komponensek azonosithatok és mennyiségileg meghatarozhatok.

3.3.1.11.1. A fehérjék vizsgalata adszorpciés oszlopkromatografiaval

Az adszorpciés kromatografidban alkalmazott szorbensek koziil csak kevés alkal-
mazhato fehérjék elvdlasztasara, mert ezen szorbensek hidrofil aktiv centrumain
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a kotédés adszorpcioval megy végbe, kapacitdsuk nagy molekuldji anyagokkal
szemben viszonylag kicsi, igy a fehérjék csak kis hatasfokkal véalaszthaték el ez-
zel a médszerrel. Az ilyen tipust kromatografias kortilmények kozott a fehérjék
denaturdlédhatnak és biologiai aktivitasukat is elveszithetik, ennek ellenére sza-
mos alkalmazast irtak le fehérjék szétvalasztasara ezzel a modszerrel. Hidroxi-
apatiton péld4ul elemezték az albumin- és a y-globulin-frakcidkat, a tojassargaja
lipoprotein- és kromoprotein-frakciéit, meghatarozték a lizozim és az ovalbumin
mennyiségét, és szétvalasztottak a szérumprotein-frakcidkat.

Ritkan ugyan alkalmaztdk adszorbensnek a fehérjeanalitikdban az alumi-
nium-oxidot, a cellulézt, a kaolint és a szilikagélt, azonban ezek jelentésége a
gyakorlatban minimalis.

3.3.1.11.2. A fehérjék vizsgalata megoszlasos oszlopkromatografiaval

A megoszlasos oszlopkromatogréfia soran az elvalasztas alapja az elvalasztan-
d6 anyag ismételt ellenarami megoszlasa egy allo- és egy mozgofazis kozott.
Az élléfazis egy szemcsés hordozora felvitt nagy viszkozitasa folyadék, a moz-
gofazis pedig vizes oldatok és szerves oldoszerek kiillonb6zé Gsszetételti elegye.
A fazisok kozotti egyensulyi koncentraci6-megoszlas elsésorban a mozgofazis
polaritésatol fiigg, ezért a megoszlasi hdnyados a mozgéfazis 6sszetételének val-
toztatdsaval modosithaté. A megoszlasos oszlopkromatografia az adszorpcios
oszlopkromatografidhoz hasonléan a fehérjekutatdsban nem tudott igazédn nagy
jelentéségre szert tenni, melyet azokkal a bonyolult viszonyokkal lehet magya-
razni, melyek az all6- és mozgofazis, valamint a fehérjék kolcsonhatasa kovet-
keztében kialakulnak.

3.3.1.11.3. A fehérjék vizsgilata ioncserés oszlopkromatografiaval

Az ioncserélé oszlopkromatogréfia all6 fazisa egy olyan ioncserél6 anyag, amely-
nek maétrixahoz elektrolitos disszocidciéra képes csoportok kotédnek kovalens
kotéssel. Azokat az ioncseréléket, amelyek matrixan a fix ion negativ toltési
savmaradék, kationcseréléknek, a pozitiv toltési fix iont tartalmazokat pedig
anioncserél6knek nevezziik. A fix ionok ellenionjai ugyanolyan t6ltési mas io-
nokkal kicserélhet6k. Az ioncserés kromatografalds soran a szorbens ellenionjait
el6szor az oszlopra adagolt minta ionjai valtjak fel, majd ezeket, toltéseik nagysa-
géaval ellenkez6 sorrendben, az eluélé pufferoldat ionjai fokozatosan kicserélik.
A kicserélés, illetve elvalasztas fiigg a kromatografalas hémérsékletétél, valamint
a mozgo6fazis ionkoncentraci6jatél és a pH-t6l. Az ioncseréld szorbenseken a fe-
hérjék f6ként Coulomb-féle erékkel kotédnek, az elektrosztatikus kolcsénhatéso-
kon kiviil azonban apolaros adszorpciéval és hidrogénhidakkal valé kotédéssel
is szamolhatunk. A nagy molekulatomeg(i fehérjék esetében a toltést nemcsak
az 6ket alkot6 aminosavak aranya hatarozza meg, hanem jelentésen befolyéasolja
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azt az olddszer pH-ja is. Az izoelektromos pontnél kisebb pH-ji oldatban a fe-
hérjemolekulak pozitiv, nagyobb pH-ji oldatban pedig negativ toltéstiek lesznek,
ezért a pozitiv toltésii anyagok szorpcidjahoz kationcseréld, a negativ toltéstie-
kéhez pedig anioncserélé szorbenst kell alkalmazni. Az izoelektromos pont fe-
lett és alatt egy-egy pH-tartomanyban a fehérjék mind kation-, mind anioncserélé
gyantan kromatografalhaték, az izoelektromos pontban viszont az ikeriont nem
koti meg sem a kation-, sem az anioncserélé szorbens. Fehérjék oszlopkromatog-
rafias elvalasztasdhoz ioncserélé miigyantakat, cellul6z alapt ioncseréléket vagy
ioncseréls géleket alkalmaznak.

3.3.1.11.3.1. Elvalasztas ioncserél6é miigyantakon

A fehérjék ioncserés oszlopkromatografias vizsgélatakor tigyelni kell arra, hogy
a nagy molekulatomegd, erésen differencialt térszerkezet anyagok a szorpcié
kovetkeztében konnyen denaturalédhatnak, masok pedig az ioncserélé gyan-
ta funkcids csoportjaira irreverzibilisen kot6dhetnek. A feladat megoldasahoz
sziikséges optimalis ioncseréld kivalasztasat eldsegiti, ha ismerjik az elvédlasz-
tand6 anyagok izoelektromos pontjat, bioldgiailag aktiv anyagok esetében pedig
azt a pH-tartomanyt, amelyben stabilitdsukat nem veszitik el. A fehérjeanalitika-
ban leggyakrabban divinil-benzollal kiilonféle mértékben térhalésitott szulfo-
nalt polisztirol, valamint polimetakrilsav miigyantak kertilnek felhasznalasra.
A kationcserélé migyantdkon kromatografalhat6 fehérjék éltalaban kisebb mo-
lekulatomegtiek és bazikus jellegtiek. Szulfonélt polisztirol mtigyantan sikertilt
szétvéalasztani olyan fehérjéket, mint a citokrom c, a ribonukledz, a dezoxiribo-
nukledz, a lizozim, az inzulin, a prolaktin, a pektindz, a celluldz, a papain, a
novekedési hormon, a hisztonok, a hemoglobin, a tripszinogén, a kimotripszi-
nogén és a kimotripszin. Nagyszamu publikécié jelent meg a peptidek ioncserés
oszlopkromatografias szétvalasztidsarol és meghatarozasardl is. Vizsgaltdk egyes
fehérjék enzimes hasitas utan kapott fragmenseinek mennyiségét is, és igy ez az
eljarés is hozzajarult a fehérjék els6dleges szerkezetének meghatérozasahoz.

3.3.1.11.3.2. Elvalasztas cellul6zalapi ioncserélékkel
Igen jo hatasfokkal hasznalhatok fehérjék és peptidek elvalasztasara az erésen
hidrofil, cellul6zalapi ioncserélék és gél ioncserélék. Az ioncserél celluléz-
szarmazékok aktiv csoportjai a celluldz feltiletén helyezkednek el, de ezek mel-
lett a celluléz hidroxilcsoportjai is megkotik a bonyolult szerkezett fehérjéket
anélkiil, hogy azok a szorpcié kovetkeztében denaturdlédnanak. A leggyakrab-
ban hasznalt cellulézszdrmazékok a karboxi-, a metil- és a foszforilalt-cellul6z
kationcseréldk, a dietil-amino-etil-, az amino-etil- és az epiklér-hidrinezett, vala-
mint trietil-aminozott cellul6z anioncserélék.

Az ioncseréld cellul6zszérmazékok igen hamar elterjedtek és nagy jelents-
ségre tettek szert a fehérjeanalitikdban. Ezek az anyagok a celluléz rostos szerke-
zete és a cellulézmolekula hidroxilcsoportjai miatt nagy mennyiségt vizet tud-
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nak felvenni, ezért a duzzadt celluléz tomege 7—10-szerese lehet a széraz cellul6z
tomegének. A szaraz ioncseréld celluléz elékészitésének elsé 1épése ezért a cel-
lul6z hidratalésa, majd az els6 elualé pufferrel torténé szuszpendalast kovetéen
a kromatografalé oszlopba valé toltése. A szétvalasztani kivant fehérjeoldatot az
oszlop felett 1évé puffer ala rétegezhetjiik, vagy pedig az oszlop feletti puffer
leengedése utan az oszlop felszinére engedhetjitk a kromatografalandé oldatot.
Ezt kovetéen novekvd pH-ja és ionkoncentraciéja pufferekkel, gradienselticioval
valasztjuk szét a frakcidkat. Miutan a fehérjefrakciok elhagyték az ioncseréld osz-
lopot, az oszlop toltetét 1 M NaOH-dal regeneréaljuk, a ltigot az oszloprél desztil-
141t vizzel kimossuk, majd a kovetkez6 elvélasztas el6tt az els6 puffer oldataval
addig mossuk, amig az oszloprdl tavozo pufferoldat pH-ja azonos nem lesz az
eredeti pufferével.

Az ioncseréld cellul6zok felhasznalésa fehérjék kromatografalasara szinte
attekinthetetlentil béséges. Az ioncseréls cellul6z és a pufferek Gsszetételének
valtoztatdsaval szinte valamennyi jelenleg ismert fehérje izolélasa, a tobbi fehér-
jefrakciotdl torténd elvélasztasa és meghatarozasa megvaldsithato.

3.3.1.11.3.3. Elvalasztasok ioncserélé gélekkel

A térhalositott dextranalapt és a poliakrilamid-alapti gélek mind ioncseréld,
mind gélszlré tulajdonsaggal rendelkeznek, a kromatogréfias elvélasztis sordn
azonban mégis inkabb az ioncsere keriil el6térbe. Az ioncserélé gélek kiilono-
sen elénydsen alkalmazhatéok biolégiailag aktiv, labilis anyagok elvalasztasa-
ra, illetve tisztitasara. Alkalmazasuk sordn célszert figyelembe venni mind az
ioncserélGkre, mind a gélsztir6kre vonatkozé elveket és technikai megoldésokat.

3.3.1.11.4. A fehérjék vizsgalata egyéb kromatografias modszerekkel

A fehérjék szétvalaszthatok és meghatarozhaték affinitds kromatografiaval,
melynek soran az all6fazis olyan szorbens, amelynek oldhatatlan métrixdhoz ko-
valens kotésre képes gyok segitségével egy bioldgiailag aktiv vegytilet van kotve.
Ez a matrixhoz kotott bioszorbens-molekula a mozgé6fazisbol szarmazé biolégia-
ilag aktiv vegyiilettel reakcioba tud 1épni. A bioszorbens éltal 1étrehozott reakcid
lehet egy reverzibilis kotés, vagy lehet egy olyan kémiai folyamat, amelynek so-
ran a mozgo6fazisban 1évé molekula kémiailag 4talakul. A bioszorbensek kialaki-
taséra egyik leggyakrabban hasznélt matrix brémcianos kezeléssel allithato el
agar6z szuszpenziobdl, majd az iminocsoporthoz hozzékapcsoljak a bioldgiailag
aktiv komponenst, ami legtobbszor fehérje. Ily médon enzimeket lehet a szilard
hordozéhoz kapcsolni, és az immobilizalt enzimeket fel lehet hasznalni fehérjék
szétvalasztasara és meghatarozasara.

Az affinitas kromatografia mellett az elmult 30 évben rohamos 1épésekkel
fejlédott a nagyhatékonysagia folyadékkromatografia, ami ugyancsak kival6an
alkalmas fehérjekomponensek szétvalasztasara és meghatarozasara. A mozgo-
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fazis dramoltatdsa a kromatografdlas meggyorsitasa érdekében rendkiviil nagy
nyomédson torténik, amelynek sordn né a hatékonysag, masrészt pedig felgyor-
sulnak az elvélasztasi folyamatok. A nagyhatékonysagt folyadékkromatografia
tovébbi elénye az automatizalhatésag, melynek kovetkeztében a szubjektiv hiba
gyakorlatilag csak a minta-el6készitésre korlatozodik.

3.3.1.12. A fehérjék gélkromatografigja
3.3.1.12.1. A gélkromatografia alapjai

A gélkromatografia a molekulatomeg-kiilonbségeken alapulo, egyik legelterjed-
tebb elvédlasztasi modszer. A molekulaméret szerinti elvalasztas jol illeszthet6
az el6zéekben ismertetett kromatografiass modszerekhez. A gélkromatogréfias
elvalasztas sordn a mozgéfazis valamilyen folyadék, a toltet pedig finom elosz-
last gél, megfelelé porusmérettel, ezért a gél belsejébe csak azok a molekulak
tudnak behatolni, amelyek mérete a gél porusméreténél kisebb. Amely mole-
kulak behatolnak a gélszemcsék belsejébe, azok tovabb maradnak az oszlopon,
nagyobb oldészertérfogattal eludlédnak, mint a gélbe behatolni képtelen, a gél
porusainal nagyobb molekuldk. Mivel egy gél porusai mindig inhomogének, a
gélkromatografia soran a gél pérusainal kisebb és nagyobb molekulatomegfi tar-
tomanyba tartoz6 fehérjemolekuldk egymastél elvalaszthatok.

A kromatografalast haromdimenzios racsot alkotd, térhalés szerkezetl gé-
leken végzik. A térhélé mechanikai stabilitast nytjt a gélnek, és a haromdimen-
zi6s térhalé a gél porusmeéretét is meghatarozza. A gél matrixanak inertnek kell
lennie, azon ioncsoportok nem, vagy csak kismértékben lehetnek jelen. A gélnek
mechanikailag és kémiailag stabilnak kell lennie, a gél és az elvalasztani kivant
anyagok kozott legfeljebb gyenge, reverzibilis, hidroféb kolcsonhatasok alakul-
hatnak ki. A gél szemcsemérete lehet6leg homogén legyen, hogy az eltéré méret
miatt a részecskék kozotti csatorndk inhomogenitésa ne kovetkezzen be. A kro-
matografids mutveletekhez hasznalt gélek kereskedelmi forgalomban kaphatdk,
és szinte minden elvalasztashoz megtalalhaté az optimélis géltipus.

A gélkromatogréfia legf6bb alkalmazasi teriiletei a gyors molekulatomeg-
mérés, a preparativ csoportszeparalasok a molekulatomeg alapjan, az egyes
csoportok preparativ frakciondlasa, és a peptidek, valamint a fehérjék gél-
kromatografias tisztitisa. Aminosavak is szétvalaszthatok gélkromatografiaval,
azonban e mddszer pontosséga, illetve hatékonysédga meg sem kozeliti az ion-
cserés oszlopkromatografids vagy a nagyhatékonysagi folyadékkromatografias
meghatéarozasét.
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3.3.1.13. A fehérjék rétegkromatografiaja
3.3.1.13.1. A rétegkromatografia alapjai

A kromatografias modszerek koziil a rétegkromatografia a planaris mdodszerek
csoportjaba tartozik. Valéjaban egy ,,planaris” oszloprél van szé, ezért az oszlop-
médszerek és a planaris médszerek kozott elvi alapokat tekintve gyakorlatilag
alig van kiilonbség. Az oszlopkromatografia felbontoképessége ugyan jelentésen
nagyobb, mint a rétegkromatografiaé, ennek ellenére a rétegkromatografianak
szdmos elénye van az oszlopkromatografiaval szemben.

— A rétegkromatografiaval elvalasztott vegyiiletek vizualisan értékelhetdk, a
szétvalasztott vegytiletek kimutatésara szelektiv és specifikus szinreakciék alkal-
mazhatdk, igy par vegyiilet specifikusan kimutathaté a sok komponens mellett.

— Oszlopkromatografias elvélasztaskor egyes komponensek értékelhetetle-
nill, irreverzibilisen az oszlophoz kot6dnek; rétegkromatografias elvélasztéskor
viszont a minta 6sszes komponensérdl attekintést kapunk.

— A rétegkromatografidban a kromatografias feltételek megvaltoztatasa ro-
vid id6t vesz igénybe, és {6 elénye még az is, hogy a legtobb rétegkromatografi-
as modszer egyszer(, olcsé berendezésekkel, rovid id6 alatt ad értékes adatokat
néha bonyolult anyagkeverékek esetében is.

A rétegkromatografias analizis soran a hordozok megvalasztasaval lehetdség
van megoszléasi, adszorpcids és ioncserés rétegkromatografias vizsgalatokra is. A
papirkromatografia manapsag mar hattérbe szorult, ezzel szemben rendkivili
modon elterjedtek a 0,25-0,50 mm vastag kent rétegek, melyeket megfelel6 ak-
tival4s utan lehet analitikai célokra felhasznélni. A kent rétegek mellett nagyon
sok cég gyart kész réteglapokat, amelyek készitéséhez hordozélapnak iivegle-
mezt és mllanyag- vagy aluminiumfoéliat hasznalnak. A kész réteglapok konnyen
tarolhatok, darabolhaték, egyszertien dokumentalhatdk, és egyenletes, homogén
réteget adnak.

A vizsgélando oldott anyagmintakat cseppenthetjiik pontban vagy savban,
megfelel6 mikropipettaval vagy kapillarissal. A cseppentés sordn meleg levegs-
vel a foltokat vagy savokat beszéritjuk, igy a felcseppentett anyag mennyiségét
széles hatarok kozt véltoztathatjuk. A felcseppentés utan a réteglapokat csiszolt
fedeld futtatokddba &llitjuk, melynek az aljara toltjuk a futtatdszerelegyet. Az
oldészerelegy megfeleld tavolségra jutasa utan a réteglapot a kadbdl kiemeljiik,
és a megszaradt rétegen a szétvélasztott anyagokat sajat sziniik, UV-fluoreszcen-
cigjuk vagy megfelel6 reagenssel valé bepermetezés utan, esetleg melegitéssel
kombinélva mutatjuk ki.

A rétegkromatografidban végezhetiink kétdimenziés futtatast is, s6t az
egyik dimenzioban rétegelektroforézist is alkalmazhatunk. A kétdimenzids
futtatassal a komponensek szétvélasat, beazonositdsat és mennyiségi megha-
tarozésat javithatjuk.
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3.3.1.13.2. A rétegkromatografia alkalmazasa élelmiszer-fehérjék vizsgalatara

A fehérjéket gélrétegen, szerves és szervetlen alapt rétegeken, cellulézrétegen,
esetleg ioncseréld rétegeken is elvalaszthatjuk. Az ioncserél$ vékonyrétegen tor-
ténd elvélasztds inkdbb az aminosavak és a peptidek szétvalasztasara hasznal-
hat6, mig a fehérjék elvélasztasara a gélréteg-kromatografia a legalkalmasabb. A
gélréteg készitésére altalaban a dextranalapt félszintetikus és az akrilamidala-
pu szintetikus géleket hasznéljuk. A gélrétegeket altaldban tiveglapokon 0,5 mm
vastagsagban rétegkend szerkezettel készitik. A kent rétegek 15-20 perces szabad
levegén torténd allas utan felhasznalhaték kromatografias vizsgalatokhoz, illetve
nedves kamraban hosszabb ideig tarolhatok, ha a mikroorganizmusoktdl a réte-
get meg tudjuk védeni. A vizsgaland6 fehérjemintabol 1-5 ul-t visztink a gélré-
tegre kapillaris vagy mikropipetta segitségével, és célszerti, ha a vizsgalati minta
mellett ismert fehérjepreparatumot is futtatunk. A gélréteg-kromatogréafias futta-
tokamra egy olyan egyszeri berendezés, amely az tveglap 10-20 fokos d6lésé-
vel biztositja az anyagok optimalis vandorlasi sebességét, a futtatékeverék pedig
megegyezik a gélkromatografias elvalasztasokhoz hasznalt pufferrendszerekkel.
A futtatas utan a gélréteglapot a futtatékamrabol kiemeljiik, majd elvégezziik a
lapok értékelését. A szines és fluoreszkalé anyagok esetén az értékelést kozvet-
leniil végezhetjiik, a gélrétegen szétvalasztott fehérjék detektédlésara viszont a fe-
hérjéket killonb6z6 moédszerekkel megfestjiik.

A gélréteg-kromatografia alkalmazhaté peptidek és fehérjék molekulatome-
gének meghatarozésara, ugyanis a fehérjék molekulatomegének logaritmusa és
egy adott rétegen, azonos id6 alatt megtett tavolsag kozott szoros az osszefiiggés.
Ennek alapjan ismert molekulatomegt fehérjék futtatdsat kovet6en megszerkesz-
tett standardgorbe segitségével ismeretlen molekulatomegii fehérjék kozelité mo-
lekulatomege meghatarozhato.

A gélréteg-kromatografia jelentds felhasznalasi teriilete a bioldgiai folyadékok
fehérje-0sszetételének meghatarozasa, tovdbba a patoldgias fehérjék detektalasa.
Az ilyen bonyolult keverékek vizsgalata csak kétdimenzids médszerrel lehetséges,
amikor is az els6 dimenzi6ban gélsziirést, a masodik dimenziéban pedig elekt-
roforézist, illetve immunodifftziét célszeri hasznalni. Gélréteg-kromatografiaval
vizsgalhatok tobbek kozt az enzimek is, melyek koziil tobbet (pl. tejsav dehidro-
gendz, ornitin karbamoil transzferdz, glioxalat reduktdz, savanyu és Iigos foszfa-
taz) gélkromatografiaval hataroztak meg. A fehérjék elvalasztasara eredményesen
hasznélhaté a vékony gélrétegben végzett izoelektromos fokuszalas is, amire al-
taldban poliakrilamid-gélt hasznalnak. Ismeretes olyan moédszer is, amellyel izoe-
lektromos fékuszalas utdn az enzimek proteolitikus aktivitdsa is kimutathaté.

A fehérjék elvalasztaséra a folyadék-folyadék, valamint a folyadék-szilard ré-
tegkromatografia a nagy molekulatomeg miatt nem igazan alkalmazhaté. Ugyan
tobben prébalkoztak celluléz és szilikagél rétegen kiilonféle fehérjepreparatu-
mok és enzimek szétvalasztasaval, a rétegkromatografia mégis csak a lipoprote-
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inek vizsgalatdra hasznalhaté a nemfehérje rész j6 kromatografalhat6saga miatt.
Igy példaul sikeresen megoldottdk a hiperlipidémias betegek lipoproteinjeinek
szétvalasztasat szilikagélen. Hisztonfesték-komplexeket és egyéb bazikus fehér-
jéket is sikertlt szétvalasztani cellul6zrétegen.

3.3.1.14. Roncsolas nélkiili fehérjemeghatdarozas

A roncsolasmentes fehérjemeghatarozasi eljarasok koziil leggyakrabban a ko-
zeli infravoros tartoméanyban reflexion (NIR) és transzmisszion (NIT), ezen kiviil
N-aktivacion, illetve magneses rezonancian (NMR) alapulé moédszerekkel haté-
rozzak meg az élelmiszerek fehérjetartalmat.

Az infravoros spektroszkoépiat kiterjedten hasznaljak élelmiszerek fehér-
jetartalmanak meghatarozasdra. A modszer pontossiga talan még nem éri el a
klasszikus és jol bevalt médszerekét, azonban a minta-el6készités és a mérés ki-
vitelezésének egyszeritisége miatt az ilyen tipustt médszerek tovabbi elterjedése
varhat6 a gyakorlatban. Az infravoros spektroszképia a molekulak rezgési és
forgasi allapotaban bekdvetkezé valtozasokat méri, hisz ezeket is a kvantum-
feltételek hatarozzak meg, ezért informaciét nydjtanak a szerkezetre. A rezgési
energia valtozasait az infravoros fény elnyelése okozza, melynek hulldimhossz-
tartoménya 2500-15 000 nm kozott van. A kozeli infravorosben (NIR) miikodé
késziilékek az 1300-2400 nm, az infravoros (IR) transzmissziéban mérék pedig
az 5700-9600 nm kozotti tartomdnyban miikodnek. Az infravoros spektroszko-
pia azonban praktikus okokbél nem a hulldimhosszal, hanem a hullamszammal
dolgozik, ami a centiméterben kifejezett hulldimhossz reciproka. Ez az infravoros
tartomanyra 600—-4000 cm™.

A rezgési szinkép a molekulan beliili atomok vagy atomcsoportok egymas-
hoz viszonyitott rezgésének eredménye, melyek normal-, illetve csoportrezgések
lehetnek. A normalrezgés lehet vegyértékrezgés, ami a két atom vegyértékkotése
irdnyaban torténik, deformaciés rezgés, mely a vegyértékszog valtozasaival jar,
és vazrezgés, amely az egész vazra kiterjed. A csoportrezgések meghatarozott
funkcidés csoportok rezgései, amelyek alkalmasak lehetnek a mennyiségi meg-
hatarozasra. Az amino- és az iminocsoport, valamint a savamid-csoport (peptid-
kotés) infravoros elnyelési tartoményai igen széles hatart 6lelnek fel (1400-3400
cm™), melyek kozil kivélaszthat6 az a hulldimszam, amely a legpontosabb infor-
méciét adja a fehérje mennyiségi meghatérozasa soran.

A NIR reflexiés médszert elsésorban gabonaétvételkor, illetve olajos magvak
mindsitésekor alkalmazzak. A késziiléket ismert fehérje-osszetételi, apritott
mintdkkal kalibraljak, és meghatarozzdk a fehérjére jellemzé hulldmhosszo-
kon az optikai denzitas valtozasa és a koncentrécié kozotti 6sszefiiggést. Ezen
regresszios Osszefliggések lehet6vé teszik ismeretlen mintak fehérjetartalmanak
meghatarozasét akkor, ha a kalibraciét megfelelé anyagokkal végezték, és az is-
meretlen minta fehérjetartalma a kalibrécids sor értékén beliil esik. Célszerii a
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kalibraciét minden élelmiszer-alapanyaggal kiilén-kiilon elvégezni, és az is-
meretlen minta analizisét a tulajdonsdgokban hozza legkozelebb esé kalibrécids
Osszefiiggésre vonatkoztatni. Korabban a NIR-technikat elsésorban gabonamag-
vak és kiillonb6zé olajos magvak fehérjetartalménak meghatérozasara hasznal-
tdk, ma azonban mar bonyolultabb 6sszetételt élelmiszereket, s6t a tejet is lehet
mindsiteni vele.

A kozeli infravoros tartomanyban transzmissziét alkalmazé technikat
(NIT) csak a kozelmultban fejlesztették ki, de méaris tobb gyért6 alkalmazza ezt
az elvet a kifejlesztett késziilékekben. A m6dszer a mintan dtmendé sugarzasbél
kovetkeztet a komponensek mingségére és mennyiségére, ami kordbban nem
tapasztalt pontossagot eredményezett. A monokromator segitségével egy teljes
spektrumot vesznek fel, ami szintén noveli a pontosségot az egy-két hullamszam-
nél felvett adatokhoz képest. A médszer nem érzékeny a kornyezeti feltételekre,
ezért szélsGséges koriilmények kozott (pl. alacsony vagy magas hémérséklet ese-
tén) is pontos eredményeket ad.

Amennyiben nemcsak mennyiségi analizist, hanem szerkezetvizsgalatot
is akarnak végezni, akkor az infravoros spektrum felvételéhez a szilard anya-
got alkali-halogenidekkel (NaCl, KBr) porrd 6rolve pasztillakba préselik, folya-
dékok esetében pedig két natrium-klorid ablak kozott vékony filmet képeznek.
Az emlitett alkali-halogenideknek nincs infravords abszorpciéjuk. Ezt kovet6en
felveszik az infravoros spektrumot a 400-4000 cm™ hullamszamtartomanyban,
majd azonositjadk a mérendé vegyiiletet a hulldimszamokhoz rendelheté funkci-
6s csoportok megallapitasaval. A funkciés csoportok szdmanak és helyzetének
spektrumbdl torténé megallapitasa utan 6sszedllithaté az ismeretlen molekula
szerkezeti képlete. Az infravords spektroszképia tehét hasznalhaté ismeretlen
szerves anyagok molekulaszerkezetének megallapitdsara, illetve a funkciés cso-
portok alapjan élelmiszerek osszetételének meghatarozaséra.

Az N-aktivaciés médszer lényege, hogy a nitrogéntartalmu anyagokat gyors
neutronokkal bombazzak, aminek kovetkeztében a neutronok energiajanak ha-
tasdra a kotésben 1évé nitrogénatomok gerjesztédnek. Mivel az N-aktivaloédasi
energia a nitrogénatomok mennyiségével ardnyos, igy ennek mérése lehetévé
teszi a nitrogéntartalma anyagok mennyiségének meghatérozasat. A modszer el-
terjedését gatolja a speciélis eszk6zok és berendezések magas ara, ezért csak ott
tizemeltethet6 gazdasagosan, ahol nagyobb mintamennyiségekkel (1-2 kg) lehet
dolgozni, és nagy mennyiségli mintat kell mindsiteni.

A magneses rezonancia (NMR) mérésen alapulé analizatorokat elsésorban
a kisfrekvenciaju (50-60 MHz) tartoményban hasznéljak fehérjeanalizisre. A be-
rendezés rendkiviil gazdasagosan hasznalhato, és segitségével nemcsak a meny-
nyiségi meghatarozas végezheté el, hanem a kristalyosodési tulajdonsagokra,
valamint a kotési mdédokra és energidkra is informaciét kaphatunk.
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3.3.1.15. A fehérje aminosav-dsszetételének meghatdarozasa

Elelmiszerek aminosav-dsszetételét a fehérje hidrolizise utan, az ioncserés
oszlopkromatografia elvén miikod6 automatikus aminosav-analizatorral, osz-
lop utani szarmazékképzéssel, a folyadékkromatografia elvén miikodé nagy-
hatékonysagu folyadékkromatografiaval oszlop elétti szarmazékképzéssel és
fotometriasan hatarozhatjuk meg. A taplélkozassal foglalkozé szakemberek sz&-
mara rendkiviil fontos a fehérje aminosav-osszetételének ismerete, hisz az ember
az esszencialis aminosavakat nem tudja el6allitani, a nem fehérje nitrogén hasz-
nositasara pedig gyakorlatilag nem képes. Optimélis 6sszetételd élelmiszerek el6-
4llit4sa csak az élelmiszer esszencidlis, illetve a limitalé aminosavai ismeretében
lehetséges. Az élelmiszerek aminosav-tsszetétele ismeretében — tudva az ember
aminosav-sziikségletét — biztositani lehet az optimélis fehérje- és energiaellatast.

Mind az ioncserés oszlopkromatogréfia (IEC), mind a nagyhatékonységu fo-
lyadékkromatografia (tovdbbiakban HPLC) a kromatografias elvélasztasok kozé
tartozik. E modszerek a szétvédlasztani kivant komponensek eltéré szorpcios és
deszorpciés tulajdonségain alapulnak. Ismertink gaz-szilard, gaz-folyadék, folya-
dék-szilard, illetve folyadék-folyadék kromatografias elvalasztasi miiveleteket.
Az IEC a folyékony-szilard, a HPLC a folyékony-folyékony oszlopkromatografias
modszerek csoportjdba tartozik. A kromatografids médszereknél az adszorpcio,
a megoszlas, illetve az ioncsere bir legnagyobb jelentéséggel. Mindegyik mod-
szernél kovetelmény, hogy az 4116 fazis — szorbens oszlop — oldhatatlan legyen a
mozg6 fazisban, a szorbens irreverzibilisen ne kosse meg az elvélasztandé anya-
gokat, ne bontsa el irreverzibilisen azokat, és ne 1épjen reakciéba az elualé oldat-
tal. A kromatografia mindegyik tipusa tulajdonképpen az oldészer (mozgé fazis)
haladasi irdnyaban az oszlopon keresztiil egymas utan bekovetkez6 szorpcids és
deszorpciés folyamatok sorozata.

3.3.1.15.1. Az aminosav-isszetétel meghatarozasa ioncserés
oszlopkromatografiaval

Az IEC élléfazisa mindig valamilyen ioncserélé anyag, amelynek vazan (matri-
xan) kovalens kotéssel, elektrolitos disszociaciéra képes savas vagy béazisos jel-
legti aktiv csoportok vannak. Ha az aktiv csoport negativ toltésti savmaradék,
kationcseréld, ha pozitiv toltést ion, akkor anioncserélé gyantarél beszéliink. Az
ioncserés elvalasztast meghatarozza a kromatografalas hémérséklete, az elualéol-
dat ionkoncentracidja és pH-ja. Az ioncserélé oszlophoz Coulomb-féle erékkel ko-
tott szerves anyagok az elektrosztatikus kolcsonhatéason kiviil apoléros adszorp-
cioval és hidrogénhidakkal is kot6dhetnek. Az aminosavak (amfoter jellegiiknek
koszonhetben) savas koralmények kozott pozitiv ionok, amelyek szétvalasztasat
Na-forméban 16évé6, divinil-benzollal 4-8%-ban térhélésitott szulfonalt polisztirol
miigyantan lehet elvégezni. Az ioncsere a kovetkez6képpen megy végbe:
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—CH—CH,-CH,—CH—CH,—CH,—CH—CH,—CH,—CH—CH,

© © <j NH; R/COO

SO; Na* SO; Na*

—CH,—CH—CH,—CH,—CH—CH,—CH,—CH—CH,
NH; R,CO0O"

SO; NH; R,COO SO; NHj R,CO0°

Az aminosavak a molekula szerkezetétél és a benne 16v6 funkciés csoporttol
figgben kiilonbozé erékkel kotédnek az ioncserélé oszlop negativ toltésti szul-
fonsav csoportjaihoz. Az ioncserélén kotédott aminosav-molekulak szorpcidja
és elacidja folyaman kiillonb6zé intenzitassal jut érvényre az aminosavak saja-
tos toltése, pK-ja, molekulatomege és oldallancanak poléaros vagy apoléros volta.
Mindezen tulajdonsagok egytittes kovetkezménye az aminosavak deszorpcios
sorrendje, amelyet befolyasol a h6mérséklet, az elualé pufferek pH-ja, vala-
mint kationkoncentraciéja. A kromatogréfia pontossagat meghatarozza az ion-
cseréld miigyanta Osszetétele is, mely a divinil-benzol koncentraciéval, a gyanta
méretével és a gyantabol késziilt oszlop nagysagaval szabalyozhaté. Az amino-
savak ioncserés oszlopkromatogréfidgjahoz divinil-benzollal kiilonféle mérték-
ben térhalésitott szulfonalt polisztirol miigyantat hasznalnak, amelynek aktiv
csoportjai, a szulfonsavak, lehetnek hidrogén, natrium vagy litium formaban.
Az élelmiszerek aminosav-osszetételének meghatarozasa IEC-vel az alabbi folya-
matokat foglalja magaba:

— a vizsgalati anyag el6készitése,

— a minta hidrolizise, a hidrolizdtum feldolgozasa,

— az aminosavak szétvalasztasa IEC-vel,

— az aminosavak mennyiségi meghatarozasa fotometriasan,

— az eredmény szamolésa, értékelése.

A felsoroltakbodl ad6ddan az aminosav-analizis 1ényege a kovetkez6: a meg-
felel6en el6készitett (apritott, homogenizalt) vizsgaland6 anyagban 1évé fehérjét
sosavval hidrolizéljuk, a hidrolizatum feldolgozésa utdn az aminosavakat egy-
mastdl ioncserés oszlopkromatogréfiaval elvalasztjuk, a szétvalasztott aminosa-
un. standard aminosavakhoz hasonlitva — az aminosav mennyiségét mérjiik (40.,
44. abra). A folyamatok részletesebben az alabbiak.
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A vizsgalati anyag el6készitése

Folyékony minta esetében (tej, vérszérum) turmixgépben, szilard minta
esetében daraloval olyan homogenitast, illetve apritottsagot kell elérni, hogy az
aminosav-analizishez felhasznalt mintamennyiség (10-100 mg) az egész vizsgalt
anyagot jol reprezentalja. Szilard minta esetén a szemcseméretnek 0,1 mm-nél
kisebbnek kell lennie. Amennyiben nagyobb pontossagra toreksziink, akkor a
folyékony mintat kiméletesen széritjuk, liofilezziik, majd a szaraz érlemény-
b6l végezzitk a bemérést. Ha a minta zsirtartalma meghaladja az 5%-ot, Ggy azt
Soxhlet-extrakciéval kivonjuk, majd zsirtartalmat az eredmény szamolésanal fi-
gyelembe vessziik.

A minta hidrolizise, a hidrolizatum el6készitése analizisre

A fehérjék aminosav-osszetételének megéllapitdsahoz a polipeptidlancot al-
koté aminosavakat a kotéseikbdl hidrolizissel fel kell szabaditani. A polipeptid-
lanc hidrolizisének vazlata a kovetkez6:

I Re  HHO Rn
HZN_CI:_C_II\I_CI;_(I%_N_C\:_C_ ...... —fl\l—cl:—ﬁ—OH +nH,0 —»
Ry HH Rs HHO
HN—CH—COOH + HN—CH—COOH + HN—CH—COOH + ..... H;N—CH—COOH
R4 R, Rs Rn

A fehérje aminosav-0sszetételének meghatarozasakor hasznalt kiillonb6zé
hidrolizismédszerek kozul csak olyannak van jelentsége, amely:

— teljes hidrolizist ad, tehat az 6sszes aminosav a legstabilabb kotésekbdl is
felszabadul,

— az egyes aminosavakat nem vagy a lehet6 legkisebb mértékben karositja,

— és az alkalmazott reagens nem hoz létre mellékreakcidkat.

A fehérje teljes hidrolizisére ma leggyakrabban a savas hidrolizises médsze-
reket alkalmazzak, csak a triptofdn meghatarozasa soran alkalmaznak ligos hid-
rolizismddszert, mert a triptofan indolcsoportja savas koriilmények kozott gya-
korlatilag kvantitative elbomlik. Enzimes hidrolizist aminosav-meghatarozasra
csak ritkan hasznalnak annak ellenére, hogy ez az eljaras karositja legkevésbé a
meghatédrozni kivant aminosavakat.

A gyakorlatban leginkabb elterjedt 6 M-os s6savas hidrolizis rovid leirdsa: 10
cm?®-es orvosi ampulldba a nyersfehérje-tartalomtdl fiigg6en bemériink 10-50 mg
megfeleléen el6készitett mintat, majd 5 cm® 6 M-os, el6zetesen nitrogénnel dtbu-
borékoltatott s6savat adunk hozza. Leforrasztas utdn 110 °C-on (%2 °C) 24 6ran
at hidrolizaljuk, majd az ampulla tartalmat desztillalt vizzel 50 vagy 100 cm3-es
gomblombikba mossuk éat, és rotaciés gyorsbepérlon (N-atmoszférdban) 50 °C-os
vizfird6t alkalmazva, szarazra paroljuk. A strtn folyés desztillaciés maradé-
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kot pH=2,2-es citratpufferben oldjuk fel, majd 25 cm®-es mérélombikba toltjiik,
finom pérust szlrépapiron, esetleg zsugoritott tivegszlir6n sztrjik. A kapott
oldat, amely —25 °C alatt mélyhtité pultban hénapokig tarolhat6, megfelel hi-
gitds utan kész az aminosavak analizisére. Nagy fehérjetartalma minték esetén
az oszlopra torténd felvitel el6tt a hidrolizatumot nagymértékben higitani kell.
Desztillacié helyett alkalmazhat6 az an. kozombositéses mdodszer is. Ekkor az
ampulla tartalmat pH=2,2-es citratpufferrel 50 cm?3-es mérélombikba mossuk at,
és a hidrolizatum pH-jat 4 M NaOH-dal, jeges vizben valé htités mellett, pH=2,2-
re allitjuk be. A fehérje hidrolizise sordn a triptofdan indolcsoportja gyakorlatilag
kvantitative elbomlik, a glutamin és az aszparagin savamidcsoportja ammoniéra
és a kérdéses aminosavra hasad, a szerin 10-15, a treonin 10-20%-ban bomolhat,
a cisztin és a cisztein, valamint a metionin oxigén jelenlétében cisztein-szulfin-
savva és -szulfonsavva, tovabba metionin-szulfoxidda és -szulfonna alakulhat.
A ciszteinbdl alanin és szerin, szénhidratok jelenlétében glicin, a metioninbél
pedig homocisztein, homocisztin és glicin képzédhet. Minimalis mennyiségti
bomlast szenvedhet a tirozin, a glutaminsav, az aszparaginsav, a prolin és az
arginin is. Kulon figyelmet érdemel a valin, az izoleucin és a leucin, mert ezen
aminosavak kotései rendkiviil nehezen szakadnak fel a hidrolizis soran.

Az aminosavak szétvalasztasa ioncserés oszlopkromatografiaval

Az aminosavak szétvalasztasat natrium formdaban lévé, divinil-benzollal
4%-ban térhalésitott szulfonalt polisztirol miigyantdn végezziik novekvd pH-ja
és novekvd natriumion-koncentraciéju citratpufferek segitségével. Ennek sordn
a savas- és hidroxi-aminosavak gyorsabban, a bazikus aminosavak lassabban
valnak le az ioncserélé oszloprol, a semleges aminosavak pedig kozbiilsé érté-
ket foglalnak el a két széls6 csoport kozott. Az aminosavakat pH=2,2-es puffer-
ben vissziik fel az ioncserél6 oszlopra, ezutan a savanyu és semleges aminosavak
szétvalasztasat 0,2 M pH=3,25 és pH=4,25 nétrium-citrat pufferekkel, a bazikus
aminosavak szétvalasztasit pedig — az aminosav-analizator tipusatdl fiiggéen —
0,35-0,85 M natriumion-koncentraciéju pH=5,28-6,50 pufferekkel végezziik. Az
alkalmazott kromatografalasi feltételek mellett (pufferosszetétel, hémérséklet,
aramlasi sebesség) az aminosavak mindig ugyanolyan sorrendben eludlédnak az
oszloprol; tehat els6ként mindig a legsavasabb aszparaginsav, utolsénak pedig a
legbazikusabb arginin tavozik. A pufferek pH-janak és néatriumion-koncentraci-
6janak, valamint a kromatografalas hémérsékletének valtoztatdsaval az amino-
savak eliciés sorrendje megvaltoztathatd, illetve az elticiés id6ék optimélhatok.
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40. abra. Az aminosav-analizdtor sematikus rajza

Az aminosav és a ninhidrin reakcidja

Az aminosavak oldata szintelen, ezért a meghatarozdshoz az aminosava-
kat szinessé kell tenni. Az ioncserélé oszloprél tavozé aminosavakat a keve-
réblokkban ninhidrinnel reagaltatva kékes, ibolyas-lilas szini vegyiiletet
kapunk. A ninhidrinoldattal 6sszekevert aminosavakat tartalmazé puffer egy
tefloncs6ben 15-20 percet t6lt el 100 °C-on, amelynek sordan a pH=5,5. Az ami-
nosavakkal létrejott szin intenzitasat atfoly6 kiivettas fotométerben, 570 nm-en
mérjuk, kivéve a prolint, amelyet 440 nm-en fotometralunk, mert a prolin és a
ninhidrin kozti szinreakcié sarga szind vegyiiletet eredményez, amely vegytlet
fényelnyelési maximuma 440 nm. Az aminosavak és a ninhidrin kozti reakcié
leegyszertisitve a kovetkez6k szerint megy végbe.

A reakci6é lényege, hogy a ninhidrin az elsé lépésben az aminosavat
o-iminosavva dehidrogénezi, majd az iminosav ammoniava és a-ketosavva hid-
rolizal. A dehidrogénezést kivalté redukalt ninhidrin és egy masik molekula nin-
hidrin az ammodniaval kondenzacids reakcioba 1ép; az igy képz6dott kondenzaci-
0s termék, illetve annak médosulata a szines vegyiilet (41. dbra).



3.3. Szerves alkotérészek meghatarozasa B 201

(@)
1]
€ OH  -HO oM o »
R_CI;H_COOH + C/ JR—— C= _2’ C/ +*
/7 N\ | \H
H Cc OH |
N, I R R
o.-aminosav ninhidrin o.-keto-karbonsav
®) O (@) ©)
|C|3 1 I I}
\ HO_ C 2H,0 C, C
CH—NH, + L. C—N=C_
C HO ¢ c C
I Il I Il
(@) O O

*a ninhidrin és az P
- az eredeti ninhidrin ] "
ammonia szines vegyulet

reakcidjanak terméke

41. dbra. Az aminosavak és a ninhidrin reakcidja

Az aminosav minéségi és mennyiségi meghatarozasa

Az ioncseréld oszloprél tavozé, pufferben 16vé aminosavak reakciéja a nin-
hidrinnel a forré vizbe merailé teflonspirdlban lejatszédik, majd a szines oldat a
fotométer atfolydkiivettajan halad at. A fotométer altal érzékelt fényabszorpciot a
kompenzograf regisztralja, amelynek eredménye a kromatogram. A kromatogra-
mon a cstcs helye mindig az aminosavra, a cstics nagységa, illetve a csiics alatti
tertilet pedig az aminosav koncentracidjara jellemz6, azaz a kromatogramon az
elsé cstics mindig az aszparaginsavhoz, az utolsé pedig az argininhez tartozik, a
cstcs nagysaga pedig attdl fiigg, hogy az aszparaginsav, illetve az arginin kis vagy
nagy koncentraciéban van-e jelen a mintdban. Az aminosav-analizissel tehat el
tudjuk donteni, hogy milyen aminosavak vannak jelen a mintaban (a cstics helye
alapjan), és azt, hogy a jelen 1évé aminosavnak milyen a koncentraciéja. Az el-
késziilt kromatogram csticsainak megfelel§ aminosav-mennyiségek kiszamitésat
ma mar integratorral, szamit6géppel végezziik. Korabban megallapitottuk:

— az egyes csuicsok tényleges magassagat, a félmagassagnal mért szélességet,
és kiszamitottuk a cstics alatti tertiiletet,

— az egy csucshoz kapcsolhaté aminosav-mennyiségeket a standard kroma-
togram értékeihez viszonyitva szamitjuk ki,

— végll az egyes aminosavat az eredeti mintara vonatkoztatva tomegszaza-
lékban (g aminosav/100 g minta) adjuk meg.

A 42. 4bra egy perhangyasavas oxidaci6 uténi fehérjehidrolizatum, a 43.
abra pedig egy fiziol6gias oldat aminosavait mutatja.
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A szamokhoz tartoz6 aminosavak a kovetkezdk: 1. ciszteinsav, 2. metionin-szulfon,
3. aszparaginsav, 4. treonin, 5. szerin, 6. glutaminsav, 7. prolin,
8. glicin, 9. alanin, 10. cisztin, 11. valin, 12. metionin, 13. izoleucin, 14. leucin,
15. tirozin, 16. fenilalanin, 17. hisztidin, 18. lizin, 19. ammonia, 20. arginin

42. abra. A fehérjealkoté aminosavak kromatogramja
perhangyasavas oxiddacié utdn
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A szamokhoz tartoz6 aminosavak a kovetkezdk: 1. ciszteinsav, 2. taurin, 3. foszfoszerin,
4. karbamid, 5. aszparaginsav, 6. hidroxi-prolin, 7. treonin, 8. szerin, 9. aszparagin, 10. glutamin-
sav, 11. glutamin, 12. a-amino-adipinsav, 13. prolin, 14. glicin, 15. alanin, 16. citrullin,
17. a-amino-vajsav, 18. valin, 19. cisztin, 20. metionin, 21. cisztation,
22. izoleucin, 23. leucin, 24. tirozin, 25. fenilalanin, 26. f-alanin, 27. B-amino-izovajsav,
28. y-amino-vajsav, 29. klor-fenilalanin (belsé standard), 30. etanolamin, 31. amménia,
32. ornitin, 33. lizin, 34. hisztidin, 35. 1-metil-hisztidin, 36. 3-metil-hisztidin, 37. arginin

43. abra. Egy fiziolégids oldat szabad aminosavainak meg-
hatdrozdsa lititumpufferek alkalmazdsdaval
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44. abra. Egy Biotronik aminosav-analizdtor

Amennyiben nemcsak az élelmiszerekben 1év6 aminosav mennyiségérdl,
hanem az élelmiszer-fehérje minéségérél is szeretnénk informaciét kapni, ak-
kor az aminosav-osszetételt g aminosav/100 g fehérje vagy g aminosav/16 g N
egységben adjuk meg, amely megmutatja, hogy az élelmiszerekben 1évé fehérje
100 grammja hdny g aminosavat tartalmaz. Ezen az alapon az ¢sszes élelmiszer-
fehérje 6sszehasonlithatd, hisz a vonatkoztatasi alap minden esetben a fehérje.

Az aminosav-analizis érzékenységének novelésére ninhidrin helyett o-ftalal-
dehidet is hasznalhatunk az aminosavak oszlop utani szarmazékénak képzésére,
mellyel az aminosav-analizis érzékenységét fokozhatjuk.

3.3.1.15.2. Az aminosav-osszetétel meghatarozasa nagyhatékonysagu folyadék-
kromatografiaval

A nagyhatékonységu folyadékkromatografidt olyan nagyobb molekulatomeg,
héérzékeny anyagok vizsgélatara dolgoztak ki, amelyek egyéb kromatogréfias
eljarasokkal (gazkromatograf, IEC) nem vagy csak nehezen vizsgalhatok. A nagy-
hatékonységt folyadékkromatogréafianal az allé fazis valamilyen nagy viszkozi-
tasn folyadék vagy nagy feliiletii anyag, amelyet altalaban rozsdamentes acél-
csébe préselnek, amelyen keresztiil az oldészert pumpa segitségével, nagy nyo-
mason aramoltatjak. Amennyiben az eluens kevésbé polaros, mint az alléfazis,
normal fazisti kromatografiar6l, amennyiben az eluens polarosabb, mint az
allofazis, forditott fazisa kromatografiarél beszélimk. Az eluens folyamatosan
aramlik keresztiil az oszlopon, melybe a mintaadagolé segitségével juttatjuk be a
szétvalasztani kivant komponenseket (45., 46. dbra). Az egyes komponensek el-
tér6 sebességgel haladnak keresztiil az oszlopon, és optimalis esetben egymastél
jol elktloniilve jelennek meg a HPLC-oszlop végén, ahol kiillonb6zé médszerek-
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kel detektalhaték. A detektor lehet lathat6 vagy ultraibolya fotométer, de lehet
fluoreszcencias, elektrokémiai, esetleg torésmutaté mérémiiszer is. A detektort
mindig a szétvalasztandé komponensek tulajdonsagai alapjan valasztjak meg.
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46. abra. LaChrom nagyhatékonysdagu folyadékkromatograf

Az aminosavak meghatarozhat6k nagyhatékonysagi folyadékkromatografi-
aval, oszlop el6tti szarmazékképzéssel (47. abra), amelyre az o-ftalaldehidet, a
fluorenil-metil-kloroformaétot és a fenil-izotiocianéatot hasznaljak a legszélesebb
korben. Detektélasra leginkédbb a fluoreszcens detektort hasznaljak, amelynek
érzékenysége jobb, mint a lathaté, illetve UV-tartomédnyban méré detektoroké.
Egy tipikus oszlop el6tti szarmazékképzéssel és HPLC-n torténd szétvélasztéassal
kapott kromatogramot mutat a 47. abra.
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47. abra. Az aminosavak szétvilasztdsa oszlop
eldtti szarmazékképzés utan HPLC-vel
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48. abra. Az aminosav-enantiomerek szétvalasztdsa

OPA/TATG szdrmazékképzés utan

Amennyiben az oszlop el6tti szarmazékképzésre hasznélt reagens egy kiréd-
lis szénatomot is tartalmaz, akkor lehet6ség van a D- és az L-aminosav enanti-
omerek szétvéilasztdsara és meghatarozasara nagyhatékonysagt folyadékkroma-
tografidval. A D- és L-aminosavak szarmazékképzésére leggyakrabban ebben az
esetben az 1-(9-fluorenil)-etil-kloroformatot (FLEC) és az orto-ftalaldehidet, va-
lamint a 2,3,4,6-tetra-O-acetil-1-tio-B-D-glitkopiranozidot (OPA/TATG) hasznal-
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jak (48. abra). Ezekkel a médszerekkel nemcsak azt tudjuk megmondani, hogy
mennyi aminosav van jelen a mintaban, hanem azt is mérni tudjuk, hogy a min-
tdban milyen az L- és a D-aminosav koncentracidja. Ez kulénosen azért fontos,
mert a kiilonb6z6 technolégiai beavatkozdsok (magas hémérséklet, ligos keze-
lés, detoxikédcio) hataséra az L-aminosavak egy része atalakulhat D-aminosavva,
amelyeket az ember és a legtobb allat nem tud hasznositani, s6t kéros hatasait is
kimutattak az é16 szervezetre. A D- és az L-aminosavak szétvalasztasara és meg-
hatarozaséara végzett analizis eredményeit mutatja a 48. abra.

A legtobb alkalmazés sordan csak par aminosav D- és L-enantiomerjére va-
gyunk kivéncsiak, és nincs sziikség az dsszes fehérjealkot6 aminosav D- és L-enan-
tiomerjének szétvalasztasira és meghatarozaséra. Ezért a mozgofazis pH-janak és
ionerésségének megvaltoztatasaval vagy masik szerves olddszer alkalmazasaval
és esetleg az analitikai oszlop méretének és toltésének véltoztataséval lehetéség
van arra, hogy a kérdéses aminosav-enantiomer(eke)t szét tudjuk vélasztani s
meg tudjuk hatarozni. Természetesen ilyenkor minden alkalommal el kell végez-
ni a rendszer optimalasat a sziikséges aminosav(ak)ra.
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49. abra. A kis mennyiségii D-aminosavak meghatdrozdsa a
nagy mennyiségben jelen 1évd L-aminosavak mellett

A 49. dbran egy ilyen optimalas lathaté az aszparaginsav és a glutaminsav,
valamint az alanin enantiomerének szétvalasztdsara. A D-aszparaginsav és a
D-glutaminsav, illetve a D-alanin a bakterialis fehérjeszintézis markerei, hisz a
baktériumok sejtfaldnak peptidoglikanjai jelentés mennyiséget tartalmaznak e
hérom aminosavbél. Ebbél a kromatogrambdl azonban az is latszik, hogy hitsz-
szoros mennyiségl L-aminosav mellett nem okoz gondot a D-aminosavak elva-
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lasztasa és meghatérozasa a hagyoményos fluoreszcens detektor alkalmazésaval.
A D-aminosavak meghatdrozasdnak alsé hatdra fluoreszcens detektorral ebben
a rendszerben 0,2-0,5 nM ko6zott van, bar a D-aszparaginsav és a D-glutaminsav
esetén ez a koncentracio kisebb 0,1 nM-nél, a lizinnél pedig 2 nM koriil alakul.

3.3.1.15.3. Az aminosav-osszetétel meghatarozasa fotometriasan

3.3.1.15.3.1. A metionintartalom meghatarozasa

A platinacsoport fémei szines komplex jodidokat képeznek, amelyek szerves
szulfidokkal vagy merkapto-vegyiiletekkel (metionin és cisztein) elszintelened-
nek, a kéntartalmu vegytiletnek, mint ligandumnak, a platindval képzett komp-
lexei révén.

K,[PtI,] + 4 CH,-S-R + 4 HCl — [Pt(CH,-S-R),]CL, + 2 KCl + 4 HI + I,

A szines reagensoldat a metionintartalommal aranyosan szintelenedik el,
mivel a cisztein befolyésa egyrészt kisebb a platina-jodid komplexre, mint a me-
tioniné, masrészt a cisztein a feleslegben adott formaldehiddel lekothetd, igy za-
var6 hatésa kikiiszobolhetd.

A meghatéarozas soran az aminosavak ioncserés oszlopkromatogréfiajanal le-
irt hidrolizatum pH-jat 4 M NaOH-dal jeges vizben val6 htités mellett, pH=8-10
koriili értékre allitjuk be, majd desztillalt vizzel 25 cm®-es mérélombikba mos-
suk, jelig toltjuk és finom poérust sztir6papiron leszirjik. Ebbél az oldatbdl
1 cm?-t csiszolt dugds kémcsébe pipettdzunk, és 0,33 cm® maszkirozooldatot
(50 cm® 40%-o0s formaldehid-oldatot borat pufferrel 200 cm?-re egészitiink ki)
mériink hozza. Osszerdzzuk, 1 cm? 2 : 1 higitdsti HCl-oldatot és 2 cm?® reagenst
(15 cm® 0,1% hexaklér-platinasav oldathoz 15 cm?® 3%-os kalium-jodid-oldatot
adunk, és az elegyet desztillalt vizzel 200 cm®-re toltjiik fel) adunk a mintdhoz
(M). A reagensmintéval egyidejlleg vakmintat is készittink, ahol a reagens he-
lyett 2 cm? desztillalt vizet adunk az elegyhez (MV). A ,kiindulasi” szin megha-
tarozdsahoz a minta helyett boratpuffert (38,14 g Na-tetraboratot és 0,3 g CaCl, -
2 H,0-t feloldunk 500 cm?® desztillalt vizben, pH=8,0, majd 1000 cm?®-re toltjitk
fel) mériink be (A). 10 perc elteltével mind a harom oldat fényelnyelését egy
6ran beliil 490 nm-en mérjitk boratpuffer vakkal szemben. A kiértékeléshez az
el6z6 leiras szerint olyan kalibréciés gorbét készitiink, amelyhez 10, 20, 30, 40
és 50 pug metionin/cm?® tdménységli oldatokat hasznalunk fel. A kiilonboz6 to-
ménységl metioninoldatok szintelenité hatésat a ,kiindulédsi” szin és az egyes
standardpontok abszorbancia-kiilonbségeként dbrézoljuk a metioninkoncentra-
cio6 fiiggvényében.

Az eredmény az ismételhetség kovetelményének megfelelé két parhuza-
mos mérés szamtani atlaga az eredeti mintara vonatkoztatva, tomegszazalékban
kifejezve. A ,kiindulasi” szin és a minta vakértékével csokkentett vizsgalt oldat
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abszorbancia-kiiléonbségébdl [E,—(E,-E, )] a kalibraciés gorbe segitségével hata-
rozzuk meg a mintaoldat metioninkoncentraci6jat az aldbbi képlet segitségével:

C-H
m-10*’

Metionintartalom% =

ahol: C = a mintaoldat metioninkoncentraciéja (ug/cm?),
H = a vizsgalt minta higitasa (cm?),
m = a vizsgalt minta tomege (g).
A minta zsirtalanitdsa, szaritdsa esetén a megfelel$ faktorokat alkalmazva
szamitjuk ki az eredményt, melynek legnagyobb eltérése két parhuzamos mérés
esetén az eredmény 10%-a lehet.

3.3.1.15.3.2. A cisztintartalom meghatarozasa
A cisztintartalmat egy gyors ioncserés oszlopkromatografidas médszerrel, illetve
fotometrias Gton is meg tudjuk hatarozni.

A cisztintartalom meghatarozasa ioncserés oszlopkromatografiaval

A modszer alkalmas élelmiszerek cisztintartalménak meghatarozasara. Mivel
a kéntartalmti aminosavak és ezek koziil is leginkabb a cisztin rendkiviil hajla-
mos az oxidaciodra, ezért az analizis kozben fellépd veszteség elkeriilése érdekében
célszer(i a kéntartalmt aminosavakat oxidalt formaban, igy a cisztint ciszteinsav
formaban meghatarozni. A fentiek miatt a fehérje hidrolizise el6tt perhangyasavas
oxidacioval a cisztint és a ciszteint ciszteinsavva alakitjuk at, majd a ciszteinsavat
ioncserés oszlopkromatografidaval aminosav-analizatorral hatarozzuk meg.

A vizsgalati eljaras soran 10 cm?®-es ampullaba (melyben a fehérje hidroli-
zise torténik) a megfelel6en el6készitett mintdb6l a varhat6 cisztintartalomtél
figgéen 30-40 mg-ot mértink be, 0,4 cm® perhangyasavat pipettazunk hozza,
és 15 percre 50 °C-os vizfurdébe meritjiik. Ezt kovetéen —25 °C-ra mélyhtitében
lehttjiik, megfagyasztjuk, a perhangyasavat fagyasztva szaritassal (liofilezés) el-
tavolitjuk. (A perhangyasavat a kovetkezéképpen allitjuk elé: egy kémcesébe 9:1
aranyban elegyitiink 85%-0s hangyasavat és 30%-os hidrogén-peroxidot, 3 perc-
re 50 °C-os vizfiird6be meritjiik, majd szobahémérsékletiire htitjiik, frissen hasz-
naljuk.) A perhangyasavval oxidalt mintat 5 cm® 6 M-os s6savval 24 6ran at 110
(=2) °C-on hidrolizéljuk, majd a sésavat rotaciés gyorsbeparlén ledesztillaljuk,
vagy a hidrolizatum pH-jat 4 M NaOH-oldattal pH=2,2-re éllitjuk be.

A ciszteinsav meghatarozaséat egy olyan mintaadagoléval ellatott barmely
aminosav-analizdtorral elvégezhetjiik, amelynél lehetséges az dramlési paramé-
terek lényeges megvaltoztatasa nélkiil egymas utan tobb mintat juttatni az ion-
cseréld oszlopra (50. abra). Amennyiben csak 1 minta ciszteinsav-tartalmat haté-
rozzuk meg, akkor a ciszteinsav és az aszparaginsav kozott egy olyan tres terii-
letet kapunk a kromatogramon, ahova még az aramlasi paraméterek figyelembe-
vételével tovdbbi 3-5 minta ciszteinsavanak cstcsa beférne. Fenti lehetéségekkel
élve 2-3 percenként 6t killonb6z6, perhangyasavval oxidalt mintat juttatunk az
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ioncseréls oszlopra, és az 5. minta ciszteinsav csticsdnak megjelenése utan — mi-
vel itt mar megjelenik az els6é minta aszparaginsav cstcsa — az analizist megsza-
kitjuk, az ioncserélé oszlopot regeneraljuk, equilibréljuk, és folytatjuk a tovabbi
mintak analizisét. Gyakorlati szempontbdl célszerti egy ciszteinsav standarddal
inditani a meghatarozast, amelyet 4-5 minta betaplalasa kovet az aminosav-ana-
lizator ioncseréld oszlopara. A mintak elvalasztasdhoz az aminosav-analizisnél
leirtaknak megfeleléen, csak a pH=3,25 natrium-citrat puffert hasznaljuk (eset-
leg kissé megsavanyitva), a regeneralast 0,2 M NaOH-dal, az equilibralést pedig
ugyanezzel a pufferrel végezziik. A fenti mdédszer alkalmazésaval az élelmisze-
rekben esetenként igen kis koncentraciéban el6fordulé cisztin meghatarozasat az
Osszes tobbi aminosavét eléré pontossagt szintre tudjuk emelni. Az eredményt
két parhuzamos mérés atlagaban, tomeg%-ban adjuk meg.

2,0
1,0 4
0,7 4
0,5

Savas amino-

savak
5. minta ciszteinsava

Ciszteinsav standard

—_

0,3 4

Abszorbancia

0,2 -

0,1 4

Regeneralas | A puffer pH=3,25 [Na"]=0,2

36 perc

50. abra. Cisztintartalom meghatdrozdsa perhangyasavas
oxidaciéval és gyorsitott betaplalassal

A cisztintartalom meghatéarozasa fotometriasan

A modszer alkalmas élelmiszerek és élelmiszer-kiegészitk cisztintartalma-
nak meghatdrozasara. A meghatarozés sordn a megfeleléen hidrolizalt mintabél
a cisztint ditioeritrittel (eritro-2’,3-dihidroxi-1’,4-ditiolbutan; DTE) vagy ditio-
treittel (treo-2’,3-dihidroxi-1’,4-ditiolbutan; TDD) ciszteinné redukaljuk, majd
a felesleges redukaldszert natrium-arzenittel megkotjiik. A keletkezett ciszteint
5’,5-ditio-bis-(2-nitro-benzoesav)-val (DTBNB) reagaltatjuk, és a keletkezett sarga
szinli 3-merkapto-6-nitro-benzoesav mennyiségét 460 nm-en spektrofotometria-
san hatarozzuk meg. Mivel mind a redukcid, mind a DTBNB-vel torténé reakcié
a tiol-szulfid cserén alapszik, ezért a cisztein-, illetve cisztinmeghatarozasi mod-
szer specifikus, és mas aminosavak nem zavarjak. A meghatarozéas soran végbe-
mend reakcié a kovetkez6:
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R—SH + 02N—<C:’>>> @ —

COOH COOH
DTBNB
. 02N—%§::>*—SH + R—s—s——<i:;>~—Noz
COOH COOH

3-merkapto-6-nitro-benzoesav (sarga)

A vizsgalati eljaras sordn a pH=8-ra beallitott, desztillalt vizzel 25 cm?-re
feltoltott és sztrt hidrolizatumbo6l 0,5 cm?®-t csiszoltdugés kémcesébe pipettazunk,
4 cm?® 8,25 pH-ji 0,1 M TRIS-puffert, majd 1,4 cm® 0,05%-0s DTE-oldatot adunk
hozza. Ezekkel a lépésekkel a cisztint redukéljuk, aminek ideje 10 perc. Ezutan
2 cm® pH=8-as 0,25 M TRIS-puffert adunk a reakciéelegyhez, majd a redukalo-
szer feleslegét 4 cm® 0,8%-0s Na-arzenittel kotjitk meg.

A redukalészer megkotését kovetden a reakcidelegyhez hozzdadunk 1,5 cm?®
reagenst (100 mg DTBNB-t 250 cm® acetat pufferben oldunk fel), majd a sarga
szinl oldat fényelnyelését 460 nm-en mérjik. A mintaoldattal egyiitt egy vak-
oldatot is készitiink, ahol a reagens helyett 1,5 cm® desztillalt vizet adunk a re-
akcioelegyhez. A vakmintara kapott értékkel minden esetben csokkentjitk a min-
ta abszorbancidjat. A kiértékelés kalibraciés gorbe segitségével torténik. Ennek
soran az el6zéekben felsorolt reakcidkat ismert koncentracioju, cisztintartalmua
oldatokkal végezziik el. Igy 0,024 g cisztint 100 cm® 8,25-6s pH-ji 0,1 M TRIS-
pufferben feloldunk; a kalibraciés gorbe felvételéhez ebbél az oldatbél 0,1; 0,15;
0,20; 0,25; 0,30 cm®-t pipettazunk csiszoltdugés kémcsébe, és a reagensek hoz-
zdadédsa utdn mérjuk az oldat abszorbanciajat. Az értékeket a ciszt(e)inkoncent-
racio fiiggvényében abrazoljuk, és a hitelesitéegyenest hasznaljuk fel az isme-
retlen minta ciszt(e)inkoncentraci6janak meghatarozasara. Az eredményeket két
parhuzamos mérés atlaga alapjan az eredeti mintara vonatkoztatva tomeg%-ban
fejezziik ki, figyelembe véve a minta zsirtalanitasa és széaritasa kozben beallt t6-
megvaltozasokat, illetve a fotometralds sordn végzett higitasokat.

3.3.1.15.3.3. A triptofantartalom meghatarozasa

A triptofdntartalom meghatarozédsa ioncserés oszlopkromatografidasan és foto-
metridsan is torténhet élelmiszerekbdl, élelmiszerkiegészit6kbol. A triptofannal
azért kell kiilon foglalkozni, mert a triptofan indolcsoportja savas hidrolizisnél
(kilonosen nagy szénhidréattartalma mintdk esetében) kvantitative elbomlik,
ezért a triptofan meghatarozasa soran lagos hidrolizist kell alkalmazni. A lagos
hidrolizis torténhet barium- vagy nétrium-hidroxiddal, amelyet kovethet mind
ioncserés oszlopkromatografids, mind a para-dimetil-amino-benzaldehiddel és
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natrium-nitrittel képzett kék szinii termék koncentraciéjanak spektrofotometrias
meghatarozasa 590 nm-en.

A fehérje hidrolizisét mind NaOH-dal, mind Ba(OH),-dal elvégezhetjiik. A
nétrium-hidroxidos hidrolizis sordn a 10 cm®-es ampulldba a megfelel6en el6-
készitett mintabdl a nyersfehérje-tartalomtdl fiiggéen 50-100 mg-ot mériink be.
5 cm?®-es 5 M NaOH-oldatot adunk hozza, tivegkapillarison keresztiil 3-5 percen
at nitrogéngézt vezetiink az ampullaba, leforrasztjuk, szaritészekrényben a min-
tat 110 (£2) °C-on 24 6réan at hidrolizaljuk, majd lehtilés utan az ampulla tartal-
mat kevés pH = 4,25 nartium-citrat pufferrel 25 cm?®-es mér6lombikba mossuk.
A lombikot jeges vizbe allitva a minta pH-jat tomény sésavval pH = 4-re allitjuk
be, majd citratpufferrel jelig toltjiik. Az oldat centrifugalas, esetleg szlirés utan
kész a triptofdn meghatérozaséara.

A barium-hidroxidos hidrolizis sordn a megfeleléen el6készitett mintabol
10-100 mg-ot mérunk be, majd a nyersfehérje-tartalom fiiggvényében 10 mg fe-
hérjéhez 1,26 g Ba(OH),-ot és 1,45 cm® desztilldlt vizet mériink hozza. A bari-
um-hidroxid szobahémérsékleten nem megy oldatba, kristalyai leiilepednek az
ampulla aljara. Uvegkapillarison keresztiil 2-3 percig nitrogéngazt vezetiink az
ampulldba, leforrasztjuk, majd szaritészekrényben a mintat 110 (%£2) °C-on 48
6ran at hidrolizaljuk. Lehtilés utan a hidrolizdtumot 50 cm?-es Erlenmeyer-lom-
bikba ontjiik at, az ampullat 3 x 2 cm?® forré desztillalt vizzel atoblitjiik, 1 csepp
fenolftaleinindikatort adunk hozza, és 6 M sésavval kozombositjitk. A bemért
Ba(OH),-t6l fiiggéen 5-10 g vizmentes natrium-szulfatot adunk a k6zombositett
oldathoz, majd a kivalt barium-szulfat csapadékot tivegsziirén sztirjiik vagy cent-
rifugéljuk. A csapadékot 2 x 3 cm?® desztillalt vizzel atmossuk, az egyesitett vizes
fazisokat liofilizaljuk. A liofilizalas utan kapott bepéarlasi maradékot pH = 4,25-
6s nétrium-citrat pufferben feloldjuk, lesztirjiik, és az igy kapott hidrolizatum
kész a triptofan meghatarozasara. A triptofan standardot az eléz6ekben leirtak
szerinti munkafolyamatoknak vetjiik al4.

A triptofantartalom mérése ioncserés oszlopkromatografiaval aminosav-
analizatoron

Az elvalasztas elve és koriilményei megegyeznek az aminosav-analizisnél
leirtakkal, azzal a kiilonbséggel, hogy:

—15 cm®-es rovid ioncseréld oszlopot hasznalunk,

— az oszlop hémérséklete 55-60 °C,

— eluensként a legmagasabb pH-ji és molaritast natrium-citrat puffert hasz-
naljuk.

Az eredményt két pdrhuzamos mérés atlagaban, a minta témeg%-aban ad-
juk meg.

A triptofantartalom mérése fotometriasan para-dimetil-amino-benzalde-
hiddel

A minta hidrolizise utdan a hidrolizdtumb6l 5-10 mg fehérjének megfelelé
anyagot mériink be egy 20 cm?® csiszoltdug6s kémcsébe, majd 10 cm®-re egészitjiik
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ki kénsavas reagenssel, amely 0,3 g para-dimetil-amino-benzaldehidet tartalmaz
100 cm® tomény kénsavban. A kémcsovet sotét helyen, szobahémérsékleten, 16
6ran at allni hagyjuk, majd 0,1 cm?® 0,045%-0s natrium-nitrit-oldatot adunk hoz-
za, dsszerazzuk és 30 percre sotét helyre tessziik. Ismételt Osszerdzéas utan a kék
szint oldat fényelnyelését 590 nm-en mérjiik. A vakpréba a leirtak szerint késziil
para-dimetil-amino-benzaldehid nélkil. A kiértékelés kalibracios gorbe segitsé-
gével torténik, amelyet el6zetesen 20-150 pg triptofan/10 cm® reakcidelegy-tarto-
manyban vesziink fel. Az ismeretlen minta triptofdntartalmat a hitelesité egyenes
segitségével hatarozzuk meg, és két parhuzamos mérés atlaga alapjdn a minta
tomeg%-aban fejezziik ki. A minta zsirtalanitasa és szaritasa esetén a tomegvélto-
zasokat figyelembe véve adjuk meg az eredményt az eredeti mintéra.

3.3.1.15.4. A hasznosithat6 lizintartalom meghatarozasa

A hasznosithaté lizintartalmat ioncserés oszlopkromatografias maédszerrel, il-
letve fotometrids modszerrel lehet meghatdrozni. Az els6é esetben megfeleld
koriilmények kozott 2,4-dinitro-1-fluor-benzollal reagéltatjuk a minta fehérjéjé-
ben 1év4 lizint, dinitro-fenil-e-amino-lizin szarmazékot létrehozva. Csak szabad
g-aminocsoporttal rendelkezé lizin reagal a DNFB-vel, ezért a szarmazék kon-
centraciénak meghatarozasa megadja a hasznosithaté (szabad e-aminocsoporttal
rendelkezd) lizin mennyiségét. E szarmazék a savas hidrolizis sordn nem bomlik
le, ezért aminosav-analizatorral meghatarozhaté. Amennyiben az eredeti minta
sosavas hidrolizise utdn meghatarozzuk az Gsszes lizintartalmat, majd az 6sz-
szes lizinbdl levonjuk a DNB-lizintartalmat, megkapjuk a hasznosithatatlan lizin
mennyiségét a mintdban. Az élelmiszerek dsszedllitdsanédl mindig a hasznositha-
t6 lizintartalommal kell szdmolni, hisz az e-aminocsoportjan blokkolt lizin sem
az emberi, sem az 4llati szervezetben nem hasznosul. A hasznosithaté lizintar-
talomban 10% csokkenés a fehérje jelent6s hékarosodéasara, valamint bioldgiai
értékének nagymértéki csokkenésére utal.

A hasznosithaté lizintartalom meghatarozasa festékkotéses modszerrel

A mbédszer 1ényege az, hogy meg kell hatarozni a lizintartalom azon meny-
nyiségét, amely képes szabad aminocsoportja segitségével a festék megkotésé-
re. A megkotott festék mennyisége egyenesen aranyos a szabad aminocsoportok
szdméval, ez pedig a hasznosithat6 lizintartalommal. Az eljaras sorén a finomra
orolt mintabol A vizsgalatnal a mintahoz Na-acetétot, ecetsavat és festékolda-
tot adunk, majd 1 6ran keresztiil razégépben razatjuk (51. dbra). Ugyanehhez a
mintdhoz a B vizsgédlatnal Na-acetétot, ecetsavanhidridet adunk, razatjuk, hoz-
zdadjuk a festékoldatot, majd ismételt rdzatas kovetkezik. Az A minta esetében
a fehérje hisztidin, arginin és szabad e-aminocsoportt lizinje, a B esetben pedig
a lizin szabad e-aminocsoportjanak ecetsavanhidriddel tortént blokkolasa utan a
hisztidin és az arginin koti meg a festéket. A meg nem kotott festékoldat koncent-
raci6jat mindkét esetben 475 nm hullamhossznal spektrofotométeren mérjiik, az
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eredményt kalibrdciés gorbe segitségével szamitjuk. A festékmegkoté lizintar-
talmat megkapjuk, ha az 6sszes bazikus aminosav festékmegkoté kapacitasaboél
levonjuk a lizin acetilezéssel torténd blokkoldsa utan a hisztidin és az arginin fes-
tékkoté kapacitésat. A festékkotés mechanizmusat az aldbbi 6sszedllitds mutatja.

51. abra. Fiiggbleges és vizszintes rdzogép
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A mébdszer pontos leirasa meghaladja a konyv kereteit.
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3.3.1.16. Valogatott fejezetek
3.3.1.16.1. Az allati eredetii fehérjék keratintartalmanak meghatarozasa

A modszer alkalmas élelmiszerek, els6sorban hiuslisztek toll-liszt tartalmanak
meghatérozasara. Az eljards soran a toll-liszt és a husliszt aminosav-osszeté-
telében fennallé kiilonbségeket kihasznalva, a husliszthez hozzakevert vagy a
technoldgiai hidnyossagok folytdn a huslisztbe jutott keratinfehérje mennyiségét
hatarozzuk meg. A cisztintartalom alapjan 3-4%, az aminosavakbdl szerkesztett
indexek alapjan 2-3% toll-liszt husliszthez torténé hozzékeverése kimutathaté.
A meghatarozas a kiillonb6z6 komponensek eltéré aminosav-osszetételén alap-
szik, ezért a vizsgalati eljaras sordn az aminosav-analizissel kapcsolatos tudniva-
l6kat ismételten mar nem kozoljiik.

A vizsgalt mintdk aminosav-Osszetételét 6 M-os sésavas hidrolizis utan
(110 °C, 24 6ra) automatikus aminosav-analizatorral hatarozzuk meg. A tiszta toll
és a tiszta htismintak aminosav-0sszetételét vizsgalva megallapithaté, hogy a toll
cisztintartalma atlagosan 11-12-szer, szerintartalma haromszor nagyobb, mint a
husé, ezzel ellentétben a hiis metionintartalma hétszer, lizintartalma 7-8-szor,
hisztidintartalma pedig négyszer nagyobb, mint a tollé. Fentiek alapjan 3-4%
toll-liszt hisliszthez torténd keverése a cisztintartalom alapjan kimutathat6. Ha
az aminosavakbol képziink egy olyan indexet, ahol a tollban lényegesen nagyobb
koncentraciéban el6fordulé cisztin és szerin a szamlal6ban, a htisban lényegesen
nagyobb koncentraciéban eléfordul6 lizin, hisztidin és metionin pedig a nevezé-
ben taldlhato, ennek az indexnek a segitségével 2% toll-liszt husliszthez torténd
keverése kimutathaté.

Amennyiben a husliszthez hozzakevert toll-liszt szdzalékdnak fiiggvényében
abrazoljuk az indexeket, akkor egy ismeretlen minta toll-liszt-tartalma mennyisé-
gileg is meghatarozhaté. Az el6z6ekben emlitett index ugyanis tiszta marhahtsra
1,2; 2% toll-lisztet tartalmazé marhahtusra 1,5; 5% toll-lisztet tartalmazé marha-
htsra 2,0; 10% toll-lisztet tartalmazé marhahusra 3,2; 20% toll-lisztet tartalma-
z6 marhahtusra 6,6; 50% toll-lisztet tartalmazé marhahtisra 61,1; a 100% tollnal
pedig 3100 koriil van. A moédszer alkalmazasaval az 5%-nal nagyobb mennyisé-
gl toll-liszt husliszthez torténd keverése nagy biztonsaggal kimutathatd, ami a
gyakorlat szempontjabél tokéletesen megfelel, hisz 5%-nal kevesebb toll-lisztet
hamisitas céljabdl nincs értelme a husliszthez hozzékeverni.

3.3.1.16.2. A bakterialis eredetii fehérje meghatarozasa

A mébdszer alkalmas élelmiszerek bakterialis eredetti fehérjetartalmanak megha-
tarozéasara. A diamino-pimelinsav, valamint a D-alanin (D-Ala), a D-glutaminsav
(D-Glu) és a D-aszparaginsav (D-Asp) kizérdlag a baktériumok sejtfalaban 1év6
peptidoglikanokban fordulnak el6. Annak ellenére, hogy a DAPA és a harom D-
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aminosav mennyisége a sejtfalban a baktériumfajtol erételjesen fiigg, a DAPA és
a D-aminosavak részaranya a baktériumfehérjén beliil nem valtozik, ezért ezek a
markerek jol hasznalhatdk a bakterialis eredetii fehérje becslésére.

A diamino-pimelinsav tartalom alapjan

A diamino-pimelinsav a metionin és az izoleucin kozott jelenik meg a kro-
matogramon, ezért a kéntartalmt aminosav oxidacidjat kovetéen a 6 M-os sésa-
vas hidrolizis utdn hatédrozzuk meg a DAPA-t ioncserés oszlopkromatogréfiaval
aminosav-analizator segitségével. A metionin oxidéaciéjat kovetéen, az igen kis
koncentracidban jelen 16v6 DAPA meghatarozéasara is lehetéség nyilik, hisz a
metionin oxidaci6javal szabadda valik a valin és az izoleucin kozti tertilet, igy
a szomszédos aminosavak nem zavarjak a kimutathatésag hataran 1évé DAPA
meghatérozasat (52. dbra). A fentiek miatt a DAPA meghatarozasa el6tt a min-
tat perhangyasavval oxidaljuk az aldbbiak szerint: 10 cm?-es ampullaba mintegy
10 mg fehérjét tartalmazé 1légszaraz mintat mériink be, 0,1 mg-os pontossaggal. A
perhangyasavas oxidécidt és a s6savas hidrolizist az aminosav-analizisnél leirtak
szerint végezziik. A DAPA-tartalmat a komplett aminosav-analizisnek megfele-
16 koriilmények kozott hatarozzuk meg, aminek sordn figyelemmel kell lenni a
DAPA és az izoleucin tokéletes szétvalasara.

metionin-szulfon

diamino-pimelinsav

ciszteinsav

id6 0 — 120 perc

= =

52. abra. A diamino-pimelinsav mennyiségének meghatdrozasa
ioncserés oszlopkromatogrdfiaval perhangyasavas oxiddcié utan

A DAPA-cstucsot az aminosav-analizisnél leirtak szerint értékeljiik, az ered-
ményt tomeg%-ban adjuk meg. Mivel a tiszta baktériumfehérje DAPA-tartalma
0,8-1,2% kozott van, nagyszamu mérés alapjan atlagosan 1,0%, a bakterialis ere-
dett fehérjetartalmat tomeg%-ban az alabbi képlet alapjan szamithatjuk:

bakterialis eredetti fehérjetartalom % = DAPA-tartalom % - 100.
Tehat ha egy ismeretlen minta témeg%-ban kifejezett DAPA-tartalmat 100-

as ,konverzios faktorral” megszorozzuk, akkor a minta 6sszesfehérje-tartalman
beliil megkapjuk a baktériumok altal szintetizalt fehérjetartalmat.
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A D-aminosav-tartalom alapjan

A diamino-pimelinsav-tartalom mellett a D-alanin, a D-glutaminsav és a D-
aszparaginsav is csak a baktériumok sejtfalaban 1évé peptidoglikanokban fordul-
nak el6, ezért alkalmas mdédszerrel mérve ezek is jol hasznalhatok markerként
a bakteridlis eredetii fehérje kimutataséra, illetve mennyiségi meghatarozésa-
ra. Az analitikai meghatarozas szempontjabél tekintve a D-aminosavak koziil a
D-aszparaginsav és a D-glutaminsav meghatérozasa lényegesen konnyebb, hisz
a nagyhatékonysagu folyadékkromatogréafias meghatarozas soran e két aminosav
enantiomerjei kozvetleniil a kromatogram elején jelennek meg, ezért ezek elva-
lasztasat és meghatarozasat semmi sem zavarja. (A médszer leirdsa a 3.3.1.15.2.
fejezetben talalhat6.) Ezzel szemben az alanin a kromatogram koézepén jelenik
meg, és enantiomerjeinek szétvalasztasa és meghatarozasa lényegesen nehezebb,
mint a masik két aminosavé. Az Osszefliggést a baktériumfehérje nyersfehérje-
tartalma, valamint a fehérje diamino-pimelinsav-, D-aszparaginsav- és D-gluta-
minsav-tartalma kozott az 53. dbra mutatja.
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53. abra. Osszefiiggés a baktériumfehérje nyersfehérje-tartalma, valamint a
fehérje diamino-pimelinsav-, D-aszparaginsav- és D-glutaminsav-tartalma kézétt

Méréseink szerint a bendébaktériumok éaltal szintetizélt fehérje D-aszpa-
raginsav-tartalma 0,74%, D-glutaminsav-tartalma pedig 0,99%. Ezekbdl az ada-
tokbodl olyan szorzéfaktorok képezhetdk, amelyeknek segitségével a baktériumok
altal szintetizalt fehérje mennyisége meghatarozhaté. Ezek a szorzéfaktorok az
D-aszparaginsav esetében 100/0,74 = 135, a D-glutaminsav esetében 100/0,99
= 101. Ebbdl kovetkezik tehat, hogy ha egy ismeretlen élelmiszerminta D-asz-
paraginsav-tartalmét 135-tel, D-glutaminsav-tartalmat 101-gyel megszorozzuk,
akkor megkapjuk a baktériumok altal szintetizalt fehérje mennyiségét.
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3.3.1.16.3. Specialis kromatografias modszerek az egyes aminosavak
meghatarozasara

Roviditett lizin- és metioninmeghatarozas
Elelmiszerek két legfontosabb esszencialis aminosava a metionin és a lizin. E két
aminosav gyors meghatarozaséara, nagyszamu élelmiszer tesztelésére egy olyan
kromatografias médszert dolgoztak ki, melynek segitségével a metionin és a lizin
a tobbi aminosavtél jol elvédlaszthaté, pontosan meghatarozhaté. Az aminosa-
vak IEC-s meghatérozasanél alkalmazott ioncserélé miigyanta oszlop méretének
csokkentésével, valamint az alkalmazott pufferek pH-janak és natriumion-kon-
el6tti semleges aminosavakkal 6sszemosdédva jelennek meg a kromatogramon,
melyeket a metionin jol szeparalodott csticsa kovet. Ezt kovet6en a metionin és a
lizin kozotti aminosavak ismét egymasba mosddnak, majd a lizin jol elvalo, éles
cstcs forméajaban jelenik meg. A lizin utdni aminosavakat az oszlopr6l NaOH-
dal lemossak, majd az oszlop equilibrélasa utdn folytathaté a metionin és a lizin
meghatérozasa. E modszerrel az aminosav-analizis idejét e két aminosavra mint-
egy negyedére tudjuk csokkenteni a médszer pontossdganak csorbitasa nélkiil.

Triptofantartalom meghatarozasa IEC-vel, révid oszlopon

Amint kordbban mér emlitettiik, a triptofan indolcsoportja savas koriilmé-
nyek kozott gyakorlatilag teljesen elbomlik, ezért a fehérje triptofantartalmat
csak béazikus hidrolizist kévet6en lehet meghatarozni. A hidrolizatum triptofan-
tartalmanak meghatéarozasara kidolgoztak egy gyors médszert, amelynek 1ényege
egy rovid ioncseréld oszlop, valamint relative magas pH-ju és natriumion-kon-
épité aminosav 0sszemosddik. Ezeket a tobbi aminosavtél jol elvaléan koveti a
triptofdn, amely igy ioncserés oszlopkromatografidval meghatérozhaté. E mod-
szerrel a vizsgalat idejét toredékére lehet csokkenteni.

Az el6z6 két modszeren tal megoldast dolgoztak ki kiillonb6z6 anyagcsere-
betegségek gyors diagnosztizalasara, amelynek soran csak a fenilalanintartalmat
vagy a leucin- és valintartalmat hataroztak meg vérszérumbol.

3.3.1.16.4. A tej fehérjefrakcidinak szétvalasztasa és meghatarozasa

A moédszer alkalmas a tej 6sszesfehérje, valédifehérje, savofehérje, valodi sa-
vofehérje, kazein és nem fehérje nitrogén (NPN) szétvalasztasara és meghata-
rozéaséra. A tej fehérjefrakcidinak szétvalasztdsanal a kazein és a savofehérjék
eltéré viselkedését hasznaljuk ki, amelyet a tej pH-janak csokkenése idéz el6.
A kazein pH=4,6 kortl a tejbdl pelyhes csapadék formajaban kicsapddik, mig
a savofehérje és az NPN oldatban marad. A kazein centrifugaléssal torténé elta-
volitdsa utan kapott savébol triklor-ecetsavval kicsapjuk a savéfehérjét, melyet
kovet6en mar csak a NPN marad oldatban. A kapott frakcié fehérjetartalmat
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Kjeltec gyors nitrogénelemzével hatdrozzuk meg, majd a fehérjefrakcidk egy
részét az igy kapott adatokbél szamoljuk.

54. abra. Laboratériumi centrifuga

A tej fehérjefrakcidinak meghatarozasanél a teljes tejet (N%:-6,38 = Osszes-
fehérje) 8000 fordulat/percen laboratériumi centrifugan (54. abra) 10 percig tart6
centrifugaléssal zsirtalanitjuk, majd a tej pH-jat pH-mérg segitségével 4,55-re al-
litjuk be. A kicsapédott kazeint 8000 g-n centrifugélva vélasztjuk el a tejsavotol.
A tejsavobol (N%-6,38 = savofehérje) 12% triklor-ecetsavval eltavolitjuk a savé-
fehérjét, meghatarozzuk a sztirlet nitrogéntartalmat (NPN). A teljes tej nitrogén-
tartalmabol levonva az NPN-t megkapjuk a tej valodifehérje nitrogéntartalmat. A
savé nitrogéntartalmabdl levonva a NPN-t megkapjuk a valddi savéfehérje nitro-
géntartalmat. A teljes tej nitrogéntartalmébol levonva a savé nitrogéntartalmat
megkapjuk a kazein nitrogéntartalmat. A frakciék nitrogéntartalmat 6,38-as kon-
verzi6s faktorral szorozva kapjuk meg azok fehérjetartalmat. A tejminték és a kii-
lonb6z6 frakcidk nitrogéntartalmat Kjeltec gyors nitrogénelemzével hatdrozzuk
meg. Az eredményt parhuzamos vizsgalat utan az eredeti mintara vonatkoztatva
tomegszazalékban adjuk meg.

3.3.1.16.5. A masztitiszes t6gybél szarmazo tej kimutatasa a szabad D-aminosav-
tartalom alapjan

Az egészséges tej nem tartalmaz szabad D-aminosavakat, mig t6gygyulladas ha-
tdsdra megnd a tej szabad D-aszparaginsav-, D-glutaminsav- és D-alanin-kon-
centracidja, és ezen D-aminosavak mellett nyomokban még D-allo-izoleucint,
D-prolint, D-valint, D-leucint és D-lizint is ki lehet mutatni a gyulladasos t6gybél
szarmazo tejb6l. A szabad D-aminosavak mennyiségének meghatdrozasaval az
egészséges t6gybol szarmazo tejhez hozzafejt koros tégybdl szarmazo tej kimutat-
haté, részardnya becstilhets. A D-aminosavakon til a tej 6sszes szabadaminosav-
tartalma is lényegesen megnd t6gygyulladas hataséra.
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A modszer a tej szabadaminosav- és szabad D-aminosav-tartalménak meg-
hatdrozasan alapul. A szabad aminosavakat IEC-vel, a szabad D-aminosavat pe-
dig HPLC-vel hatarozzuk meg. Az eljarés sorén a tejmintakat a mintavétel utan
jeges vizben httjuk, majd 2 6ran beltl mélyhtitébe (25 °C) rakjuk, s ott taroljuk
az analizisre torténd el6készitésig. A tejmintakat felolvasztas és 30 °C-ra torté-
né felmelegités utdn 5000 g-n 30 percig centrifugédljuk, amelynek sorén egyrészt
eltavolitjuk a tej alakos elemeit, amelyek letilepednek a centrifugacsé aljara,
masrészt elvégezziik a tej zsirtalanitasat is. Ezt kovet6en 50 cm® mintdhoz 50
cm® 25%-os triklér-ecetsavat adunk, majd 20 perc 4llas utan a kivalt csapadékot
10 000 g-n 30 percig centrifugaljuk. A kapott feltiltisz6 pH-jat az dsszes szabad
aminosav meghatarozasa esetén 4aM NaOH-dal pH=2,2-re, a D-aminosavak
meghatérozaskor pedig pH=7-re éllitjuk be. Az igy kapott oldatokat liofilez6vel
10 °C-os talcaftitést alkalmazva beszaritjuk, majd az Gsszes szabad aminosav-
meghatérozaskor a beszaritott anyagot 10 cm?® pH=2,2-es citratpufferben, a sza-
bad D-aminosav-meghatarozaskor pedig 1 cm?® bidesztillalt vizben oldjuk fel. Az
igy el6készitett mintdkat —25 °C-on téroljuk az analizisek megkezdéséig.

A mastitest proba magasabb fokozataiban a szabad aminosav mennyisége je-
lentés mértékben megnd. A +-es mindsitést tej 2-szer, a ++-es 3,5-szer, a +++
és ++++-es mindsitésti pedig 5-5,5-szer tobb szabad aminosavat tartalmaz,
mint a normaélis, mastitest préba alapjan negativnak mért tej. A mastitest préba
alapjan negativnak tekintett mintdk nem tartalmaznak szabad D-aminosavat. A
pozitiv mindsitésii tejmintdkban a D-aszparaginsav, D-glutaminsav és a D-alanin
mellett megjelenik a D-valin, a D-allo-izo-leucin, a D-leucin és a D-lizin is. A ++,
+++ és ++++ mintdkbdl még tovabbi két aminosavat, a D-szerint és a D-pro-
lint is ki lehet mutatni. A szabad aminosav és a szabad D-aminosavak mennyi-
sége az egészséges és a mastitest proba alapjan kérosnak mindsitett tejekben a
kovetkez6 (55. dbra, 10. tablazat):

10. tablazat. A szabad aminosavak és a szabad D-aminosavak mennyisége
az egészséges és a mastitest préba alapjan kérosnak mindsitett tejekben

Szabad aminosavak Gsszege Vizsgalt csoportok a mastitest proba alapjan
negativ + ++ +++ ++++
(mg/100 cm?) 3,387 8,744 12,614 17,569 18,300
Szabad D-aminosavak Vizsgélt csoportok a mastitest proba alapjan
mennyisége (mg/100 cm?) negativ + ++ +4++ +4+++
D-Asp - 0,17 0,23 0,32 0,32
D-Ser - - 0,02 0,04 0,04
D-Glu 0,74 0,99 1,48 1,53
D-Pro - - 0,04 0,09 0,10
D-Ala - 0,48 1,13 2,32 2,41
D-Val - 0,08 0,09 0,09 0,12
D-allo-Ile - 0,08 0,10 0,12 0,15
D-Leu - 0,06 0,12 0,17 0,17
D-Lys - 0,11 0,27 0,36 0,37

Szabad D-aminosavak 6sszege - 1,72 2,99 4,99 5,21
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Data1_D.Ser
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Data1_D.allolle
Datai_D.Leu
Datal_D.Lys
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D-aminosavak (mg/100 ml)

1 2, 3 4
A vizsgalt csoportok
(1 :negaﬁv, 2=+, 3=++ 4=+++, 5:++++)

55. abra. Az egészséges és a mastitest préba alapjdn
gyulladdsos t6gybdl szarmazo tej D-aminosav-tartalma

A szabad D-aminosav-tartalom alapjan el lehet donteni azt, hogy a vizsgalt
elegytej tartalmaz-e koros t6gybél szarmazoé tejet, ha ugyanis az elegytejbdl ki
lehet mutatni D-aminosavat, akkor az elegytej biztosan tartalmaz kéros t6gybél
szdrmaz0 tejet is. Amennyiben a vizsgélt tejminta szabad D-aminosav-6sszegét
(vagy kulon-kulon az egyes aminosavat) 6sszehasonlitjuk a mastitest préba kii-
lonb6z6 fokozatainél kapott értékekkel, akkor az eltéré osszetételd tej mennyisé-
gének becslésére is lehetdség nyilik.

3.3.1.16.6. A karbamidtartalom meghatéarozasa

Elelmiszereink koziil a tejpor tartalmaz jelentés mennyiségii karbamidot. A kar-
bamidtartalom meghatarozéasa soran a minta vizes kivonatdhoz 4-dimetil-amino-
benzaldehid oldatot adunk, s a kialakulé sarga szin intenzitasat spektrofotomé-
teren 440 nm hullamhosszon mérjik. A vizsgélt eljaras soran elséként egy kar-
bamidkalibraciés sort készitiink. Ennek sordn lemériink 1 g karbamidot 0,2 mg
pontosséggal, kb. 200 cm?® vizben feloldjuk, egy 500 cm®-es normal lombikba to6lt-
jik, 6sszerdzzuk és desztillalt vizzel jelre allitjuk. A karbamid térzsoldatbdl 2, 4,
6, 8, 10, 12 cm?-t mériink 100 cm?-es normal lombikokba, desztillalt vizzel jelre
toltjuk, elegyitjiik. E kalibréléoldatok 5 cm?-re 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 és 1,2 mg kar-
bamidot tartalmaz. A minta vizes kivonatanak elkészitése soran lemériink 2 g vizs-
gélati anyagot 0,1 mg pontossaggal, ha a varhat6 karbamidtartalom 3% alatti, vala-
mint 1 g vizsgalati anyagot, ha a varhaté karbamidtartalom 3% felett van. 500 cm?®-
es Stohmann-lombikba helyezziik, hozzdaadunk 1 g aktiv szenet, 250 cm? desztil-
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141t vizet, 5 cm® cink-acetédt és 5 cm?® kalium-hexaciano-ferrat(Il)] oldatot. Razo-
gépen 30 percig razatjuk, majd desztillalt vizzel jelig toltjik, elegyitjiik, tilepedés
utan szurjik, a varhaté karbamidtartalom fiiggvényében a sziirletet higitjuk tgy,
hogy a vizes kivonat 100 cm?®-re 10-20 mg karbamidot tartalmazzon.

A karbamidtartalom mérése sordn 5-5 cm?®-t pipettazunk a karbamid kalib-
Tacids sorbdl, a minta vizes kivonatanak sztirletébdl, valamint a vakmintabdl csi-
szolt dug6s kémcsovekbe, hozzaadunk 5 cm?4-dimetil-amino-benzaldehid olda-
tot. Alaposan 6sszerdzzuk, 10 percig 4llni hagyjuk, utdna 440 nm hulldmhosszon
mérjik az abszorbancidt. Vakmintaként olyan oldatot hasznélunk, amely a minta
kivételével valamennyi felhasznalt vegyszert tartalmazza. A karbamidtartalmat
(K) a kovetkez6 képlettel szdmoljuk és tomegszazalékban fejezziik ki:

= Eu
E]('m’

ahol: E,, = a minta vizes kivonatanak abszorbanciéja,
E, = a 0,1 mg karbamidra szdmitott 4tlagos abszorbanciaérték, amely a
kalibréciés sor abszorbancidjanak 2, 4, 6, 8, 10 és 12-vel torténd oszta-
séval kapott hanyadosok szamtani kozépértéke,
m = a vizsgalt bemért minta tomege (g).
A karbamidtartalmat két parhuzamos meghatarozés kozépértékeként, egyti-
zedes pontossigra adjuk meg; a meghatarozas soran a megengedett legnagyobb

eltérés az eredmény 5%-a.
3.3.2. Zsirtartalom és zsirsavosszetétel meghatarozasa
3.3.2.1. A nyerszsirtartalom meghatdrozdsa

Elelmiszerek nyerszsirtartalmat Soxhlet-féle visszafolyo késziilékben, éteres vagy
petroléteres kivonas utan hatarozzuk meg. Az extrahalészer elpédrologtatasa utan
visszamarad6 anyag tartalmazza a valddi zsirokat, a foszfatidokat, a viaszokat,
a szterinszdrmazékokat, a szinanyagokat és az ill6zsirsavak nagyobbik részét. A
nyerszsirtartalom meghatérozasa sordn 1 mg pontossaggal lemériink 5 g vizsgalan-
d6 anyagot (m,), zsirmentes extrahdléhiivelybe helyezziik, és a hiivelyt zsirmentes
vattaval lezarjuk. A vizsgaland6 mintat tartalmazo6 hiivelyt az extrahalékésziilék
(56. abra) kozéprészébe helyezziik, majd 6sszekapcsoljuk a 4-5 szem horzsakovet
tartalmazd, elére lemért (m,) és n-hexannal vagy petroléterrel 3/4 részig megtoltott
lombikkal. A hiit6 felhelyezése utan a mintat 6 6ran keresztiil olyan f(itéssel extra-
héljuk, hogy a szivornya 6rdnként legalabb tizszer cserélje az oldészert. Az extra-
halas sordn a minta mindig friss extrahélészerrel érintkezik, mert a zsiros old6szer
lombikba torténé visszaszivasa utdn onnan csak az extrahéldszer tud elparologni,
hisz az extrahélt zsirok forrdspontja tobbszorose az olddszerének. Ezzel az elja-
rassal rendkiviil hatékony kioldést lehet elérni viszonylag csekély olddszer alkal-
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mazasaval. Hatéras extrahalast kovetéen, a mintat tartalmazoé hiively eltavolitasa
utén az oldoszert a lombikb6l a kozéprészbe desztillaljuk, és onnan folyamatosan
eltavolitjuk. A zsirt és az old6szer maradékait tartalmazoé lombikot egy érara 98 °C-
os (%2 °C) hémérsékletli szaritdszekrénybe helyezziik, majd exszikkéatorban hiit-
jitk, mérjuk. Lemérés utan tovabbi fél 6ran at szaritjuk. Kihtlés utdn mérjik, majd
ezeket a miiveleteket mindaddig ismételjiik, mig a két utolsé mérés kozotti eltérés
kevesebb lesz 1 mg-nal. Az utolsé mérés eredménye (m,). A nyerszsirtartalmat a
kovetkez6 képlet szerint szamitjuk és tomegszazalékban fejezziik ki:

nyerszsir % — My —my 100’

o

ahol: m_ = avizsgilatra bemért minta tomege (g),
m, = a lombik, a horzsaké és a szédraz kivonat tomege (g),
m, = a lombik és a horzsaké tomege (g).

A nyerszsirtartalmat két parhuzamos meghatarozas eredményének kozép-
értékeként egytizedes pontossaggal adjuk meg. A parhuzamos vizsgalat kozott
megengedett legnagyobb eltérés 0,3% nyerszsir.

Allati eredetii élelmiszerek esetében a zsirtartalmat ezzel a médszerrel rend-
kiviil nehéz a minta egyéb komponenseitél elvélasztani, ezért ilyen esetekben a
Soxhlet-extrakciét megel6z6en a mintéat s6savas kezelésnek kell alavetni. A s6savas
kezelés soran a zsir elvalik a minta egyéb alkotérészeitdl, szlirépapiron a szabadda
valt zsir és a minta egyéb részecskéi konnyen felfoghatdk, ezt kovetéen az el6z6ek-
ben ismertetett mdodszer szerinti Soxhlet-extrakcio6 elvégezhetd.

56. abra. Egy Soxhlet-késziilék és egy Tecator
Soxhlet zsirmeghatdrozé berendezés
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3.3.2.2. A peroxidszam és a savszam meghatdrozasa

A zsirok tarolasa sordan bekovetkez6 minéségi romlast okoz6 elvaltozasokat gytij-
t6 néven avasodasnak hivjuk. Ez lehet egyszert hidrolizis vagy oxidativ avaso-
das, melynek sordn viz és katalizal6 anyagok (fémionok) jelenlétében, valamint
a mikroorganizmusok lipdz enzimjeinek hatasara a zsirok szabad zsirsavakra és
glicerinre bomlanak. A szabad zsirsavak lagot kotnek meg, igy a ltugfogyasztas
meghatarozasaval megallapithat6 a savszam.

A telitetlen zsirsavak kettds kotései igen reakcidképesek, kiilonosen a tébb-
szorosen telitetlen olajok hajlamosak oxidativ avasodasra, peroxidok képzésére.
A peroxidok aranyat jellemz6 Gin. peroxidszam a peroxidfazisban hirtelen meg-
emelkedik, majd egy cstics utan csokken, mert a peroxid helyén aldehid vagy
keton képzddik. Az erélyes oxidédlé hatast peroxid a kalium-jodid-oldatbél jédot
szabadit fel, és ennek jodometrias titralaséval a peroxidszam meghatérozhato.

A peroxidszam, illetve a savszdm meghatarozdsahoz a zsirkinyerést a kovet-
kezbk szerint végezziik. A vizsgélt anyag zsirtartalmanak fiiggvényében 200-300 g
mintat tesziink egy kb. 5 cm belsé atmér6jii és 1 m hosszi tivegcsébe, folyamato-
san annyi petrolétert ontiink rd, hogy a lecsepeg6 zsiroldat térfogata 150-200 cm?®
legyen. A hidegen végzett extrakci6val megakadédlyozzuk a zsir mindségének
valtozaséat a zsirkinyerés sordn. A mésfél é6ra alatt altalaban letisztult oldatot
zsirlombikba ontjiik at, majd a petrolétert a zsirrdl az oldat felhabzéasaig ledesz-
tilldljuk. A petroléteres zsiroldat felhabzasa utdn a desztillalast befejezziik. A
tovédbbiakban a lehtlt petroléteres zsiroldatot hasznaljuk a tovabbi vizsgélathoz,
amelynek zsirtartalmét a kovetkezék szerint hatarozzuk meg.

A szaraz, 1 mg pontossaggal lemért (A) csiszoltfedelli beméré edénybe
1 cm?-t pipettazunk a vizsgalt petroléteres oldatbdl, és 1 érara 100 °C-os széri-
toszekrénybe tessziik. Lehtilés utan mérjik az egytttes tomeget (B), amelynek
segitségével az 1 cm®-es petroléteres zsiroldat zsirtartalma (Zs) g-ban a kovetkezé
szerint szamithat6:

Zs = B-A.

Az igy kapott hideg zsiroldatb6l végezziik el a peroxidszam és a savszam
meghatérozasat.

Peroxidszam meghatarozasa

A petroléteres zsiroldathdl osztott pipettaval 2 cm?®-t pipettazunk egy 250-
300 cm®-es jodszdm lombikba, hozzdadunk 20 cm?® ecetsav-kloroform 2:1 ardnyt
elegyét és 2 g poritott kalium-jodidot, majd 6tpercnyi allas utan vizfiirdén for-
rasig melegitjuk (amig a légbuborékok a felszin 2/3-a4t be nem boritjak). Ezutén
hideg vizben gyorsan hiitjitk, és mar htités kozben 25 cm® 1%-os kalium-jodid-
oldatot adagolunk hozza. Egy cm?® keményitéindikétor-oldat jelenlétében a ki-
valt jédot 0,01 M Na,S O, -mérdoldattal erés rdzogatds kozben megtitraljuk. A
peroxidszdmot az alabbi képlettel szamitjuk, és cm®/100 g egységben adjuk meg:
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_A-10
P= 7s-2°

ahol: P = peroxidszam, amely megadja az 1000 g zsir altal levalasztott jéddal
egyenértéki 1 M Na,S, 0O, cm’-einek szdmat,
A = a fogyott 0,01 M-os pontos koncentraciéji Na,S,0, (cm?),
Zs = az 1 cm® petroléteres zsiroldatban 1év6 zsir mennyisége (g).
A savszam meghatarozasa
Az el6z6ekben ismertetett médon kapott petroléteres zsiroldatbél beosz-
tasos pipettaval 1 cm?-t mériink be egy 250-300 cm?®-es Erlenmeyer-lombikba,
majd hozzaadunk 10 cm? dietilétert. Az oldathoz 2—-3 csepp 1%-os fenolftaleinin-
dikator-oldatot adunk, és 0,1 M-os etil-alkoholos KOH méréoldattal megtitraljuk.
A savszamot az aldbbi képlettel szamitjuk, és mg/g-(mgKOH/1g zsir) egységben

adjuk meg: a-5.611

= Zs

ahol: S = savszdm, az 1 g zsir kozombositéséhez szikséges KOH mennyi-
sége (mg),
a = a fogyott etil-akoholos 0,1 M KOH mérdoldat (cm?),
Zs = az 1 cm® petroléteres zsiroldatban 1év6 zsir mennyisége (g),
5,611 = az 1 cm®0,1 M-os alkoholos KOH mérdoldatban 1évé KOH tome-
ge (mg).
A peroxidszdmot és a savszamot két parhuzamos mérés kozépértékeként,
egész szamban adjuk meg.

3.3.2.3. A zsir zsirsavisszetételének meghatdrozasa
gazkromatografiasan

3.3.2.3.1. A gazkromatografia elmélete

A gazkromatografia a kromatografias modszerek koziil egy olyan analitikai elja-
rés, mely 6sszetett elegyek komponensekre torténd szétvalasztasat teszi lehet6vé.
A gézkromatografia esetében a mozg6 fazis gaz vagy g6z éllapotban van jelen, az
all6 fazis pedig folyadék (kémiailag inaktiv hordozoéra felvitt polimerek, zsirok,
szilikonolajok) vagy szilard anyag (aktiv szén granulatum, szilikagél, alumini-
um-oxid). A gaz-folyadék kromatografia esetén a folyadékban valé oldékonység
kiillonbsége valasztja el az elegy alkotorészeit. A géz-szilard kromatografia ese-
tén az elvalasztas alapja az all6 fazis felilletén torténé adszorpcié kilonbsége. A
gazkromatogréfia rendkiviil jél hasznalhaté ill6 vagy illékonnya tehetd vegytile-
tek analizisére, valamint alkalmas az optikai izomerek szétvalasztéasara is.
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57. abra. A gazkromatogrdf elvi felépitése

Osszefoglalva tehat, a gazkromatografia lényegében azon alapul, hogy a
kiilonféle illékony anyagok molekuldi adott hémérsékleten, adott gdznyomas
esetén kiillonboz6 ideig tartézkodnak a szilard vagy folyékony adszorbens felii-
letén, azaz a molekulak szerkezetiiktdl fiiggen kiillonbozé idétartam utan de-
szorbealédnak. Ha egy adszorbenssel toltott kromatogréfias oszlopon gézelegyet
aramoltatunk, akkor az oszloprdl elészér a leggyengébben adszorbeal6 kom-
ponens lép ki, majd ezt koveti a novekvé erésségii adszorpcié sorrendjében a
tobbi komponens. Az egyes alkotérészek kiillonbozé ideig tartézkodnak a kro-
matografias oszlopon. A gazelegy aramlasanak kezdetét6l szamitott idG, amely
alatt az egyes komponensek az oszlopot elhagyjak, a retenciés idd, amely adott
kromatografias rendszerben jellemz6 az egyes komponensekre.

A gézkromatografidhoz (57., 58. abra) szilikséges eszkozok mind a gaz—szi-
lard, mind a gaz—folyékony rendszer(i eljarasokban azonosak: vivégaz rendszer,
mintaadagolé berendezés, kromatografalé oszlop vagy kolonna, termosztét, ér-
zékel6 berendezés vagy detektor és regisztralo berendezés, amelyet Gjabban a
komputer és a szoftverek helyettesitenek.

A gazkromatografiaban csak olyan vivégéz hasznélhatd, amely sem a vizs-
galandé anyaggal, sem az oszlop toltetével nem 1ép kémiai kolcsonhatésba.
Leggyakrabban vivigazként nitrogént, hidrogént, héliumot, argont, szén-di-
oxidot, ritkdn leveg6t vagy oxigént hasznalnak. A kromatografids késziilékeket
gazpalackbol latjak el vivogazzal, amelyet még tisztitani vagy szaritani sziiksé-
ges. A gazkromatogréfias készilékbe a vivégaz belépése utan a mintaadagolé
berendezés segitségével juttatjuk be a mintat. A vizsgalandé anyagot altalaban
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folyadék halmazéllapotban taplaljuk a késziilékbe, de lehetséges a géz, s6t a
szilard halmazéllapotba torténd bejuttatas is. A kolonndban a mintdnak mar lég-
nemtinek kell lenni, ezért folyékony vagy szilard anyag vizsgalatakor az adagol6
és az oszlop kozé elémelegitét kell beiktatni, amellyel a minta elparologtathaté.
Folyékony mintak adagolésara kiillonleges fecskendbket szerkesztettek, amelyek
hozzéjuk tartozo tiivel egy szilikongumi réteget sztrnak at, igy a vizsgalt anya-
got a gazkromatograf kell6en felmelegitett adagoléterébe lehet fecskendezni. A
késziilékhez toltott és kapillaris vagy mas néven tires kolonnék csatlakoztatha-
tok. A toltott kolonnak késziilhetnek tivegb6l, aluminiumbél, rézbdl, valamint
savéll6 acélbol. Atmérdjitk 2-4 mm, hosszuk 1-6 m kozott valtozik. A hosszabb
oszlopokat csak spiral alakban helyezhetjiik el, mert masképp nem férnének
el a termosztatban. A kapillaris kolonnak anyaga az el6z6ekben ismertetette-
ken tual lehet még mtianyag is. A kapillaris csovek belsé feliletét kiilonbozé
modszerekkel novelik azért, hogy minél t6bb folyadékot lehessen arra felvinni.
Belsé atméréjik 0,1-1 mm, hosszuk 10 és 100 m kozott valtozik, de specialis
analitikai célokra hasznalhatnak tobb szaz méteres kapillaris kolonnakat is. A
kapillaris kolonnat orséra vagy egyéb tartora tekerik fel, ami lehet6séget ad a ki-
és bevezetés kialakitaséra is. A kromatografal6 oszlop toltete attdl fiiggéen, hogy
adszorpcids vagy megoszlasi kromatografalast végziink, mas és més lehet. Ad-
szorpcios gdzkromatogréfidban a toltet feliiletaktiv, kémiailag indifferens, nagy
fajlagos feliiletd, poléros vagy apolaros szemcsés anyag. A megoszléasi gazkro-
matografianal a folyadéktoltetet a hordozbanyag feliiletére vagy a kapillaris cs6
falara viszik fel.

=

58. abra. Egy gdzkromatograf oszloptere és egy kapillaris oszlop
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A nedvesité anyaggal szemben kovetelmény, hogy a kromatografalas hé-
mérsékletén folyékony, kémiailag k6zombos legyen, és tartésan maradjon meg
a hordozo feliiletén, illékonyséaga lehet6leg minél kisebb, oldékonysdga minél
nagyobb legyen. Nagyon jol megfelelnek erre a célra a kiilonb6z6 szilikonolajok.

A szétvalasztani kivant komponensek tulajdonséagaitél és a kolonna tolte-
tétdl fiiggéen a rendszert szobahémérséklettél 400 °C-ig temperalhatjuk. Mivel
a kromatografias elvélasztast a hdmérséklet jelentds mértékben befolyéasolja, a
kolonna hémérséklete csak sztik hatarok kozott ingadozhat. A mai modern ké-
sziilékeknél a termosztat fiitése is megoldhat6, melynek sordn a termosztét hé-
mérséklete 0,1-50 °C/perc értékkel is valtoztathato.

A kolonnardl tdvozé komponensek folytonos, gyors és érzékeny észlelésére
szolgélnak a kiillonbozé detektorok. A detektor a kiléps gazéram valamilyen fizikai
vagy kémiai tulajdonsaganak megvéltozasat érzékeli a komponens megjelenésekor.
E valtozas erdsitén keresztiil észlelhetd, regisztralhato és értékelhetd. A regisztralt
jelek Osszességét hivjuk kromatogramnak. A sok kifejlesztett gdzkromatogréfias
detektor koziil legfontosabbak a hévezetéképesség-méré detektor, a langionizacios
detektor, az elektronbefogasos detektor és a langfotometrias detektor. A langionizé-
ci6és detektor tulajdonképpen egy hidrogénégd, amelyben a lang két elektrod kozott
alakul ki, amelyekre 100-300 V fesziiltséget adunk. A hidrogénlang 2000-2200 °C
hémérsékletén a hidrogén is kismértékben ionizalédik, ami &lland6 alapéramot
biztosit az elektrodak kozott. Ha a kolonnérdl szerves anyag jut a detektorba, abbél
a hidrogénldngban elégve ionok keletkeznek. Ennek kovetkeztében a gaz vezetoké-
pessége, s ennek megfeleléen az ionaram jelentésen megnd. A langot hatéarol6 két
elektréda kozott keletkez6 ionaram a megfelels erdsités utan regisztralhato.

A detektor jelét egy miiszer rogziti, amelynek soran megkapjuk az elem-
zés eredményét, a kromatogramot. Regisztral6 miszerként é&ltalaban vonalir6
elektronikus potenciométert haszndlunk. Integratorok segitségével mérni lehet
a cstcsok alatti tertiletet, a csticsok retencios idejét, segitségiikkel teljesen auto-
matizalt elemzés valésithaté meg. Ujabb késziilékeknél a gazkromatograf miiko-
dését komputerbe téplalt szoftverek segitségével teljes koriien ellenérizhetjiik.
A kromatogramok regisztralasara és értékelésére ma mar kizarélag elektronikus
integratorokat vagy szamitégépet hasznélunk, amelyek segitségével teljes mér-
tékben kikiiszobolhetd a faraszté és idigényes kézi értékelés.

A gazkromatografias médszereket ma mar az élelmiszer-analizis sok tertile-
tén alkalmazzak. Igy tobbek kozott gazkromatografidval hatarozzak meg az an-
tioxidansokat, a tartdsitészereket, a szermaradvanyokat, az iz- és aromaanyago-
kat, valamint az ill6- vagy illéva tehet6 komponenseket (alkoholok, aldehidek,
zsirsavak, észterek), valamint Gjabban hasznalhat6 aminosav-meghatarozésra is
az aminosavak észterszarmazékainak analizise soran. A gazkromatograf nehezen
ill6, il16 szarmazékka nem alakithaté és hélabilis anyagok (szénhidratok, egyes
vitaminok) vizsgalatira nem alkalmas. Ezen utébbi komponensek analizisét
nagyhatékonysagu folyadékkromatografiaval lehet elvégezni.
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Osszefoglalasul a gdzkromatografias analizis menete a kévetkezéképpen irha-
t6 le. Az analizalni kivant ill6 komponenseket megfeleld el6készités, illetve szar-
mazékképzés utdn a mintaadagol6 mikrofecskendé (59. abra) segitségével a ko-
lonnatér elejére juttatjuk be, 0,5-2 ul térfogatban. A magas hémérséklet hatasara a
komponensek pillanatszertien elillannak, és a gézoket a vivégaz (nitrogén, hidro-
gén, hélium vagy argon) viszi magaval. A g6z komponensei az all6fazisban old6d-
nak, de az érkez6 gazrészecskék hataséra egy résziik kilép a gazfazisba, elérehalad
és ismét oldodik a folyadékban. Ez folyamatosan zajlik a kolonna egész hossza-
ban, aminek eredményeként a vizsgalt komponensek lemaradnak a gazfazishoz
képest. Ez a lemaradas vagy retencié a kiilonb6z6 anyagoknal az eltéré oldhatésag
miatt mas és mas, emiatt a kiillonb6z6 komponensek a kolonnan eltéré sebességgel
haladnak végig, és annak végén kiillon-kiilon jelennek meg. A minta injektalasatol
a komponensnek a kolonnabdl valé kilépéséig eltelt idé a retenciés id6, amely
adott kolonnanél, hémérsékleten és vivégazsebességnél nem valtozik, igy a kom-
ponens azonositasara felhasznalhat6. A kolonnabdl kilépé komponenseket a de-
tektor érzékeli, amely az ill6savak és a zsirsavak meghatérozasakor langionizacios
elven mikodik. A szerves anyagok elégése sordn keletkez6 szén- és hidrogéntar-
talmu ionok hirtelen nagy daramnévekedést okoznak, amit regisztralokésziilékkel
vagy komputerrel folyamatosan mériink, igy dramintenzitas-id6 gorbét kapunk,
amelyet kromatogramnak neveziink. A kromatogramok értékelése torténhet kéz-
zel, de ma mar integratorral, illetve komputerrel végzett értékelést alkalmazunk. A
kromatogramon a cstics helye az illet§ anyag mindségére, a cstics nagysaga (csucs
alatti teriilet) pedig az illet6 anyag mennyiségére jellemz6 tulajdonsag.

59. abra. Mikropipettak a gazkromatografba torténd injektalashoz
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3.3.2.3.2. A napraforgoolaj és a diszndzsir zsirsavisszetételének meghatarozasa

Az ismertetésre keriil6 modszer alkalmas a napraforgdolaj, valamint a disznézsir
és az egyéb novényi és allati zsiradékok zsirsavosszetételének meghatérozasa-
ra. Gazkromatografias modszerrel elsGsorban azok a komponensek vizsgalhatok,
amelyek illékonyak vagy 300 °C-ig illékonnya tehetdk. A triacil-glicerinek ennek
a kovetelménynek nagy molekulatomegiik miatt nem felelnek meg, és alkalmat-
lanok erre a hidrogénhid-kotések és az ennek kovetkeztében létrejott moleku-
la-asszocidtumok miatt a szabad, hossza lanca zsirsavak is. Ezekbdl, valamint
a triacil-glicerinek észterkotésének hidrolizise utdn szabadda valé zsirsavakbol
zsirsav-metilésztereket szintetizalunk, majd a kapott vegyiiletet vizsgaljuk gaz-
kromatografiasan. A hidrolizis, illetve az észterezés folyamatait a 60. dbra mutatja.

0
C17H35C
17H35 O—CHy
o ‘ CHoOH
% e
C17H35C_ hidrolizis O
O_CH —_— > 3 C17H35C\ + CHOH
o ‘ metilészterezés OMe
7,
C17Ha5CL metil-sztearat CHz0H
O—CH;
trisztearil-glicerin glicerin

60. abra. A triglicerid hidrolizisének, illetve észterezésének folyamata

A meghatédrozas soran 0,2 g napraforgéolajat vagy disznodzsirt feloldunk
2 cm® n-heptanban, és viztelenités céljabol kevés kiizzitott natrium-szulfatot
adunk hozza. A viztelenitett heptanos oldatbél 0,5 cm?®-t egy fiolaba pipettazunk,
és hozzaadunk 0,5 cm?® natrium-metilat reagenst, majd 60 °C-on 1 éran at mele-
gitjiik, 10 percenként 6sszerdzzuk. Ezt kovetéen hozzaadunk 1 cm?® n-heptant és
1 cm®desztillalt vizet, majd 1-2 percig razzuk. A reagens feleslegének eltavolita-
sa utan a fels6 szerves fazisbdl injektalunk a gazkromatogréafba. A zsirsav-metil-
észterek cianopropil alléfazist kapillaris oszloppal elvalaszthaték, meghatéro-
zésukra langionizacids detektor hasznalhat6 (61. abra). A kapott kromatografi-
as csticsok alatti teriiletek a zsirsav-metilészterek mennyiségével aranyosak. Az
eredményeket ennek megfelel6en a zsirsav-metilészterek relativ tomegszazalé-
kaban adjuk meg:
Rel% = (T

( zsirsav

/ET - 100,

zsirsav]
ahol:  Rel% = a zsirsav-metilészter relativ mennyisége,
= a zsirsav-metilészter kromatogréfias cstcsa alatti teriilet,

zsirsav
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Ly = @ zsiTsav-metilészterek kromatografias csticsai alatti teriiletek
0sszege.
Azonos mintabol, két parhuzamos mérés kozotti eltérés az eredmény 5%-a.
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61. abra. A telitett és telitetlen zsirsavak standard kromatogramja (A csticsok
mellett a szénatomszdm, valamint a telitetlen kétések szama és helye lathaté.)

3.3.2.4. Valogatott fejezetek
3.3.2.4.1. Az illésavak meghatarozasa gazkromatografiasan

Ill6savaknak hivjuk a 2-6 szénatomszamd monokarbonsavakat (ecetsav, pro-
pionsav, vajsav, izo-vajsav, valeriansav, izo-valeridnsav, kapronsav és izo-kapron-
sav). Ezek az ,,ill6savak” vizes oldatukbdl melegitéssel konnyen elillannak, tehat
kidesztillalhatok. Illékonysdguknak koszonhetéen szaguk is intenziv; az ecetsavé
kis koncentraciéban kellemes, de a tobbié kellemetlen. Gyakorlati szempontbél
az erjesztett élelmiszerek ill6savtartalmanak a meghatérozasa a legjelentGsebb.
Az erjesztéssel torténd tartésitds soran a cukortartalom anaerob bomlas kovet-
keztében tejsavva alakul. A folyamattal parhuzamosan végbemend erjedések so-
ran ecetsav, propionsav, vajsav, valamint a fehérjebomlas kovetkeztében nagyobb
molekuldju illézsirsavak is el6fordulhatnak az élelmiszerekben. Az erjesztéssel
készitett taplalékokban 1-1,5% kortili tejsav-koncentracié kivanatos; a propion-
sav jelenléte nem karos, s6t hozzajarul az élelmiszer tartésitisahoz. A vajsav
jelenléte bnmagaban nem karos, de artalmas folyamatokra, illetve rosszul vég-
rehajtott erjesztésre utal, és rontja az organoleptikus tulajdonségokat. Izovajsav,
illetve a nagyobb molekul4ja ill6zsirsavak az aminosavbomlas eredményeként
jelennek meg.
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Az ill6zsirsavak meghatarozaséat korabban frakcionalt desztillalassal, Gjab-
ban viszont gazkromatografias eljarassal hatarozzak meg. Az els6 eljaras szerint
a kiilonféle savakat a vizes oldatbol kidesztillaltak, szed6kben forrdspont alapjan
elkiilonitve felfogtak, és mennyiségiiket ltigos titrdlassal hataroztdk meg. A desz-
tilldlas sordn a killonb6z6 savak nem valtak el tokéletesen egymastol, ezért ezzel
a modszerrel csak az ecetsav-, a propionsav- és a vajsavtartalmat vizsgaltdk, a
tobbi ill6savat pedig figyelmen kiviil hagytak.

Napjainkban az ill6zsirsavak meghatarozésa gazkromatografids modszerrel
torténik. Ennek els6 1épésében 100 g erjesztéssel tartésitott élelmiszert mériink
egy 1000 cm®-es mér6lombikba, raontiink 900 cm?® desztillalt vizet, 1 napot allni
hagyjuk, idénként Osszerdzzuk. A sziirletb6l 4 cm®-t centrifugacsébe mérunk,
hozzdadunk 0,2 cm?® foszforsavat és 8000 g-n 10 percig centrifugéljuk. A fe-
lultaszot leontjiik, és ebbdl injektalunk 1 ul-t a gazkromatografba. Az illézsirsa-
vak analizise polietilén-glikol 4l16fazisa kapillaris oszloppal torténik langioniza-
ci6s detektalassal.

Minden elemzés elétt dltalaban naponta injektalunk standardoldatot, amely
az 6sszes meghatdrozni kivant komponenst ismert koncentraciéban tartalmazza.
Megallapitjuk a retenciés id6ket, meghatarozzuk a koncentracié szdmitdsdhoz
sziikséges faktorokat. A hitelesité kromatogram elkésziilte utan injektalunk a vi-
zes kivonatbél, az integrator vagy a komputer segitségével megéllapitjuk, hogy
mely savak talalhaték benne, és a hitelesité kromatogramhoz torténé hasonlitas-
sal kiszamitjuk azok koncentraciéjat (62. abra).

kapronsav
izokapronsav
vajsav

|

izovaleriansav
valeriansav
heptansav
valeriansav
kapronsav

izovajsav
vajsav

propionsav
ecetsav
izovaleriansav
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izovajsav
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(
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Standard Savanyitott élelmiszer
62. abra. Az illézsirsavak meghatdrozdsa gazkromatografiaval
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3.3.2.4.2. F,-toxin meghatarozasa gazkromatografiaval

A vizsgalati mintat etil-acetattal Soxhlet-késziilékkel extrahaljuk, a kapott ext-
raktumot hexan-acetonitril, majd kloroform-lag, folyadék-folyadék extrakcioval
tisztitjuk. A tisztitott kivonatbdl szilil-szarmazékképzés utan toltetes gdzkroma-
tografias elvélasztassal (hémérséklet-programozas mellett) langionizaciés detek-
torral hatarozzuk meg az F,-toxin-tartalmat.

A mérés kivitelezése sordn a lisztfinomsagura 6rolt mintabél 20 g-ot Soxhlet-
késziilékben 8 6ran at extrahalunk. Az extraktumot rotécids gyorsbeparléval (63.
abra) szarazra paroljuk, a maradékot 50 cm® hexénban feloldjuk, majd 25-50 cm?®
acetonitrillel kétszer kirdzzuk. Az acetonitriles fazisokat beparoljuk, majd a ma-
radékot 25 cm?® kloroformban vessziik fel. Ezt 2 x 10 cm?® 1 térfogatnyi 0,1 mol/dm?
sosavoldattal tompitott 10 térfogatnyi 1 mol/dm® NaOH-oldattal 6vatosan kiraz-
zuk. Az egyesitett ltgos fazisokat 0,67 mol/dm? foszforsavoldat és 0,1 mol/dm?®
NaOH-oldat felhasznal4dsaval pH=9,5-re allitjuk be, majd 3 x 15 cm® kloroform-
mal kirdazzuk, az egyesitett kloroformos fédzisokat vizmentesités utdn beparoljuk.
A maradékot acetonban feloldjuk és a mintat nitrogéndramban, szobah6mérsék-
leten bepéroljuk, ezt kovet6en a maradékot 200 ul acetonban vessziik fel. Ebbél
100 wl-t hasznalunk a gazkromatografias analizishez. Ezt a mennyiséget nitro-
génaramban ismételten beparoljuk, majd 30 percen keresztiil 50 ul szililezé re-
agenssel szililezziik. Az igy kapott mintdbél 1-3 ul-t injektalunk a gazkromatog-

63. abra. Rotdcids gyorsbeparlék a kiilénbozd frakciok kiméletes koncentrdldsdra

A gazkromatografias elemzés koriilményei az alabbiak:
— kolonna: 2 mm bels6 atmérd, 1 m hosszi tiveg 3% OV-17 toltettel,
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— hémérséklet T, = 275 °C, T = 305 °C, T, = hémérsékletprogram 150 °C/
perc, 8 C/perc emeléssel 260 °C-ig, 3 perc hdmérséklettartas,

—nitrogénaramlasisebesség: 17,5cm?/perc, hidrogénaramlasisebesség: 30,5cm?/
perc, leveg6aramlési sebesség = 300 cm®/perc.

Ilyen kromatogréfias koriilmények kozott a zearalenon szililezett szdrmazé-
ka 16 perces retenciés idével detektalhato.

3.3.2.4.3. Antioxidansok (BHT) meghatarozasa

A butil-hidroxi-toluol (BHT) alacsony forraspontja miatt konnyen gazallapotiva
alakithato, ezért gazkromatografias modszerrel meghatarozhaté. Az eljaras soran
az antioxidans-tartalmu vizsgalandé anyagbdl, elsGsorban zsirbél, margarinbél,
olajbdl oldatot készitiink, amelyet kozvetlentl injektalunk a gdzkromatografba. A
gazkromatografias elvalasztas relative magas hémérsékletén (200-300 °C) mind
az oldat, mind az oldott anyagok gazallapotava valnak, és megfelel6en megva-
lasztott gazkromatografias oszlopon szétvéilaszthatok.

A vizsgélati eljaras soran a diszndzsirb6l, margarinbdl vagy étolajb6l 100 mg
vizsgalatianyagotoldunk 10 cm® hexdnban, ésazigy elkészitett oldatb6l 1 ul-tinjek-
talunk a gazkromatogréfba. A gazkromatograf injektoranak hémérséklete 250 °C,
a viv6gaz hélium, az injektorban a nyomas 180 kPa, a kolonna 10 m hosszu és
0,25 mm atmér6ji kvarckapilléris szilikonolaj toltettel, a kolonnatér hémérsék-
lete 220 °C, detektorként pedig ITD-800 tomegspektrométert hasznélunk 220-as
tomegszamu tizemmadra beéllitva 220 °C-on. A BHT csticsanak beazonositasa
utan az eredményt a kovetkezbk szerint szamitjuk ki, felhasznélva azt, hogy a
mérések soran a BHT mennyiségével aranyos tertletti kromatografias csticsot
kapunk. A BHT-tartalmat mg/kg-ban adjuk meg a kovetkez6 képlet szerint:

CBHT — Tminlm ) CS[ ) 10

’Tstandard ‘m

>

ahol:  C,, = aminta BHT-tartalma (mg/kg),

C,, = a standardoldat BHT-tartalma (mg/cm?),

T = a mintabol szarmaz6 BHT cstcs teriilete,

T = a standardbdl szdrmazd6 BHT cstcs teriilete,

m = a bemért minta mennyisége (kg).

Két parhuzamos mérés kozott a megengedett legnagyobb eltérés az ered-
mény 5%-a lehet.

A kilonféle antioxidansokat a megfelel6 kromatogréfias kortilmények be-
tartasaval egy lépésben is szét lehet valasztani és meg lehet hatarozni. A 64.
abran lathat6 szétvalasztas kiilonféle antioxidansok meghatdrozasara irdnyult.
A kromatogramon az elsd csiics a butil-hidroxi-anizol, a mésodik cstcs a butil-
hidroxi-toluol, az utolsé cstics pedig a propil-gallat mennyiségét mutatja. A 3-6
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cstcsok kulonféle antioxidansokhoz tartoznak. A gazkromatografias elvalasztas
koriilményei a kovetkezbk voltak (mindegyik antioxidans 200 pg/cm?® koncentra-
cidju oldatébol 2 ul-t taplaltunk be a gazkromatografba):

30 m x 0,25 mm SAC-5 oszlop,

200 °C-o0s hémérséklet,

30 cm?/sec aramlasi sebességti héliumgaz,

langionizéaciés detektor 200 °C-on.

1/3 5
1

e

I T T T
0 5 10 15 perc

(1. BHA, 2. BHT, 3. TBHQ, 4. Etoxiquin, 5. Ionox 100, 6. THBP, 7. Propil-gallat)
64. abra. A kiilénféle tipusti antioxiddnsok szétvdlasztdsa és meghatdrozdsa
gazkromatogrdfiaval

3.3.2.4.4. Szeléntartalom meghatarozasa biolégiai mintakbdél gazkromatogra-
fias eljarassal

A modszer alkalmas vér, vérszérum, hus, tej, tejtermékek szeléntartalmanak
meghatarozasédra. A szelén 6nmagdban nem alkalmas a gazkromatografias meg-
hatarozasra, mert 300 °C-ig nem parologtathaté el, ezért olyan szelénszarmazé-
kot kell képezni, amely megfeleléen illékony, igy alkalmas a gazkromatografias
vizsgalatra. Ilyen alkalmas anyag lehet a piazszelenol, amely a vizsgalati minta
roncsolasa utdn szabadda valt négyvegyérték(i szelén és egy alkalmas szdrma-
zékképzo reagens reakcidjaval allithato el6. Ez az illékony vegytilet az aromas
4-nitro-orto-fenilén-diamin és a szelén reakci6ja soran keletkezik. A szarmazék-
képzé reagens és a szelénnel kapott szarmazék képlete a kovetkezé:
NH,

N\
/@[ \Se
4
NO NH, NO N

2

4-nitro-orto-fenilén-diamin 4-nitro-piazszelenol
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A 4-nitro-piazszelenol megfelel6 kortilmények kozott a szennyezd anyagok-
tol jol elkiillonitheté és mennyiségileg j61 meghatarozhaté.

A vizsgalati eljaras soran a mintat el6szor roncsolni kell, amelyet kovet a
szarmazékképzés és folytatédik a gdzkromatografids meghatarozéssal. A roncso-
l4s sorén 1 g alacsony nedvességtartalmu élelmiszerhez vagy 10 g tejhez, vérhez
4 g Mg(NO,), - 6 H,O -t és 10 cm® tomény salétromsavat adunk, és egy éjszakan at
allni hagyjuk. Ezt kovetéen a roncsolast melegitéssel fejezziik be, majd a szarazra
parolt anyagot egy éjszakéra 500 °C-os izzitékemencébe tessziik. Az izzitas utani
maradékhoz 10 cm® 6 moélos s6savoldatot adunk, majd szaritészekrényben 30
percig 95-100 °C-on melegitjiik. Lehtilés utan 25 cm®-es mér6lombikba toltjiik,
hozzaadunk 4 cm® 7,5 molos natrium-hidroxid-oldatot, majd 25 cm?®-re toltjiik
fel desztillalt vizzel. Ebbél a torzsoldatbol 2,5 cm?®-t egy fioldba mériink, hoz-
zdadunk 0,25 cm?® 4-nitro-orto-fenilén-diamin (NPD) reagensoldatot és 0,5 cm?®
toluolt. Egy percig intenziven razzuk, majd a toluolos fazisb6l 2 ul-t injektalunk
a gazkromatogréafba. Az elvalasztast 30 m hossz, 0,75 mm bels6 atmérdjti tiveg-
kapillaris kolonnan SPB-35 megoszt6 fazissal végezziik elektronbefogasos (ECD)
detektorral. Direkt injektélast végziink 230 °C-os hémérsékleten. A kolonnatér
hémeérséklete 170 °C, a detektor hémérséklete pedig 300 °C. A mennyiségi meg-
hatarozashoz ismert koncentraci6ju szelénoldattal elvégezziik az el6zéekben
ismertetett vizsgalati eljarast. Az ismert koncentraciéju szelénoldattal kalibral-
juk a késztiléket, és a szelén mennyiségének meghatarozasa soran a minta és a
standard anyag kromatografids csicsanak tertiletét viszonyitjuk egymashoz. A
szamolast a kovetkez képlet alapjan végezziik:

Tmima

standard

Szelén =

ahol:  Szelén = a minta szeléntartalma ug/dm? egységben,
T .. = a minta szeléntartalmabél ad6dé kromatogréfias cstics teriilete,
ondwa = @ standardbél szdrmaz6 szelén kromatografids csticsdnak
teriilete.
Két parhuzamos mérés kozott a megengedett legnagyobb eltérés az ered-
mény 5%-a.

3.3.3. A nyersrost és a rostfrakciék meghatarozasa
3.3.3.1. A nyersrosttartalom meghatarozasa klasszikus modszerrel

A nyersrost fogalomkorébe eltéré kémiai dsszetételii és kiillonboz6 kémiai vi-
selkedésti, kizarélag novényekben talalhaté anyagok tartoznak. Az eltéré ké-
miai jellegh6l adédéan nehéz olyan vizsgalati médszert taldlni, amely megfe-
lelne rutinvizsgélatok céljaira is. A ma hasznalatos mddszer szerint a mintat 30
percig 1,25%-o0s kénsavban, majd a kénsav eltavolitasa és desztillalt vizes mosés
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utdn 1,25%-o0s kalium-hidroxid-oldatban fél 6raig f6zziik, amelynek sorédn a fe-
hérjék, az oldhaté szénhidratok, a zsirok, a szerves savak és az dsvanyi anyagok
egy része oldatba megy, a sz(ir6n pedig visszamarad a nyersrost, amelynek sza-
razanyag-tartalmabdl még le kell vonni a nyersrost hamutartalméat. A mddszer
hibai kozé tartozik, hogy a f6zés soran a hemicellul6z 50-80%-a, a cellul6znak
és a ligninnek pedig 10-40%-a oldatba megy.

A nyersrosttartalom meghatdrozasa soran 2 g megfelelden el6készitett élel-
miszert 1 mg-os pontossaggal bemértink egy 400 cm?-es f{6z6poharba, hozzaadunk
150 cm?® desztill4lt vizet és 50 cm® 0,510 molos kénsavat (a kett6 egytitt 1,25%-0s
kénsavoldatot eredményez), szitkség szerint néhdny csepp habzasgétlé anyagot,
majd 30 percen keresztiil forraljuk, az elparolgé vizet pedig forré desztillalt vizzel
a 200 cm®-es jelig potoljuk. Ezt kovetéen a forrés leéllitasara 50 cm® hideg desztil-
141t vizet adunk hozza, hagyjuk lehtlni szobahémérséklettire, majd a kapott fo-
lyadékot tulipantolcséren keresztiil molnar selyemszita segitségével leszivatjuk.
A maradékot meleg vizzel savmentessé mossuk, majd a szlir6n maradt részeket
veszteség nélkil, fecskendépalack (spriccflakon) segitségével mindig visszajut-
tatjuk a pohérba. Ezutan hozzdadunk 50 cm® 0,891 mélos kélium-hidroxid-olda-
tot és desztillalt vizzel 200 cm®-re egészitjiik ki (az igy kapott oldat 1,25%-0s),
30 percig forraljuk, mikozben az elpérolgé vizet forrd desztillalt vizzel pétoljuk a
200 cm?®-es jelig. A 30 perc letelte utan a forras megéllitdsara hozzaadunk 50 cm?®
hideg vizet, hagyjuk lehtilni szobah6mérsékletiire, és a folyadékot tulipantolcsé-
ren keresztiil molnar selyemszita segitségével leszivatjuk. A maradékot 150 cm?®
meleg vizzel tobbszori ismételgetéssel tisztara mossuk, mikozben a sztirén ma-
radt részeket minden esetben veszteség nélkiil visszajuttatjuk a poharba.

65. abra. Kiilénféle tipusti porceldnsziirék a rost sziirésére

A savas, illetve a ltigos forralds utan kapott maradékot egy atnedvesitett szi-
répapiron keresztiil leszlrjik (65. dbra). A hamumentes analitikai sztirépapirt
el6z6leg 105 °C-on 1 éran at szaritjuk, majd a beméréedénnyel egyiitt 0,2 mg
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pontossaggal lemérjik (B). A poharbdl a savas-ltgos mosassal kapott anyagot
egy gumirozott végl iivegbot segitségével maradék nélkiil a sztir6re mossuk. A
viz lecsurgasa utan a kapott anyagot a rosttartalomtol fiiggéen kétszer-hdromszor
25 cm® acetonnal atmossuk. Az aceton lecsurgésa utan a szlrépapirt a beméré-
edénybe visszatessziik, 5-8 éran keresztiil 105 °C-on, fedél nélkiil tomegallando-
ségig szaritjuk. Széritas utdn a szaritéedényre a fedelet rarakjuk, exszikkatorban
hagyjuk lehtilni, majd 0,2 mg pontossaggal lemérjiik (A). Az A-B kiillonbség a
rosthamut még tartalmazo rost, azaz ,,a”.

A rosthamu-meghatéarozashoz 0,2 mg pontossaggal lemériink egy kiizzitott
kvarc vagy porcelan tégelyt (D), és belehelyezziik a rostot tartalmazé sziir6papirt.
550 °C-on harom éran keresztiil izzitékemencében hamvasztjuk, majd exszikka-
torban hagyjuk kihtlni, és 0,2 mg pontossaggal lemérjiik (C). A C-D kiilénbség a
rosthamu, azaz a ,b”.

A nyersrosttartalmat az alabbi képlet szerint szamitjuk és tomegszazalékban
fejezziik ki:

Nyersrost% = %- 100,

ahol: a = rosthamu-tartalmu nyersrost tomege, azaz A-B, (g),
b = a rosthamu témege, azaz C-D, (g),
m = a meghatdrozdshoz bemért minta tomege (g).

A nyersrosttartalom a két, pdrhuzamos meghatérozas eredményébdl szé-
mitott kozépérték. Azonos mintabol két parhuzamos mérés eredménye kozotti
legnagyobb megengedett eltérés: 10%-nal kisebb nyersrosttartalom esetén 0,3%
nyersrost, 10%-nal nagyobb nyersrosttartalom esetén az eredmény 3%-a.

Amennyiben az élelmiszer 10%-nél tobb zsirt tartalmaz, akkor azt a rost-
meghatédrozas el6tt zsirtalanitani kell, és a zsirtalanitott anyaghbdl kell rostmeg-
hatarozast végezni. Zsirtalanitott minta esetében az eredmény kiszdmitasa és
kifejezése a kovetkez6k szerint torténik:

(a—1b)-(100 — zs)

Nyersrost% =
mZS

ahol: a = arosthamu-tartalmu nyersrost tomege, azaz A-B, (g),
b = a rosthamu témege, azaz C-D, (g),
zs = a vizsgalt élelmiszerminta zsirtartalma %-ban,
m, = anyersrost-meghatdrozashoz bemeért zsirtalanitott minta témege (g).

Z

3.3.3.2. A rostfrakciok meghatdrozasa Van Soest szerint

A klasszikus rostmeghatarozés hibainak kikiiszobolésére Van Soest egy Gj mod-
szert dolgozott ki a novények sejtfalat alkoté anyagok és az oldhaté sejttartalom
kalonvalasztaséra. Eszerint egy 7,0 pH-ra beallitott in. neutrélis detergens ol-
dattal (Na-laurilszulfétot, etilén-diamin-tetraecetsavat, dinatrium-hidrogénfosz-
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fatot és natrium-boratot tartalmazé oldat) egy 6ran at torténd fézéssel kioldjuk,
a novényi sejtek oldhato sejttartalmat, azaz az dsvanyi anyagokat, a nyersfehér-
jét, a nyerszsirt, a cukrokat, a keményit6t és a pektint. A vizzel, majd acetonnal
torténé tobbszori mosas utan visszamarado rész az tn. neutralis detergens rost
(Neutral Detergent Fiber, NDF) tartalmazza a sejtfalosszetevéket, azaz a hemicel-
lulézt, a cellulozt, a kovasavat, a lignint és a kutint. Ezt koveten a neutralis de-
tergens rost alkotdinak szétvalasztasa kovetkezik, amelynek sordn elészor 0,5 M
kénsavat és 2% cetil-trimetil-ammoénium-bromidot tartalmazo oldattal f6zziik a
NDF-et, amelynek hatasara oldatba megy a hemicelluléz, és a maradék, az un.
sav-detergens rost (Acid Detergent Fiber, ADF) mar csak a celluldzt, a lignint és
az inkusztralé anyagokat (kovasav, kutin) tartalmazza.

A sav-detergens rost két legfontosabb alkotérészét, a cellulézt és a lignint
72%-0s kénsavoldatban torténd kezeléssel lehet szétvéalasztani, amelynek soran
a celluléz és a kovasav oldatba megy, a kutin és a lignin pedig visszamarad a sav-
detergens lignin (Acid Detergent Lignin, ADL) frakciéban. A leirt rostfrakcié-
meghatarozasi modszert a 66. dbra teszi szemléletessé.

Oldas neutralis detergens oldatban

/\

Oldhato sejttartalom Sejtfalosszetevd anyagok
asvanyi anyagok, neutrélis detergens rost
nyersfehérje, nyerszsir, (NDF)
oldhato szénhidratok, hemicelluloz, celluléz,
keményitd, pektin kovasav,

lignin, kutin

Oldas sav-detergens oldatban

/\

hemicellul6z Sav-detergens rost (ADF)

cellul6z, kovasav
lignin, kutin

Oldas 72%-0s kénsavoldatban

/\

celluléz, kovasav Sav-detergens lignin (ADL)
lignin, kutin

66. abra. A rostfrakcick meghatdrozdsa Van Soest szerint
Ez a moédszer az utébbi idében rendkiviil elterjedt, mert leegyszertsitette

az élelmiszerek analizisét. Az oldhat6 sejttartalom jol tajékoztat az élelmiszer
taplaloértékérdl, a sav-detergens rostra kapott eredmények pedig jél egyeznek a
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hasznosulasi kisérletek eredményeivel. A rutinvizsgéalatoknél 4ltalaban megelég-
sziink az NDF meghatarozasaval, és csak ritkdbban keriil sor az ADF és az ADL
analizisére. A rostfrakci6-analizist végezhetjiik nagy odafigyeléssel manuélisan
is, az ismertetett detergens oldatok alkalmazésaval, de célszeri az analiziseket
valamilyen automatikusan miikod6 muszer (pl. Tecator Fibertec, 67. dbra) segitsé-
gével végezni. Ebben az esetben a vizsgédlandé mintét egy zsugoritott tivegszilirébe
mérjik be, amelyben a neutrédlis detergens oldattal, a sav-detergens oldattal és
a sav-detergens-lignin oldattal is kezelhetjiikk a mintat. Mindegyik kezelés utan
az oldatokat a zsugoritott ivegrétegen keresztiil vizsugarszivattytuval leszivatjuk,
aminek sordn a minta a zsugoritott tivegsz(irén marad. A sz(ir6 és a minta szarita-
sa és mérése utan alkalmazzuk a kovetkez6 detergens oldatot, tehat a minta a szii-
r6t sohasem hagyja el, igy a manipulaciés veszteség is sokkal kisebb, mint a kézi
eljarasnal. Egy késziilékkel naponta 18-24 minta rostfrakciéit lehet meghatarozni.

67. abra. Tecator Fibertec rostmeghatdrozé

3.3.4. A nitrogénmentes kivonhaté anyagok meghatarozasa

Elelmiszerek analizisénél a nitrogénmentes kivonhaté anyagokat, amely tartal-
mazza a cukrokat, a keményitét, az inulint, a pektint, valamint a hemicellul6zt
és a cellul6z oldhat6 részét, szamitassal hatdrozzuk meg. Amennyiben az élelmi-
szer szarazanyag-tartalmabdl kivonjuk a hamu-, a nyersfehérje-, a nyerszsir- és a
nyersrosttartalmat, akkor megkapjuk a nitrogénmentes kivonhaté anyagok meny-
nyiségét. Ha pontosabb analizisre van sziikségtink, akkor a kovetkez6 vizsgalato-
kat alkalmazhatjuk a nitrogénmentes kivonhaté anyagok egyes komponenseinek
kimutatasara és meghatéarozasara.
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3.3.4.1. A cukrok kimutatdsa és meghatdrozdasa

A szénhidratok és ezen beliil a cukrok (mono-, di-, illetve triszacharidok, po-
lihidroxi-aldehidek vagy polihidroxi-ketonok, illetve ezek szarmazékai) kémiai
sajatsagait az alkoholos hidroxil-, valamint az aldehid-, illetve a ketocsoportok
szabjak meg. Kimutatdsuk és meghatarozasuk is a funkciés csoportok kémiai re-
akciéi alapjan torténik. Ezek kozl legjelentsebb a szabad aldehidcsoport kémi-
ai reakcioi, amelynek segitségével a redukalé cukrok kénnyen kimutathatok és
meghatarozhatok.

3.3.4.1.1. Ald6zok kimutatasa Fehling-reakcidval és eziisttiikkor-prébaval

A Fehling-reakcio soran a réz(I1)-szulfat oldatbél (Fehling I-oldat) és a ligos ka-
lium-natrium-tartarat oldatbél (Fehling II-oldat) keletkezd kék szinti komplexbél
a cukrok voros szint réz(I)-oxid csapadékot valasztanak le a kovetkez6 reakcid
szerint:

/O 2+ +HyO /O

7 7 +

c. + 2Cu” + NaOH —> C_ + Cu0 +4H
H ONa

D-gliikoz D-glikonsav natrium séja

A reakci6 soran a két vegyértéki rézionokat a D-glitkéz aldehidcsoportja egy
vegyértékli rézionokka redukalja, mikozben a glitkéz aldehidcsoportja karboxil-
csoportta alakul (oxidélédik), a D-glitk6zbél pedig natrium-hidroxidos k6zegben
a D-glikonsav nétriumsoja keletkezik. A réz(I)-oxid mennyiségének mérésével a
gliik6z koncentracidja is meghatérozhato.

A Fehling-reakci6 kivitelezése sordn néhany cm® 1%-os D-glitkéz-oldathoz
2 cm® Fehling I- és 2 cm?® Fehling IT-oldatot adunk, majd a kémcsdé tartalmat forra-
sig melegitjiik. A forralds megkezdésétél szamitott par méasodpercen beliil a vo-
rosbarna rézoxid-csapadék kivalasa észlelhetd, amely a forralds befejezése utan
letilepszik a kémcsd aljara.

Az eziisttikkor-préba soran ammonias eziist-nitrat-oldatbdl a D-glikéz a
tokéletesen tiszta zsirmentes kémcs6 faldra fémeziistot valaszt ki, amelynek so-
ran az eziist tikroz6 bevonatot képez. Amennyiben a kémcsé nem tokéletesen
tiszta, vagy a reakcié kozben a kémcsovet megrazzuk, az eziist fekete csapadék
formajaban valik le, ami a forralas utan kitilepszik az oldatbél. A reakcié sordan
a D-glikéz aldehidcsoportja reagal egy eziist-amin komplexszel, amelyet eziist-
nitrat-oldatb6l amménium-hidroxiddal allitunk els, amelynek soran keletkezett
csapadékot ammonium-hidroxid feleslegében oldjuk. A reakcié soran a D-gli-
kézb6l D-glitkonsav, illetve annak amméniumséja, az eziistionbdl pedig féme-
ziist keletkezik. A kisérlet kivitelezése soran 2-3 cm® D-glitkéz-oldathoz 5 cm?®
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5%-0s ammonids eziist-nitrat-oldatot adunk, és az elegyet vizfirdén 6vatosan
melegitjiik. Szerencsés esetben a kémcsé faldra eziisttitkor formajaban fémeziist
valik le, ellenkezé esetben fekete csapadékot kapunk. A reakcié a kovetkezd
egyenlet szerint megy végbe:

o) o)
c’: + 2 [Ag(NHg,) 2}1 20H — » c’: + 3NH; + H,0 + 2Ag
H ONH;,
D-glukéz D-gliikonsav ammonium séja

3.3.4.1.2. Az 6sszes cukortartalom meghatarozasa

Elelmiszereinkben altalaban a szachar6z vagy mas néven répacukor, ha tejet tar-
talmazo6 élelmiszerrdl van sz, a tejcukor fordul el nagyobb koncentraciéban. E
két cukor a diszacharidok csoportjaba tartozik, mindkett6 képlete C ,H, O . A
lakt6z a redukalé cukrok, a szachar6z pedig a nem redukal6 cukrok kozé tarto-
zik, azaz a lakt6z adja, a szachar6z nem adja a Fehling-reakciét és az eziisttiikor-
probat. Mindkét diszacharid hig sésavas oldatban melegitve két monoszacha-
ridd4, a szachar6z gliik6zz4 és fruktézza, a laktéz pedig glitk6zza és galakt6zza
hidrolizalhaté.

A mennyiségi meghatarozas elve tulajdonképpen az el6z6 fejezetben ismer-
tetett Fehling-reakcid, amelynek soran a Cu?*-ionokbdél Cu*-ionok keletkeznek, a
cukor aldehidcsoportjanak hatédsara. A Cu*-ionok mennyiségét meghatarozva a
cukor mennyisége pontosan meghatarozhaté. A vizsgélati eljaras sordn 20 g min-
tat mériink be egy 1000 cm®-es mér6lombikba, hozzdadunk 500 cm? vizet, és 1
6ran at razogépben razatjuk. A cukor meghatarozéasat zavaré anyagok eltavolita-
sdra 20-20 cm® Carrez I- és II-oldatot adunk hozza. A Carrez I-oldat készitése so-
ran 100 cm?®-es mér6lombikban desztillalt vizben feloldunk 21,9 g cink-acetatot,
hozzdadunk 3 cm? ecetsavat, jelig toltjlik és jol 6sszerazzuk. A Carrez II-oldat ké-
szitése soran egy 100 cm®-es mér6lombikban desztillalt vizben feloldunk 10,6 g
kalium-hexaciano-ferrat(Il)-ot, elegyitjiik, jelig toltjitk. A Carrez I- és a Carrez II-
oldat hozzdadasa utdn 80%-os etanollal jelre toltjiik, 6sszerdazzuk és lesziirjuk. A
sziirletbdl kivesziink 200 cm?-t, elparologtatjuk az etanol f6 tomegét, a beparlasi
maradékot pedig meleg desztillalt vizzel dtmossuk egy 200 cm®-es mérélombik-
ba, majd lehtilés utan jelre toltjiikk. Ezt az oldatot hasznaljuk a kés6bbiekben a
redukélas, valamint az inverzié utan az 6sszes cukortartalom meghatarozasdhoz.

A redukalé cukortartalom meghatarozasa

Az el6z6ek szerint el6készitett oldatbdl kipipettdzzunk kb. 25 cm® oldatot
egy 300 cm®es Erlenmeyer-lombikba. A kivett oldat 60 mg-nal tobb redukal6
cukrot ne tartalmazzon. Pipettdzzunk 25 cm?® Luff-Schoorl-reagenst az Erlen-
meyer-lombikban 1évé 25 cm? vizsgdland6 oldathoz. (A Luff-Schoorl-reagenst az
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aldbbi médon készitjik el: 6vatosan keverve 100 g, 50 tomegszazalékos citrom-
savoldatot 300-350 cm® natrium-karbonéat-oldathoz toltiink egy 1000 cm3-es mé-
r6lombikba, mely mar 143,8 g vizmentes natrium-karbonétot tartalmaz feloldva.
Hozzéadjuk a 100 cm?® desztillalt vizben feloldott 25 g réz-szulfatot, 6sszerazzuk,
majd desztillalt vizzel jelre toltjiik, elegyitjiik. Egy éjszakan at ilepedni hagyjuk,
majd lesztrjiik, és ellendrizziik a pH-jat, amelynek optimalis esetben 9,1-nek kell
lenni.) A minta és a Luff-Schoorl-reagens elegyéhez adjunk 2 db horzsakovet,
és szabad lang felett, rdzogatva hozzuk forrasba 2 percen beliil. Ezt kovetSen
azonnal tegyiik az Erlenmeyer-lombikot azbesztes haléra, helyezziink a lombikra
léghtitét, és pontosan 10 percig forraljuk, majd azonnal hiitstik le hideg vizzel.
A kivalt réz(I)-oxidot a kovetkezbk szerint titraljuk meg: a kihtilt lombikba ada-
goljunk 10 cm® 3%-o0s kalium-jodid-oldatot, és razogatas kozben 6vatosan 25 cm?
3 molos kénsavoldatot. Ezutan titrdljuk 0,1 mélos natrium-tioszulfat oldattal
szalmasarga szinig, majd adjunk hozza 1 cm® keményitéindikator-oldatot, és fe-
jezziik be a titrdlast. A fenti eljarassal parhuzamosan készitsiink egy vakprobét,
ami csak abban kiilonbozik az ismertetett eljarast6l, hogy a mintaoldat helyett 25
cm® desztillalt vizet hasznédlunk.

Az osszes cukortartalom meghatarozasa

Az 0sszes cukortartalom meghatarozasa soran pipettizzunk a 200 cm®-es
mér6lombikban 1év6 cukoroldatb6l 50 cm®-t egy 100 cm®-es mérélombikba, ad-
junk hozza néhany csepp metilnarancs-indikatoroldatot, és annyi 4 molos s6sav-
oldatot, amig az indikator szine piros lesz. Ezutan adjunk hozza 15 cm?® 0,1 mé6-
los sésavoldatot, majd tegyiik a lombikot intenziv forrasban 1évé vizfiird6be, és
tartsuk ott 30 percig. Ezutdn gyorsan hiitsiik le 20 °C-ra, adjunk hozza 15 cm?
0,1 mélos natrium-hidroxid-oldatot, t6ltsiik jelig desztillalt vizzel és razzuk 6sz-
sze. Vegytiink ki bel6le 25 cm?®-t, és végezziik el a cukormeghatérozast az el6z6ek-
ben ismertetett Luff-Schoorl szerint. A redukalg, illetve az 6sszes cukortartalmat
a 11. tablazatban 1év6 adatok alapjan szamoljuk a kovetkezé képlet segitségével.
Az eredményt tomegszéazalékban fejezziik ki.

K(va) f
m-10°

ahol: K = a tabl4zatbdl kikeresett cukortartalom (mg),

V = a vakprébara fogyott 0,1 mdlos natrium-tioszulfat térfogata (cm?),

F = az aliquot mintaoldatra fogyott 0,1 M natrium-tioszulfat méréoldat

térfogata (cm?),

f = 0,1 moélos natrium-tioszulfat méréoldat faktora,

m = a titralaskor kipipettazott mintaoldatban 1év6 minta tomege (g).

A cukortartalom két parhuzamos vizsgalat eredményébdl szamitott szam-

tani kozépérték, amelyet egytizedesre kerekitve adunk meg. A két parhuzamos
mérés kozott megengedett legnagyobb eltérés a szdmtani kozépérték 8%-a.
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11. tablazat. A Luff-Schoorl-reagenshez tartozé 0,1 mdélos ndtrium-tioszulfat
mérdoldat fogydsanak megfeleld gliikoz, fruktéz, invertcukor tomege mg-ban (két-
perces melegités és tizperces forralds esetén)

0,1 mélos Na,S,0, méréoldat A gliikoz, fruktoz,
térfogata (V-F)f invertcukor tomege (K)
cm’® mg tomegkiilonbség
1 2,4
2 4,8 2,4
3 7,2 2,4
4 9,7 2,5
5 12,2 2,5
6 14,7 2,5
7 17,2 2,5
8 19,8 2,6
9 22,4 2,6
10 25,0 2,6
11 27,6 2,6
12 30,3 2,7
13 33,0 2,7
14 35,7 2,7
15 38,5 2,8
16 41,3 2,8
17 44,2 2,9
18 47,1 2,9
19 50,0 2,9
20 53,0 3,0
21 56,0 3,0
22 59,1 3,1
23 62,2 3,1

3.3.4.1.3. Monoszacharidok szétvalasztasa és meghatarozasa nagyhatékonysagi
folyadékkromatografiaval

A monoszacharidokat és a diszacharidokat kiillénb6z6 folyadékkromatografias
technikéval, elsdsorban nagyhatékonysagu folyadékkromatografiaval szét lehet
valasztani, illetve meg lehet hatarozni. A 68. dbra elsé kromatogramjan lathato,
hogy az alkalmazott kromatografias technikaval hét szénhidrat egymastél toké-
letesen szétvalaszthatd, és a csticsok elvalasa kielégiti a meghatarozas kovetel-
ményeit. Még jobb az elvalas a harmadik kromatogramon, ahol csak négy cukor,
valamint a borkdsav szétvalasztasa lathat6. A kozéps6 kromatogram egy bonyo-
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lultabb feladat megoldésara mutat be példét, ahol a kiilonféle cukrok mellett
szerves savakat és alkoholokat is elvalasztunk egymastol.

2
12 1 4 1
3 2
6
4
7
5 6 11
7 5
3 3
4
9
8
1
.
T T T y 9 T T T T T T T
15 20 25 30 0 10 20 perc O 4 8 12 16 perc
perc

1. Szukroz 1. Szukroz 1. Borkdsav
2. Gliikéz 2. Malt6z 2. Szacharéz
3. Citromsav 3. Glukéz 3. Glukéz
4. Fruktéz 4. Xil6z 4. Fruktéz
5. Borkdsav 5. Galakt6z 5. Szorbit
6. Almasav 6. Arabin6z
7. Glicerin 7. Mannéz

8. Ecetsav

10. Metanol

11. Etanol

68. abra. Cukrok, savak, alkoholok és cukoralkoholok
szétvalasztasa nagyhatékonysagu folyadékkromatogrdfiaval

A cukrok szétvalasztasira és meghatarozdsara mindaz érvényes, amiket a
korabbi nagyhatékonységa folyadékkromatografias elvalasztas soran mar tér-
gyaltunk. A kiilonbség csupan annyi, hogy eluensként vizet vagy rendkiviil hig
savanyu oldatot hasznélunk; az 4tfolyasi sebesség 0,4 és 0,6 cm?®/perc, a kroma-
tografalasi hémérséklet pedig 30 és 80 °C kozott véltozik. A specialis, cukrok
szétvélasztasara és meghatarozaséra kifejlesztett oszlopok mellett szinte minden
elvalasztasnal és meghatarozasnal torésmutato-mérd detektort hasznéalunk.
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3.3.4.2. A keményitd és meghatdrozasa
3.3.4.2.1. Kiilonbo6z6 kisérletek keményitGvel

A keményit6 a poliszacharidok csoportjaba tartozik; glitkéz monomerekbél
a(1—4) kotésekkel kapcsolédo poliszacharid. A keményité tulajdonsagainak tar-
gyalasakor a keményit6 oldhatésagaval és hidrolizisével, valamint a keményité
és a jod kozotti szinreakcioval foglalkozunk.

A keményit6vel kapcsolatos kisérleteket a keményitdcsiriz készitésével
kezdjiik. Ennek sordn 5 g btizakeményit6t 50 cm® vizben hidegen j6l elkeve-
rink, majd 50 cm?® forré desztillalt vizet adunk hozza, intenziven 6sszekeverjiik,
amelynek sordn pudingszertien megszilardulé keményitécsirizt kapunk. A ke-
ményité hideg vizben nem oldédik — ha egy késhegynyi keményit6t 1 cm®-nyi
hideg vizzel 6sszerazunk, akkor az egy éatlatszatlan szuszpenziét képez, ezért ha
ezt az oldatot gazldngon évatosan melegitjiik, akkor 5 percen beliil gyengén opa-
lizal6 kolloid oldatot kapunk. Az oldat 1 cm3-ét tizszeresére higitjuk desztillalt
vizzel, majd az igy kapott oldathoz 1-2 csepp kédlium-jodidos jédoldatot csepeg-
tetiink. Intenziv sotétkék szinezddést tapasztalhatunk, mert a jod és a keményité
kék szinti vegytiletet alkot egymassal. Ezt az Gin. jod-keményité reakciot rendki-
viili érzékenysége miatt mind a jéd, mind a keményité kimutatédsara hasznéljak.

A keményit6 sem az eziisttitkor-, sem a Fehling-reakciét nem adja, mivel sza-
bad aldehidcsoportot nem tartalmaz. A keményité tomény kénsavval reagédltatva
vagy hig savakkal hosszabb ideig forralva hidrolizis kézben monoszacharidokka
alakul, amely mar adja a Fehling-reakciot. Allitdsunk igazolaséra két kisérletet is
végezhetiink. Az elsé kisérletben egy 100 cm®-es f6z6poharba par gramm kemé-
nyitét mériink, majd 5-10 csepp koncentralt kénsavat adunk hozza. Uvegbottal a
kénsavat és a keményit6t egymassal elkeverjiik, a kapott péphez 6vatosan 1-2 cm?®
desztillalt vizet adunk, majd gézldngon 6vatosan 2 percig forraljuk az oldatot.
Lehtlés utan 1 cm?®-t kivesziink az oldatbdl, natrium-hidroxid-oldattal meglago-
sitjuk, majd elvégezziik a Fehling-probat, melynek eredménye pozitiv lesz.

A masodik kisérletben 10 db kémcsovet helyeziink egy kémcsétartdba, és
mindegyikbe toltink 10 cm?® 0,1 mélos sésavoldatot. Mindegyik kémcséhoz
hozzdadunk olyan keményitétartalmi oldatot, amelyet 10 g keményit6csiriz és
50 cm?® desztillalt viz elkeverésével allitottunk elé. A keményitéoldatbdl téltsiink
1 cm?-t mindegyik kémcsdbe, tartalmukat razzuk jol ossze, és helyezzitk Gket
egy forrévizes edénybe. A forras kezdetét6l szamitva kétpercenként vegytink ki
egy-egy kémcsovet a forr6 vizbdl és jeges vizben azonnal hitsiik le. A tizedik
kémcsé kivétele utan (20 perc) varjuk meg, mig mindegyik kémcsé tokéletesen
kihil, tartalmukat felezziik meg, és végezzik el egyik felével a jod-keményito,
a masik felével pedig a Fehling-reakciét. A két percig forré vizben allt kémcsé a
jod-keményits reakciét még kivéléan adja, a Fehling-reakcié pedig kevés reduka-
16 cukor jelenlétére utal. A 20 percig forré vizben tartott kémcsé mar nem adja
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a jod-keményit6 reakciét, viszont intenziv sotétbarna elszinezddést kapunk a
Fehling-reakcié elvégzése utan, ami nagy mennyiségt redukal6 cukor jelenlétére
utal. Amennyiben az 6sszes kémcsovel elvégezziik a jod-keményité reakcidt, ak-
kor egy olyan szinskélat kapunk, amelynek az elsé tagjai (2, 4 perces melegités)
intenziv kék szint produkalnak, amely szinintenzitds az id6 fiiggvényében csok-
ken, és a 16-20 percig forré vizben 1é6vé kémcsovek mar csak rendkivil halvany
szint produkalnak, illetve a szinreakciot egyaltalan nem is adjak.

3.3.4.2.2. A keményit6tartalom meghatarozasa

A gyakorlatban leginkabb alkalmazott modszer szerint az élelmiszermintat meg-
hatarozott ideig hig s6savoldatban f6zziik, a fehérjék kicsapasa utan a titkros
sztrlet optikai forgatoképességét pedig polariméteren mérjiik. A kapott forgatasi
értéket korrigdljuk a 40 térfogat%-os etanolban oldhaté hig sésavoldattal kezelt
komponensek optikai forgatéképességének értékével, majd e korrigalt forgatasi
érték alapjan szamitjuk ki a keményitStartalmat. Tajékoztaté mérésre elegendd a
fehérjék kicsapésa utan kapott sztirlet optikai forgatéképességének polariméteres
mérése is (69. abra), ez azonban tartalmazza az élelmiszerben jelen 1évé egyéb
optikailag aktiv vegyuletek (cukrok, aminosavak) forgatoképességét is.

A téjékoztaté vizsgalat szerint a megfeleléen el6készitett és homogenizalt
mintabdl 1 mg-os pontossaggal lemériink 2,5 g-ot, és 100 cm®-es polarizal6lom-
bikba helyezziik. Hozzdadunk 25 cm? 0,31 mélos s6savoldatot tigy, hogy a minta
teljes mennyisége dtnedvesedjen, és a lombik nyakara tapadt mintarészecskék is
a lombikba mosddjanak. Ezt kovetéen még hozzdadunk 25 cm® 0,31 moélos sésav-
oldatot, majd a lombikokat forrasban 1évé vizfiird6be helyezziik, és pontosan 15
percig forraljuk.

69. abra. Kiilonbozd tipust polariméterek a forgatéképesség meghatdarozasara

A vizfardébél kivéve azonnal 25 cm® hideg desztillalt vizet adunk hozza, és
a lombikot hideg vizzel szobahémérsékletiire hiitjiik. Kis fehérjetartalom esetén
hozzdadunk 5 cm® Carrez I-, majd 5 cm?® Carrez II-oldatot, és ismételten alapo-
san Osszerdzzuk. Nagy fehérjetartalom esetén a Carrez-oldatokat megduplazzuk.
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Desztillalt vizzel jelig toltjuk, és 6sszerdzas utan szirjik. Ezt kovet6en mérjik a
szurlet optikai forgatoképességét polariméterrel (o). Ha a lesziirt oldat nem tiik-
ros, ismételjitk meg a mtiveleteket nagyobb mennyiségti Carrez-oldatok haszna-
lataval. A keményit6tartalmat (K) a kovetkezé képlettel szdmitjuk ki és tomegsza-

zalékban adjuk meg:
K = 100]')100'0[ f,
[a]zo ‘I'm

ahol: o = a minta forgatoképessége (fok),

[a]p, = a fajlagos forgatoképesség (fok),

|1 = a polarimétercs6 hossza (dm),

m = a vizsgalathoz bemért minta tomege (g),

f = dtszamitasi faktor, a mérés hullamhosszarol (546 nm), a natrium

D-vonalara (589 nm).

Azonos mintabdl két parhuzamos meghatéarozas eredménye kozott megen-

gedett legnagyobb eltérés 0,5% keményitStartalom.

3.3.4.3. Valogatott fejezetek

3.3.4.3.1. Cukoripari késztermékek hamutartalmanak meghatarozasa
az elektromos vezetéképesség alapjan

A kereskedelmi forgalomba keriilé cukrok nagy tisztasagu élelmiszerek, amelyek
a cukron kiviil minimélis mennyiségben csak 4svanyi anyagokat tartalmaznak.
Hazankban a kristalycukor megengedett maximalis hamutartalma 0,044%, a fi-
nomitott kristdlycukoré és a kockacukoré pedig 0,025%. Ilyen kis mennyiségu
hamutartalmat a hagyomanyos médon (izzitas utdni mérlegelés) rendkiviil ko-
riilményes meghatarozni, ezért inkdbb a desztillalt vizben oldott cukor elektro-
mos vezet6képességét mérik, hisz a nagyobb hamutartalom t6bb fémionnal jéar
egyiitt, amelynek kovetkeztében a nagyobb hamutartalmt cukoroldat elektromos
vezet6képessége is nagyobb. A répacukor maga nem vezeti az elektromos ara-
mot, s6t az ionok mozgékonységénak akadalyozéasaval az oldat vezet6képességét
még csokkenti is.

A vezet6képesség-mérésnél problémét okoz a hémérséklet is, ezért a mé-
rémuszer kalibraldsat és a minta vezet6képességének mérését mindig azonos
hémérsékleten kell elvégezni, vagy hémérséklet-korrekciot kell alkalmazni. A
hitelesité és a mintaoldatok készitésénél bidesztillalt vizet kell hasznalni, hogy
a vizben 1évé ionok a mintaoldat vezet6képességét csak csekély mértékben befo-
lyasoljak. A j6 mindségl bidesztillalt viz fajlagos vezet6képessége szobahémeér-
sékleten 5 uS - cm™. A vezet6képességet konduktométerrel mérjiik, amelynek
lényege, hogy egy harangelektrodbol kialakitott mérécellat meritiink a mérendé
kozegbe, és az ezen létrejovo feszultségesést mérjik. A fajlagos vezet6képességet
a k = C - K 0sszefiiggés definidlja, ahol C a harangelektréd celladllandéja, ame-
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lyet ismert koncentraciéji kélium-klorid-oldat vezet6képességét mérve hataro-
zunk meg, K a mtiszerskélan leolvasott érték uS - cm-ben.

A kristalycukor hamutartalma meghatarozasa soran 26 g/100 cm® koncentra-
ci6ja vizes oldatot készitiink, majd megmeérjiitk ennek fajlagos vezet6képességét
20 °C-on, valamint ezzel parhuzamosan mérjitk az oldatkészitéshez hasznalt viz
vezet6képességét is 20 °C-on. A %-ban kifejezett hamutartalmat a kovetkezd kép-
let szerint szamitjuk ki, és tomegszazalékban adjuk meg:

H=6"10*-C (K-0,35 - K),

ahol: K, = a miiszerskalardl leolvasott viz vezetéképessége (uS - cm™),
C = a harangelektréd cellaéllandéja,
K = a mérémiiszeren leolvasott érték (uS - cm™).

3.3.4.3.2. A melasszal kapcsolatos vizsgalatok

A melasz olyan sotétbarna, jellegzetes szagq, stirtin foly6 folyadék, amely atla-
gosan 50% cukrot, 12% hamut és mintegy 20% nem cukorszeri szerves anyagot
tartalmaz. Szarazanyag-tartalma a technoldgiatol fiiggéen 80-84% kozott van.
Takarméanyként torténé hasznositdsat rendkiviil nagy energiatartalma és izle-
tessége indokolja, és a nagy cukortartalom mellett jelentés szereppel birhat a
kér6dzok takarményozédsaban 1,3-1,8% nemfehérjenitrogén-tartalma is. Asva-
nyianyag-tartalmara jellemz6 az alacsony natrium-, kalcium- és foszfortartalom
és a rendkiviil magas kaliumtartalom, ami nagyobb mennyiségii melasz etetése
esetén zavart okozhat az allat asvanyianyag-héaztartdsaban is. Ragacsos, viszkoé-
zus volta miatt a takarményozasi technolégidba beilleszteni viszonylag nehéz; ez
a tulajdonsaga azonban elényosen kihasznalhaté granuldtumok, pelletek készi-
tésénél, hisz a takarmanyszemcséket nagyon konnyen dsszeragasztja. Az emlitet-
teken tal jelentds lehet szabadaminosav-tartalma és nagyon sok, a mikroorganiz-
musok életmiikddéséhez szitkséges bioldgiailag aktiv anyagot (B,-, B -vitamin,
nikotinsav, folsav, biotin, pantoténsav, inozit) is tartalmaz.

3.3.4.3.2.1. A melasz szarazanyag-tartalmanak meghatarozasa kézi
refraktométerrel

A melasz szédrazanyag-tartalmanak meghatarozasa a szabvanyos szaritészekrény-
ben torténd szaritassal a nagy cukortartalom miatt rendkiviil nehéz, ezért ennek
mérésére killonbozé indirekt modszereket dolgoztak ki. A refraktometrids mod-
szer azon alapszik, hogy adott hémérsékleten egy oldat stirtisége, illetve torés-
mutatéja szoros kapcsolatban van annak koncentraci6javal, amennyiben tehat
refraktométerrel meghatédrozzuk a vizsgédlandé anyag (jelen esetben a melasz)
torésmutatéjat, annak alapjan kovetkeztethetiink annak latszélagos szarazanyag-
tartalmara.
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A refraktometrias mérés elvét az aldbbiak szerint lehet megfogalmazni. A
fény sebessége megvaltozik, ha egy fazishataron atlépve optikailag eltéré tulaj-
donsagu kozegbe keriil. A sebesség megvaltozéasa az Gj kozegben irdnyvéltozast
idéz el6, amely jelenséget fénytorésnek nevezziik. A fénytorés a térésmutatoval
jellemezhetd, ami egyenld a két egymassal érintkezé kozegben a fénysebesség
hényadosaval, illetve a fazishataron athalad6 fény beesési szoge szinuszanak
és a torési szoge szinuszanak hanyadosaval. Két kozeget dsszehasonlitva azt a
kozeget tekintjitkk optikailag stirtibbnek, ahol a fény sebessége kisebb. A fény
sebessége vakuumban a legnagyobb; a vakuumra vonatkoztatott térésmutatét
abszolut torésmutatonak nevezziik. A levegére vonatkoztatott torésmutatd csak

alig killonbozik az abszolut tortésmutatétdl, a gyakorlatban ezért ezt hasznaljuk.

70. abra. Keringetd- és kémcsdtermosztat a pontos hémérséklet bedllitasdara

A melasz szarazanyag-tartalmanak meghatéarozéasa refraktométerrel az alab-
biak szerint torténik: A refraktométert tigy helyezziik el, hogy a targylemez el6tt
1évé tikor segitségével maximalis fény jusson a targylemezre. A jol homogenizalt
mintat vékony rétegben egy kis spatula segitségével egyenletesen elkenjiik a ref-
raktométer targylemezén, majd tetejét lezarjuk, tigyelve arra, hogy a védéablak
fedelét felnyissuk. A refraktométert a pontos leolvasés érdekében sziikség esetén
termosztéljuk (70. abra). A késziilék megfigyel6 tavcsovén keresztiil két atlsan
egymaést keresztez6 vonalat latunk, melynek felsé mezéje sotét, az alsé pedig
vildgos. A refraktométer (71. dbra) jobb és bal oldalén elhelyezett allitbgombokat
addig forgatjuk, amig a sotét-vilagos rész a legélesebb kontirral pontosan a két
vonal metszéspontjaban helyezkedik el. Ebben a helyzetben leolvassuk a meg-
figyel6 tavcsé also részénél elhelyezkedd torésmutatéd- és szérazanyag-skéalédn a
megfeleld értékeket.
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71. abra. Kiilénboz4 tipust refraktométerek

3.3.4.3.2.2. A melasz pH-janak elektrometrias meghatarozasa

A melasz pH-ja a benne oldott anyagok kovetkeztében az alkalmazott technologia
fliggvényében 6,4-8,4 kozott valtozik. A melasz pH-janak mérése sordn barmilyen
preciziés pH-mérét, iiveg- és referenciaelektrédot vagy kombinélt tivegelektrodot
hasznalhatunk. Ez utébbi egyiittesen tartalmazza az tivegelektrédot és a masod-
faja referenciaelektrédot. Mivel a melasz pH-ja semleges, illetve a gyengén lagos
tartomanyban vérhatd, ezért az elektrometrids rendszert 7-es pH-ji pufferoldat
segitségével hitelesitjitk. A pH mérésével egy korabbi fejezetben mar foglalkoz-
tunk, ezért ebben a fejezetben csak a melaszra vonatkoz6 specialis el6készité elja-
rast ismertetjilk. A 72. dbran egy pH-mér6 és néhany elektréda lathaté.

Mivel a melasz strtin foly6 viszkézus folyadék, ezért pH-jat kozvetlenil
mérni nem lehet. Ezért a minta-el6készités sordn 50 g melaszt kb. 40 cm?® desz-
tillalt vizzel elegyitiink, az elegyet 100 cm?®-es mér6lombikba vissziik és jelre
toltjuk. Tobbszori 0sszerdzas utan ezt az 50 vegyesszazalékos oldatot hasznaljuk
a pH-mérésre. A higitas a melasz nagy pufferkapacitdsa miatt nem jelent jelent6s
valtozést az eredeti pH-hoz viszonyitva.

ready to go!
(inoLab pH Lewv:
evers| A5

72. dbra. Egy pH-méré és a kapcsolédo mérdelekirédak
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3.3.4.3.2.3. A melasz 6sszes aniontartalmanak meghatarozasa ioncserével
Az 0Osszes aniontartalom meghatarozasakor a vizes melaszoldatot hidrogénion
forméaban 1év6, erésen savas kationcserélé oszlopon bocsatjuk at, majd az oszlo-
pon &athaladé6 oldatban 1év6 savak mennyiségét acidimetridsan meghatarozzuk,
és az eredményt 100 g latszolagos szdrazanyag-tartalomra adjuk meg. A kation-
csere folyaman a kationokkal ekvivalens hidrogénion megy az oldatba, amelynek
mennyiségébdl kovetkeztethetiink a kationok, illetve az ezekkel ekvivalens ani-
onok mennyiségére.

Avizsgélat sordn az 50 vegyesszazalékos melaszoldatb6l 20 cm®-tegy 100 cm?-
es Kohlrausch-lombikba mériink, hozzaadunk egy késhegynyi aktiv szenet, a
lombikot desztillalt vizzel jelre toltjik, majd 6sszerdzas utan redds sziir6papiron
lesztrjik. A sztrletb6l 25 cm?-t 1,5-2,0 cm?®/perc sebességgel atbocsatunk a kat-
ioncserél6 oszlopon; az oszloproél tavozé folyadékot pedig egy titral6 lombikban
fogjuk fel. (A kationcseréld oszlop 12 cm hosszu és 1,2 cm atméréjd, a toltet Vari-
on KS kationcserélé miigyanta. A kationcserélé mtigyanta oszlopba toltése el6tt
egy 5 mm vastagsagu tiveggyapot réteget helyeziink el a kromatografalé oszlop
aljan, és erre toltjik rd a 12 cm gyantét. A gyanta hidrogénforméba hozésa sorédn
2-4 cm®/perc atfolyasi sebességgel kb. 100 cm?® 2 mdlos s6savoldatot bocsatunk at
az oszlopon, majd annyi desztillalt vizet engediink ra, hogy a lecsepegé folyadék
az ezist-nitrattal méar ne adja a kloridok jellemzé fehér csapadékos reakcibjat.
Néhany kromatografias oszlop a 73. dbran lathaté.)
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73. abra. Kiilonbozd kromatogrdfids oszlopok
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A mintaoldat oszlopon torténd dtbocsatasa utdn még kb. 60-70 cm? térfoga-
ta desztillalt vizet bocsatunk at az oszlopon 2—4 cm®/perc atfolyasi sebességgel,
aminek segitségével az ioncserét tokéletessé tessziik, illetve a kationokkal ekvi-
valens hidrogénionokat a titrdlé lombikba tokéletesen dtmossuk. Az ioncseréls
oszlopon lecsepegé oldatot 0,1 mdlos natrium-hidroxid-oldattal fenolftaleinin-
dikator mellett megtitraljuk. A melasz 6sszes aniontartalmat 100 g latszélagos
szérazanyag-tartalomra vonatkoztatva az alabbi képlet segitségével szamoljuk:

_40-a 0
A = - mekv/100Bx’,

ahol: a = a 0,1 mélos natrium-hidroxid mérdoldat fogyasa (cm?),
f = a mérdoldat faktora,
b = az aktiv szénnel kezelt oldat latszélagos szarazanyag-tartalma,
d = az el6készitett oldat stirtisége 20 °C-on (atlagosan 1,024 g/cm?),
Bx® = Brix-fok a latszélagos szérazanyag-tartalom mértékegysége.

3.3.4.3.2.4. A melasz kalium- és natriumtartalmanak meghatarozasa
langfotometriasan

Az el6z6 fejezetben leirt 6sszes aniontartalom-meghatarozas soran a melaszban
1évé kationok a kationcserélé mtigyantan megkotdtek, amelyek onnan hig sésav-
oldattal lemoshatdk, majd ezt kovetéen az eludtumban 1évé kalium- és natrium-
ionok koncentraci6ja langfotometriasan mérhetévé vélik. E médszer alkalmaza-
séval feleslegessé valik a nagy cukortartalmi melasz rendkiviil koériilményes sza-
ritasa, illetve izzitésa. A vizsgalati eljaras soran az el6z6 fejezetben leirt ioncserét
kovetben a gyantaoszlopon 100 cm?® 2 mélos sésavoldatot engediink at 2—4 cm?/
perc sebességgel, amelynek soran az oszloprol lecsurgé folyadékot egy 100 cm?®-
es mér6lombikban fogjuk fel. Desztillalt vizzel a lombikot jelre toltjiik, 6sszerdz-
zuk, és az igy kapott oldat kalium- és néatriumion koncentraci6jat atomabszorp-
cios fotométerrel, langemissziés tizemmoddba kapcsolva, levegé-acetilén gazzal
miikodtetve meghatédrozzuk. A melasz kélium-, illetve natriumtartalmat mg/kg
mértékegységben adjuk meg a langfotometridsan mért koncentracié (mg/dm?) és
a higitasi tényez6 (40) figyelembevételével.

3.3.4.3.3. A haztartasi keményité tisztasaganak vizsgalata polarimetrias
modszerrel

A vizsgalat sordn a mintét forré higitott kénsavval hidrolizaljuk, majd mérjiik az
oldat optikai forgatoképességét. Ha a minta oldhaté szénhidratokat vagy egyéb,
optikailag aktiv anyagokat is tartalmaz, megvaltozik a forgatoképessége. A forga-
toképesség megvaltozasat okozé anyagok atalakitdsahoz a vizsgalandé anyagbél
kilon bemérést végziink, abbdl vizes kivonatot készitiink, majd a szilard minté-
hoz hasonl6an meghatarozzuk annak forgatéképességét.
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A meghatarozas soran egy 100 cm?®-es Kohlrausch-lombikba bemériink 2,5 g
vizsgalandé anyagot, és korkoros mozgatassal torténé keverés kozben részletek-
ben hozzdadunk 50 cm?® 1,124%-0s sOsavoldatot. Ezt kovetéen a lombikot 15
percen at forrasban 1évé vizfiirdébe tartjuk, és harompercenként korkorosen
megrazzuk. A negyedora letelte utan a lombikot csapvizzel szobahémérséklettire
hitjiik, majd hozzdadunk 3-3 cm?® Carrez I- és Carrez II-oldatot. A lombikot desz-
tillalt vizzel jelig toltjiik, tartalmat 6sszerazzuk, 20 perc utdn redds sztir6papiron
lesziirjiik, és megmérjiik a kristalytiszta sziirlet forgatoképességét.

A keményité mellett 16vé egyéb optikai forgatoképességet mutatd vegyiile-
tek mérésére egy 100 cm®-es Kohlrausch-lombikba bemériink 2,5 g vizsgalandé
anyagot, hozzdadunk 50 cm?® desztillalt vizet, majd 30 percig allni hagyjuk, mi-
kozben tobbszor korkorosen megmozgatjuk, a vizoldhaté optikailag aktiv anya-
gok kioldédasénak eldsegitésére. Ezt kovetéen Carrez I- és Carrez II-oldattal de-
ritést végziink, majd a sztirletb6l 50 cm?-t egy 100 cm?®-es Kohlrausch-lombikba
pipettdzunk. Ehhez hozzaadunk 2,25 cm?® 25%-0s sésavoldatot, és a hidrolizis-
miiveleteket az el6zéekhez hasonl6an elvégezziik. Ezutdn a lombikot desztillalt
vizzel jelre toltjuk, majd 6sszerdzds utdn mérjik az oldat forgatéképességét. A
vizsgalati anyag keményitStartalmat az aldbbiak szerint szamoljuk:

K = 10,88 - (A - 2k),

ahol: A = a keményit6 hidrolizise utdn mért forgatéképesség (korfok),
k = a korrekci6s érték meghatérozasa esetén mért forgatéképesség (korfok).

3.3.5. A provitaminok és a vitaminok meghatarozasa

Elelmiszerek provitaminjainak és vitaminjainak meghatdrozasa a tébbi kompo-
nenshez viszonyitva relative 6sszetett analitikai feladat, mert egyrészt koncent-
raci6juk kicsi a tobbi komponenshez képest, masrészt a legtobb vitamin érzékeny
az oxidaciora és néhany még a fényre is. Ezért csak kiméletes analitikai mtvele-
tekkel, sziikség esetén semleges atmoszférdban vagy a direkt fény kikiiszobolé-
sével lehet analizalni. A vitaminok kémiai ¢sszetételiiket tekintve olyan sokfé-
1ék, hogy meghatarozasukra altalanos eljarast nem lehet kidolgozni, csak egyedi
analitikai miiveletekkel lehet ket elemezni, és meghatarozasuk legtobbszor még
killonbozé el6készitési miiveleteket is igényel. A legtobb esetben a meghataro-
zas el6tt a zavaré anyagokat el kell tavolitani, a vitaminokat extrakciéval ki kell
vonni, a kotott formaban lévéket kotéseikbdl fel kell szabaditani, majd ezutan ko-
vetkezhet az azonositas és a mennyiségi meghatarozas. Altalanossagban elmond-
haté, hogy a zsiroldhaté vitaminok kivondsat szerves oldészeres extrakci6val vé-
gezziik, a vizoldhaté vitaminokat pedig vizzel vagy pufferoldattal nyerjik ki a
vizsgédlandé anyagb6l. A kivonds utdn az extraktumot altalaban kromatografias
modszerrel tisztitjuk, majd tisztitas utan alkalmazhatjuk a klasszikus analitikai
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modszereket, fotometrids és kalorimetrids, spektrofotometrias, fluorimetrias és
féként kromatografias eljarasokat.

3.3.5.1. A karotin- és a xantofilltartalom meghatdarozasa

A modszer alkalmas légszaraz zold vagy 1égszérazra széritott friss zoldnovények
karotin- és xantofilltartalmanak meghatarozasara. E médszer szerint a légszaraz
z0ld vagy szaritott mintdkat hexan és aceton vagy petroléter és aceton elegyével
szobahémérsékleten nitrogénaram alatt extrahéljuk, majd az extraktumot me-
tanolos kéalium-hidroxidos oldattal kezeljik. A bepérolt extraktum maradékat
petroléterben feloldjuk, és aluminium-oxid oszlopon kromatografaljuk. Az elua-
tum karotin-, illetve xantofilltartalméat spektrofotometridsan mérjiik. A megha-
tarozas soran extrahalasi, kromatografalasi és spektrofotometrias méréseket vég-
ziink. Az extrahélas sordan a mintabél, annak varhato6 karotintartalmatél fuggéen
1-3 grammot mériink le 1 mg pontosséggal, és csiszoltdugés méréhengerben vagy
mér6lombikban 30 cm® n-hexén és aceton 7:3 térfogataranyu elegyét adjuk hoz-
za. Nitrogéngaz befuvésaval a leveg6t az ivegedénybdl eltizziik, az tivegedényt a
csiszolt dugdval bedugjuk és 1 éjszakan at sotétben allni hagyjuk. Kromatografa-
1as el6tt 1 6raval hozzaadunk 2 cm?® 40%-0s metanolos kalium-hidroxid-oldatot,
Osszerazzuk, és 30 percig sotétben allni hagyjuk. Ezt kovetéen hozzdadunk 2 cm?®
vizet, 0sszerazzuk, és hagyjuk, hogy a csapadék leiilepedjen, majd még 70 cm?
hexant vagy petrolétert adunk hozza, elegyitjiik, és megvarjuk, mig a csapadék
ismét letilepszik. A fels6 tiszta fazisbol a varhaté karotintartalomtél fiiggé meny-
nyiséget egy csiszolatos gomblombikba kimériink, majd rotdciés gyorsbeparlén
50 °C-on bepéroljuk. A beparlasi maradékot 20 cm® petroléterben feloldjuk.
Kromatograféldskor a petroléterben szuszpendalt aluminium-oxidbél egy
15 cm magas oszlopot készitiink, tigyelve arra, hogy az oszlop elkésziilte utan
mindig legyen oldészer az adszorbens felett. Az aluminium-oxid tetejére 2 cm
vastagon vizmentes natrium-szulfatot rétegziink, és ennek a tetejére vissziik fel
az el6zbek szerint elkészitett minta petroléteres oldatat. A kromatograféaléoszlopot
vizsugar-vakuummal Ggy szivjuk meg, hogy az eludtum mennyisége mésodpercen-
ként 2-3 csepp legyen. Az elualast addig folytatjuk, mig a lecsepeg6 eluatum maér
szintelen nem lesz. A mér6lombikba gytjtott eludtumot petroléterrel jelig toltjuk
és 0sszerazzuk. A karotinfrakcié eltavolitasa utdn egy masik mérélombikba gyjt-
jitkk a xantofillt tartalmazé eluatumot, melyet az oszlopra vitt etanollal oldunk le.
A xantofill-frakci6 tavozésa utdn a lombikot etanollal jelig toltjiikk és 6sszerazzuk.
A spektrofotometrias mérés soran a petroléteres eluatum karotintartalménak
meérésekor az abszorbanciaértéket 450 nm-es hulldmhosszon, 1 cm-es kuivetta-
ban, petroléterhez hasonlitva mérjiik le. A xantofilltartalom meghatarozasét is
ugyanilyen koriilmények kozott végezziik etanolhoz viszonyitva. A karotin- és a
xantofilltartalom szamitasénél figyelembe kell venni az eludtum abszorbanciajat,
az eludtum térfogatat, a meghatarozashoz bemért minta tomegét, valamint a ka-
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rotintartalom-meghatarozasnal a p-karotin, a xantofilltartalom-meghatarozasnél
pedig a xantofill 1%-os petroléteres, illetve etanolos oldatdnak 1 cm-es kiivetta-
ban, 450 nm-en mért elméleti abszorbanciaértékét. Az eredmény két parhuzamos
mérés szamtani kozépértéke. A parhuzamos mérések kozt megengedhet6 eltérés
a kozépérték 8%-a. Az eredményt egész szamra kerekitve mg/kg-ban adjuk meg.

3.3.5.2. Zsiroldhato vitaminok meghatdrozasa
3.3.5.2.1. Az A-vitamin-tartalom meghatarozasa HPLC-médszerrel

A modszer alkalmas élelmiszerek A-vitamin-tartalmdnak meghatarozaséara. Az
eljaras soran a megfelel6en el6készitett mintét lagos kozegben hidrolizaljuk, a
felszabadult retinolt pedig petroléterrel extrahaljuk. Az extraktumot beparoljuk,
metanolban feloldjuk, a retinoltartalmat pedig nagyhatékonysaga folyadék-
kromatografiaval, forditott fazista oszlopon, UV detektalassal, 325 nm hullam-
hosszon hatarozzuk meg. A retinol felszabaditaséara ligos kozegben végzett hid-
rolizis koriilményei fiiggnek a varhaté A-vitamin-tartalomtél. Altalanossagban a
hidrolizist az aldbbi koriilmények kozott végezziik. Az A-vitamin-tartalomtél fig-
gben 5-15 g mintat 0,02 g pontossaggal egy Erlenmeyer-lombikba mériink, hoz-
zdadunk 50 cm? etil-alkoholt, 2 cm?® 3%-o0s natrium-szulfid-oldatot, 2 cm? 10%-o0s
aszkorbinsav-oldatot és 1 cm?® 0,1%-0s metanolban oldott BHT-t, végiil 10 cm?®
60%-o0s kalium-hidroxid-oldatot. A lombik tartalmét 6vatosan korkérosen dssze-
razzuk, és 30 percre nitrogéndram mellett 70 °C-os hémérséklett vizfiird6be me-
ritjitkk. Ez id6 alatt 5 percenként intenziven korkorosen 6sszerazzuk, majd a hiitét
10 cm?® etil-alkohollal leoblitjiik, és a lombikot vizcsap alatt szobahémérséklettire
lehttjik. A hidrolizdtumot 50 cm® vizzel, majd etil-alkohollal az oldhatatlan ré-
szekkel egyiitt 200 cm?-es mérélombikba mossuk, a mérélombik tartalmat korko-
r0s mozgatassal 6sszerdzzuk, szobah6mérséklettire hiitjiikk, majd etil-alkohollal
jelig toltjuk. A bedugaszolt mér6lombikot tobbszori atforgatassal elegyitjiik, majd
sotétben 15 percig tilepedni hagyjuk. Kézben egy razétolcsérbe bemériink 50 cm?
10%-o0s natrium-klorid-oldatot és 50 cm?® petrolétert, és a mér6lombikban 1évé fe-
liltszobol ehhez pipettazunk hozza a varhaté A-vitamin-tartalom fiiggvényében
10-100 cm®-t. A razo6tolesért bedugaszoljuk, 1 percig intenziven razzuk, majd a
fazisok szétvélasa utén az also fazist egy 400 cm®-es f6z6poharba engedjiik le, a
fels6 fazist pedig Erlenmeyer-lombikba toltjik és sotét helyre tessziik. Az alsé
fazis kirazasat még kétszer 50-50 cm?® petroléterrel megismételjiik, az egyesitett
petroléteres fazisokat 10 g vizmentes natrium-szulfattal viztelenitjiik, majd a
petrolétert maximum 40 °C-os hémérsékleten, nitrogénaramban bepéroljuk gy,
hogy az extraktum térfogata kb. 5 cm?®-re csokkenjen.

A petroléteres extraktumhoz 5 cm® metanolt adunk, és a rotaciés beparlon
térfogatat 2 cms®-re csokkentjitk. Ezt kdvet6en a maradékot 2 cm &tmér6ji G4-es
iivegsziirén keresztiil egy vakuumsztiré segitségével 10 cm®-es kalibralt kémcsé-
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be sztrjiuk. A gomblombikot a sziir6n at metanollal a kémcsébe mossuk, és a
kémcsé térfogatat 10 cm®-re allitjuk be. Az igy nyert oldat 1 hétig alkalmas az
A-vitamin-tartalom meghatarozasara.

Az igy el6készitett oldat 20 ul-ét injektaljuk a nagyhatékonysagi folyadék-
kromatografba. Az elvélasztast 25 cm hosszi, 7-10 um szemcsenagysagi, C18
tipusa forditott fazist oszloppal végezziik, metanol-viz 95:5 ardnytu elegyét
1,5 cm®/perc aramlasi sebességgel aramoltatva. A retinolcsticsot annak retenciés
ideje alapjan azonositjuk. A mennyiségi meghatarozdshoz egy retinil-acetat alap-
oldatot hasznalunk, amely izopropil-alkoholban mintegy 200 ezer NE egység (1
NE = 0,3 ug A-vitamin) A-vitamint tartalmaz 100 cm®-enként. Ebbél tizszeres hi-
gitast képeziink, és ezt a tizszeresen higitott retinil-acetat mérGoldatot a mintéval
teljesen megegyez6 médon készitjik el6 az A-vitamin meghatarozasdhoz. Az igy
el6készitett standardoldatbdl a mintdhoz hasonléan 20 ul-t injektdlunk a HPLC
analitikai oszlopéra, és ezt kovet6en a standard és a minta csiics alatti tertileté-
nek Gsszehasonlitdsa utdn a minta A-vitamin-tartalma szdmolhat6. A vizsgalat
ismételhetdsége a vitamintartalom fiiggvényében a kozépérték 10-20%-a.

3.3.5.2.2. A D -vitamin meghatarozasa nagyhatékonysagi
folyadékkromatografiaval

A modszer alkalmas vitamin-alapanyagok, panelek és premixek D,-vitamin-tar-
talmanak meghatérozasara. A modszer szerint a mintat metanollal extrahaljuk,
és az igy kapott metanolos oldathél sziirés vagy centrifugalas utan 50 ul-t injek-
talunk a HPLC-késziilékbe, az abszorbanciat pedig 265 nm-nél mérjiik.

74. abra. Ultrahangfiirdék

Az eljaras soran a vizsgdland6 mintabdl a vitamintartalom fiiggvényében
1-10 grammot mériink be egy 100 cm®-es Erlenmeyer-lombikba, hozzétesziink
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50 cm® metanolt, és a gondosan lezart lombikot ultrahangfurdébe (74. dbra) he-
lyezziik 2 x 10 percre, ennek hidnyaban a lombikot 30 percig rdzogéppel ra-
zatjuk. A razatas vagy ultrahangozas utan az oldatot vdkuumban sziirjiikk vagy
centrifugaljuk, a tiszta oldatot vakuumban 3-4 cm?®-re beparoljuk, majd eluens-
sel 6 cm®-re egészitjik ki. A meghatéarozast 250 x 4,6 mm-es ODS HIP-5 kroma-
tografids oszlopon végezziik. 200 cm® metanol és 800 cm® acetonitril elegyével
1,5 cm’/perc eluens aramlasi sebesség mellett kromatografdlunk, és a D,-vita-
min cstcsat 10-11 perc retenciés id6 utan 265 nm-en detektél]'uk Ezt kévetéen
dardoldatokat kesznunk metanollal és segltsegevel h1te1e51togorbet vesziink fel.
A hitelesit6gorbe segitségével a minta ismeretlen D,-vitamin-tartalma meghata-
rozhat6. Az eredményt ug/g értékben adjuk meg. Az azonos mintédkbdl végzett két
parhuzamos érték kozott megengedett legnagyobb eltérés az eredmény 15%-a. A
zsiroldhaté vitaminok gyakorlatban hasznalatos egységeit és azok egymasba tor-
ténd atszamolasat, valamint a mérési hulldimhosszakat a 12. tdblazat tartalmazza.

3.3.5.2.3. E-vitamin (a-tokoferol) meghatarozasa nagyhatékonysaga
folyadékkromatografiaval

A moédszer alkalmas vitaminalapanyagok, panelek és premixek E-vitamin-tartal-
ménak meghatérozasara. Elelmiszerek E-vitamin-tartalma a természetes toko-
feroltartalom, valamint a természetes és hozzaadott tokoferol-acetat hidrolizi-
sébél szarmazo a-tokoferol dsszege, amelyet mg/kg egységekben fejeztink ki. A
modszer szerint a megfelel6en el6készitett mintat ligos kozegben hidrolizaljuk,
a hidrolizis végén az elegyet s6savval megsavanyitjuk. A felszabadult a-tokoferolt
petroléterrel extrahéljuk, az extraktumot beparoljuk és metanolban feloldjuk. Az
a-tokoferol-tartalmat nagyhatékonysagia folyadékkromatografiaval forditott
fazisti oszlopon UV-detektalassal 292 nm hulldmhosszon hatarozzuk meg. A
modszer részletes leirasa meghaladja a konyv kereteit.

3.3.5.2.4. A zsiroldhat6 vitaminok szimultan meghatarozasa
nagyhatékonysagu folyadékkromatografiaval

A zsiroldhat6 vitaminok a megfelel6en megvalasztott kromatogréfias korilmé-
nyek kozott egy lépésben is szétvalaszthatdk, illetve meghatarozhaték. A 75. dbra
10 kiillonb6z6 vitamin, illetve vitaminszarmazék szétvalasztasat mutatja.
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A szétvélasztott vitaminok a kovetkezdk: 1. menadion (K,-vitamin), 2. retinol (A-vitamin), 3. reti-
nol-acetét, 4. menaquinon (K,-vitamin), 5. 5-tokoferol, 6. ergo-kalciferol (D,-vitamin), 7. kole-kal-

ciferol (D,-vitamin), 8. a-tokoferol (E-vitamin), 9. tokoferol-acetat, 10. fillo-quinon (K,-vitamin)

75. abra. A zsiroldhaté vitaminok szétvdalasztdsa és
meghatdrozasa folyadékkromatografiGval

A szétvalasztas koriilményei az alabbiak:
Oszlop: 150 x 4 mm GRA-SIL 120 ODS-5 ST 5 um,
acetonitril mozgé fazis 0,8 cm®/perc aramlasi sebességgel,
7 MPa nyomas, 30 °C hémeérséklet,
UV-detektalas 280 nm-en.

12. tablazat. A zsiroldhatd vitaminok gyakorlatban haszndlatos egységei és
azok egymdsba torténd dtszamolasa, valamint a mérési hullamhosszok

Mérési hullamhossz

Vitamin Egység (nm)
A-vitamin INE = 0,3 ug 325
E-vitamin INE = 1 mg 292
D-vitamin INE = 0,025 ug 265
K-vitamin mg/kg; ug/kg 255
Karotin mg/kg 451

3.3.5.3. A vizoldhaté vitaminok meghatdarozasa

3.3.5.3.1. A B -vitamin- (tiamin-)tartalom meghatarozasa HPLC-vel
fluorimetrias detektalassal

A modszer alkalmas disitott élelmiszerekben a hozzaadott B -vitamin meghatéro-
zésara. A modszer szerint a mintat hidegen zsirtalanitjuk, Selecton B, jelenlété-
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ben hig s6savval, majd koncentralt s6savval kezeljiik. Nitrogénatmoszféraban
80-90 °C-os vizfiirdén fény kizarasa mellett oldjuk, majd higités és sziirés utan
ldgos kozegben tiokromma oxidaljuk. A meghatarozast HPLC-vel, spektro-
fluorimetrias detektalassal, a mintaval azonos mddon elkészitett tiamin-klo-
rid-hidroklorid standardoldathoz viszonyitva végezziik.

A vizsgalati eljaras sordn a minta varhaté B -vitamin-tartalmétél fiiggéen 2,5—
10 grammot mériink be egy 250 cm®-es Erlenmeyer-lombikba, és 100 cm® 0,1 mélos
sosavval szuszpendaljuk, majd még 1 cm?® tomény sésavat adunk hozza. (Amennyi-
ben a minta zsirtartalma magas, Gigy a mintét egy t6lcséren 1év6 sztir6papirra tesz-
sziik, és tobb részletben 100 cm?® koriili mennyiségli n-hexannal vagy petroléterrel
atmossuk, majd szaradni hagyjuk.) Ezt kovetéen 80-90 °C-os vizfiirdén visszafolyds
htitéssel, fényt6l védve 30 percig oldjuk, majd csapvizzel lehttjiik, sztirés nélkiil
200 cm®*-es mér6lombikba vissziik, desztillalt vizzel jelig toltjuk, alaposan ossze-
razzuk, majd tilepedni hagyjuk. Az oldat tisztdjat a varhaté B, -vitamin-tartalom-
tol fuggben desztillalt vizzel 250 cm?-re higitjuk, dsszerdazzuk és sztirjitk. A sztrlet
10 cm?-éhez oxidaciés edényben automata pipettaval hozzaadunk 5 cm?® oxidaléol-
datot, amely 2%-os kalium-ferricianid és 30%-os natrium-hidroxid 1:1 ardnyu ele-
gye, és az egész oldatot alaposan étkeverjiik. Ezt kovetéen hozzaadunk 0,5 cm? t6-
mény foszforsavat és csapviz alatt lehttjiik. A mintaoldatb6l 20 cm?-t C18-as tiszti-
téoszlopon préseliink keresztiil, és az igy megtisztitott oldatbél injektalunk 20 ul-t a
C18-as toltett analitikai oszlopra. A B, -vitamin oxidalt szarmazékat metanol : foszfat
puffer elegyével eludljuk 1,2-1,5 cm®/perc dramlasi sebesség mellett, majd fluoresz-
cenciés detektalassal 320 nm-es extinkciés és 424 nm-es emissziés hullamhossznal
hatarozzuk meg a B,-vitamin mennyiségét. A kalibracié sordn az oxidaciés edény-
be 10 cm?® vizbe bemértink 100, illetve 200 ul standardoldatot, amely 250-500 ng
tiamin-klorid-hidrokloridot tartalmaz, majd a mintahoz hasonléan oxidaljuk, tisz-
titjuk és kromatografaljuk éket. A minta B -vitamin-tartalmat a mintanal kapott
csticsmagassagbol vagy teriiletbdl, a vizsgalathoz bemért minta tomegébdl, illetve
a standard egységnyi koncentracidjara juté csticsmagassagbodl vagy teriiletbdl sza-
moljuk. Az azonos mintabol végzett két parhuzamos mérés értéke kozott megen-
gedett legnagyobb eltérés 20 ug/kg B, -vitamin-tartalom felett az eredmény 15%-a.

3.3.5.3.2. A nikotinsavamid meghatarozasa HPLC-modszerrel

A modszer alkalmas az élelmiszerekhez hozzaadott nikotinsavamid-tartalom
meghatérozasara. Az eljaras soran a mintat metanol : foszfat puffer eleggyel
extrahaljuk, majd az extraktum sziirése és centrifugalasa utan a nikotinsav-
amid-tartalmat folyadékkromatografiasan hatarozzuk meg 254 nm-en UV-de-
tektalassal, ionparképzéssel.

Az eljaras sordn a minta nikotinsavamid-tartalmatél fiiggéen 1-5 grammot
mériink be egy aluféliaval bevont Erlenmeyer-lombikba, és hozzaadunk 100 cm?
extrahal6szert, ami 15 cm® metil-alkohol és 85 cm?® 1%-o0s foszfatpuffer elegye.
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Az extrakciot 3 x 5 perces ultrahangozassal végezziik, amelynek sordn a ttlzott
felmelegedés elkeriilése végett az ultrahangozésok kozott kétperces sziinetet tar-
tunk. Az extrahdalds utan a mintét lesztrjiuk, térfogatat mérjitkk, majd egy cent-
rifugacs6be 10 cm?-t pipettdzunk belble. 10 percig 10 ezer g-n centrifugaljuk,
majd amennyiben sziikséges, a folyadékkromatografias mozgéfazissal szitkség
szerint higitjuk. A megfelel6en higitott és el¢készitett anyagbdl 50 ul-t injekta-
lunk a folyadékkromatograf 25 cm hosszu forditott fazistt C18 tipust oszlopéra.
A mozgoéfazis 1 litere 1 g n-heptanszulfonsav-natriumot, 125 cm?® metil-alkoholt
és 875 cm® 1%-os foszfatpuffert tartalmaz. A nikotinsavamid csticsot 254 nm-
en detektaljuk. A mennyiségi meghatarozashoz ismert mennyiségli nikotinsav-
amid standardot mériink be 0,1 mg pontossaggal, amelyhez hozzaadunk 100 cm?
folyadékkromatografias mozgofazist. Az old6dést ultrahangozassal segitjiik eld,
majd az oldatot sziikség szerint folyadékkromatografias mozgofazissal higitjuk
agy, hogy annak koncentraci6ja 4-20 ng/cm?® kozott legyen. Az eredményt a stan-
dard cstcs alatti terilete, a minta cstcs alatti tertilete, a higitdsok és a bemérés
figyelembevételével szdmoljuk, és mg/kg-ban adjuk meg az eredeti mintara vo-
natkoztatva. Parhuzamos mérés esetén a mérés pontossaga az étlag 8%-a.

3.3.5.3.3. A C-vitamin-tartalom meghatarozasa

3.3.5.3.3.1. A C-vitamin-tartalom meghatarozasa 2,6-diklér-fenol-indofenolos
titrimetriaval

A modszer szerint az aszkorbinsavat a mintabol oxalsavoldattal vagy metafosz-

forsav-ecetsav elegyével extrahaljuk, ezt kivetéen pedig 2,6-diklor-fenol-indo-

fenol szinezékoldattal lazacrézsaszinig titraljuk.

A minta-el6készitést kovetden a C-vitamin-tartalom fiiggvényében 10-100
grammot mériink be 0,1 mg pontossaggal, majd a bemért minta grammokban
kifejezett tomegéhez képest 1-5-szords mennyiségii 2%-os oxalsav-oldattal vagy
ecetsavas metafoszforsav-oldattal extrahaljuk. Az oldatot lesztrjiik, elontve a
sztrlet els6 néhany cm?®-ét, és ha sziikséges, megfelel6 higitassal érjiik el, hogy a
szlrlet aszkorbinsav-tartalma 0,1-1 mg/cm® kozott legyen. Az igy kapott oldatbél
kivesziink hérom aliquot részt Gigy, hogy abban az aszkorbinsav-tartalom 2 mg
koriil legyen, és titrdljuk meg a 2,6-diklér-fenol-indofenol-szinezékoldattal tgy,
hogy a lazacrézsaszin legaldbb 6t masodpercig megmaradjon. A titrdlast megel6-
z6en meghatarozzuk a szinezékoldat hatéértékét aszkorbinsav standardoldatok
segitségével, és a hat6értéket az 1 cm® szinezékoldattal ekvivalens aszkorbinsav
mg-ban megadott mennyiségére fejezziik ki. A titralast kovetéen egy vakprobat
is készitiink, amelynek soran a titralast agy végezziik el, hogy az eljaras soran a
minta helyett azonos térfogatt extrahal6oldatot hasznalunk. Az eredmény szé-
molasandl a vakprobédnal fogyott szinezékoldat térfogatdt a minta titrdlasahoz
fogyott szinezékoldat térfogatébdl le kell vonni. Az eredményt a kovetkezé képlet
szerint szamoljuk, és mg/100 g termék mértékegységben adjuk meg:



3.3. Szerves alkotérészek meghatarozasa B 261

(V(J_Vl)'l’nl
my

Aszkorbinsav-tartalom (mg/100 g) = -100,

ahol: m_ = atitraladshoz felhasznalt aliquot rész témege (g),
m, = az 1 cm® szinezékoldattal ekvivalens aszkorbinsav témege (mg),
V = atitrdlashoz fogyott szinezékoldat térfogata (cm?),
V, = a vakprobara fogyott szinezékoldat térfogata (cm?).
Az eredmény a harom meghatarozas szamtani kozépértéke. A vizsgalatot
zavarjak a vas-, a réz- és az énionok, a redukéléanyagok, a hidrogén-szulfidok, a
szulfitok és a kén-dioxid.

3.3.5.3.3.2. Az aszkorbinsav-tartalom meghatéarozasa spektrofotometrias
modszerrel

A mébdszer szerint a mintabol az aszkorbinsavat oxalsavoldattal vagy metafosz-
forsav : ecetsav elegyével extrahaljuk. Az aszkorbinsav a 2,6-diklér-fenol-in-
dofenol szinezéket kvantitative redukalja; a feleslegben 1évé szinezékanyagot
xilollal extrahaljuk, és az oldat abszorbanciajat 500 nm-en, spektrofotometri-
asan meghatarozzuk. Az eljaras sordn az el6z6 fejezetben leirt extrakcié szerint
ugy kell eljarni, hogy az oldat 0,05-0,5 mg aszkorbinsavat tartalmazzon cm3-en-
ként. Ebbél az oldatbél 1-5 cm® mennyiséget pipettazzunk centrifugacsébe, és
adjunk hozza a mintaval megegyez6 térfogattu 4-es pH-ja nétrium-acetét-ecetsav
pufferoldatot. Késedelem nélkiil adjunk hozza feleslegben 2-6-diklér-fenol-indo-
fenol-szinezékoldatot, keverjiik 6ssze, és adjunk hozza 10 cm?® xilolt, zarjuk le a
centrifugacsovet és razzuk erételjesen 6-10 masodpercig. A rétegek szétvalasaig
centrifugalunk, majd 6vatosan eltavolitjuk a felsé xilolos réteget, beletoltjik a
spektrofotométer kiivettajaba, és lemérjiik a xilolos fazis abszorbanciajat 500 nm-
en. Vakprobaként a xilol abszorbanciajat hatarozzuk meg ugyancsak 500 nm-en.
A mennyiségi meghatdrozashoz helyezziink 4 db centrifugacsé mindegyikébe
ugyanannyi extrahéléoldatot, mint amennyit a mintaanalizisek sordn hasznal-
tunk, adjunk mindegyikhez ugyanannyi mennyiségt pufferoldatot, és ezt kove-
téen az egymas utani csovekbe 0,2; 0,4; 0,6 és 0,8 cm® szinezékoldatot. Végezziik
el a xilolos kirazast, hatarozzuk meg az abszorbancidkat, rajzoljuk meg a kalibra-
cids gorbét, azaz abrazoljuk az abszorbanciaértékeket a hozzaadott szinezékoldat
térfogatdnak fiiggvényében. Az aszkorbinsav-tartalmat mg/100 g termékben kife-
jezve a kovetkez6 képlettel szamitjuk ki:

(VO_\/l)'ml

my

Aszkorbinsav-tartalom (mg/100 g) = -100,
ahol: ~m_ = ameghatdrozashoz felhasznalt aliquot részben lév6 minta témege (g),
m, = az 1 cm® szinezékoldattal ekvivalens aszkorbinsav témege (mg),
V. = aszinezékoldat térfogata (cm?),
V, = a szinezékoldat felesleg térfogata a mért abszorbancia alapjan a
kalibraciés gorbérél leolvasva (cm?).
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Két azonos mintabdl végzett meghatarozas eredménye kozott az eltérés a
szdmtani kozépérték 3%-a. Ha a termék xilolban oldhat6 szinanyagot tartalmaz,
akkor a xilolos fazis abszorbancidjanak mérése utan adjunk hozza két csepp félig
telitett hidrokinon-oldatot, keverjiik 6ssze, hagyjuk allni 30 masodpercig, majd
mérjiik le ismét az abszorbanciajat. Az igy mért abszorbanciat vonjuk le a xilolos
fézis kezdeti abszorbanciaértékébdl.

3.3.5.3.3.3. Az aszkorbinsav meghatarozasa HPLC-mddszerrel

A moédszer alkalmas élelmiszerek C-vitamin-tartalmanak meghatérozasara. A ho-
mogén laboratériumi mintat metanol-foszfat puffer eleggyel extrahaljuk, majd a
lesziirt oldatot nagyhatékonysagi folyadékkromatograffal analizaljuk, elektro-
kémiai detektalast alkalmazva.

A minta vitamintartalménak figgvényében 1-10 g anyagot mériink be egy
250 cm?-es Erlenmeyer-lombikba, és 50-100 cm?® extrahalészerrel extrahaljuk. Az
extrahalészer 350 cm® metanolbél és 650 cm® 0,01 mélos kdlium-dihidrogén-fosz-
fat-oldatbdl all, amelynek 6sszekeverés utan a pH-jat 1 mélos foszforsavval 3,0
értékre allitjuk be. A lombikot aluféliaval bevonjuk; 30 perces rédzatas vagy 3 x 5
perces ultrahangos kezelés utdn a lombik tartalmat vakuumban lesztrjiik, eset-
leg ot percig 3500 g-n centrifugéljuk. A szilard maradékot 5 cm?® extrahal6szerrel
mossuk, a sztrlet térfogatat feljegyezziik, és a tiszta oldatbdl 20-50 ul-t injekta-
lunk a HPLC-késziilékbe. A kromatografaldsra Spherisorb 5 ODS 250 x 4,6 mm-es
oszlopot hasznéalunk. Az eulens 350 cm® metanolt, 650 cm® 0,01 moélos kalium-
dihidrogén-foszfat-oldatot és 2 cm® decilamint tartalmaz. Az eluens pH-jat 3,0-ra
allitjuk be 1 molos foszforsav-oldattal. Az eulens aramlasi sebessége 0,5 cm?/perc,
a detektor ED 101 E elektrokémiai detektor. A méréshez sziikséges kalibrécids
egyenest a kovetkez6képpen készitjiik a mélyhtitében térolt kristalyos C-vita-
extrahédlészerrel, majd az oldatokat tizszeresére higitva vessziik fel a kalibrécids
egyenest. A C-vitamin rendkiviili bomlékonysdga miatt a standardoldatokat nem
célszerii egy héten til hasznélni. Ha az el6z6eknek megfelel koncentracioknaél a
kalibréacios egyenes lineéris, akkor tovabbi higitdsokat nem kell késziteni.

Az eredményeket mg/kg-ban adjuk meg, figyelembe véve a minta C-vita-
min-csicsanak magassagat, a sziirlet térfogatat, a minta extrakci6hoz felhasznalt
mennyiségét, valamint a hitelesitégérbéhez bemért aszkorbinsav koncentracio-
jat. A mérés hibaja két parhuzamos mérést kovetéen az atlag 10%-a.

A vizoldhaté vitaminok a megfelel6éen megvalasztott folyadékkromatografi-
as korulmények kozott nagyhatékonysagt folyadékkromatogréfiaval egymastél
szétvalaszthatok, illetve meghatédrozhatok. A 76. dbrédn a kovetkezd vitaminok
szétvalasztasa lathaté: 1-L-aszkorbinsav (C-vitamin), 2-nikotinsav, 3-piridoxin-
hidroklorid (B, -vitamin), 4-nikotinsavamid, 5-tiamin-hidroklorid (B,-vitamin),
6-folsav, 7-ciano-kobalamin (B ,-vitamin), 8-riboflavin (B,-vitamin). A meghata-
rozas soran CROM-SIL 120 ODS 5-ST, 5 um toltetd, 150 x 4 mm-es oszlopot
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c sz

hasznaltak. Az eluens 6,6-os pH-ji, 20 uM koncentraciéji kalium-foszfat-oldat
volt, az aramlasi sebesség 8 cm®/perc, a nyomés 9 MPa, a h6mérséklet 30 °C volt,
a detektalast pedig 254 nm-en végezték.

1 5

R

J !

T T T T
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A szétvalasztott vitaminok a kovetkezék. 1. L-aszkorbinsav (C-vitamin), 2. nikotinsav,
3. piridoxin-hidroklorid (B,-vitamin), 4. nikotinsavamid, 5. tiamin-hidroklorid
(B,-vitamin), 6. folsav, 7. ciano-kobalamin (B, ,-vitamin), 8. riboflavin (B,-vitamin)

76. abra. A vizoldhato vitaminok meghatdroza-
sa nagyhatékonysdgii folyadékkromatografiaval

3.3.5.3.3.4. A tej aszkorbinsav-tartalmanak meghatarozasa

2,5-3,5 pH-tartomanyban. Ebben a pH-tartomanyban a C-vitamin tartssaga a
tejszérumban jobb, mint kevésbé savas pH-nal. A titralds sordn a reagens kék
szine pirosba csap at.

A meghatarozas soran 25 cm® tejet pipettazunk egy 250 cm?3-es Erlenmeyer-
lombikba, majd 20 cm?® vizet adunk hozza. Intenziv 6sszekeverés utan hozzamé-
riink 5 cm® 20%-o0s szulfo-szalicilsav oldatot, intenziven 6sszerazzuk, 6t perc éllés
utdn redds szlir6papiron sztirjiik, amelynek soran az elsé zavaros cseppeket a szi-
rére visszavissziik. A tiszta sziirletbdl kivesziink 20 cm?-t (amely megfelel 10 cm?
tejnek), egy fehér porcelantélba vissziik, hozzdadunk 0,4 cm® pH = 2,8-ra bedllitott
50%-0s Na-acetat-oldatot, majd alland6 keverés mellett megtiraljuk a mikrobiiret-
tédbdl foly6 szinezékkel addig, mig az oldat enyhén piros szint vesz fel, és szinét
legalabb 30 masodpercig megtartja. A sztirlet kimérése utan a titralast két perc id6-
tartamon belil el kell végezni. Az oldatok bedllitésat az el6z6 fejezetekben leirtak
szerint végezzuk. A tej C-vitamin-tartalmanak kiszamitasara a kovetkez6 képletet
hasznaljuk, figyelembe véve, hogy a titralashoz felhasznélt tejszérum 10 cm?® tejnek

felel meg.
Tej aszkorbinsav-tartalom mg/kg = %’

ahol: g = a szinezékoldat-felhasznélas (cm?), 20 cm® tejszérumra,
e = 1 cm® szinezékoldatnak megfeleld aszkorbinsav mennyisége (mg).
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3.3.5.3.4. Az U-vitamin-tartalom meghatarozasa automatikus aminosav-
analizatorral

A mébdszer alkalmas élelmiszerek, els6sorban novényi anyagok sejtnedvei U-vita-
min-tartalmanak meghatarozésara. Az U-vitamint tartalmaz6 anyagot 2,2 pH-ja
citratpufferben végzett homogénezés utan 12 éran at 4-5 °C-on hiitGszekrény-
ben taroljuk. Ezt kovet6en a homogenizatumot sztrjik, és a sziirletb6l meg-
hatarozzuk az U-vitamint (S-metil-metionin-szulfonium-klorid, a tovabbiakban
SMM). A médszerrel az SMM elvélaszthaté a tobbi szabad aminosavtol, és meny-
nyisége az ioncserés oszlopkromatografia adta pontossaggal meghatarozhato.
Az eljérés soran a friss novényi mintabél 30 grammot mériink be egy gyors-
fordulatd homogenizélé berendezés edényébe, hozzdadunk 30 cm® 2,2 pH-ja
Na-citrat puffert, 6t percig intenziven homogenizaljuk, majd tovabbi 12 éraig
httdszekrényben taroljuk. A rostos részeket sztiréssel eltavolitjuk, a sz(ir6n ma-
radt anyagot 2 x 2 cm® pufferrel 4tmossuk. A sztrletet lapos feneki kristalyosi-
tocsészékbe ontjik, és hideg ventillacioval 10 cm?-re bestritjitk. Az igy kapott
stritménybdl az automatikus aminosav-analizétor érzékenységének megfelel
mennyiséget visziink fel a megfelel6 higitds utan az ioncserélé oszlopra. Az U-vi-
tamin a bazikus aminosavak kozétt, az alkalmazott pufferrendszer fiiggvényé-
ben a lizin elé6tt vagy utan jelenik meg a kromatogramon. Az alkalmazott puf-
ferrendszerek, hémérséklet- és idéprogramok, valamint a késziilék kalibralasa
teljes mértékben megegyezik a fehérjék aminosav-6sszetételének meghatarozasat
targyalo fejezetben leirtakkal. Az U-vitamin-meghatarozas pontossaga a szabad
aminosavak nagy koncentracidja és zavar6 hatasa miatt az atlag 5%-a.

3.3.5.3.5. A karnitin meghatarozasa fotometriaval

Az emlésok szervezetében foly6 zsirsavak B-oxidaciéjaban jelent6s szerepet jat-
szik a karnitin. A zsirsavak B-oxidacidja acetil-CoA-egységekre a mitokondriu-
mok belsejében torténik, azonban a mitokondrium belsé membréanja nem &tjarha-
t6 a zsirsavak és a CoA-észterek szaméra, ezért a zsirsavak bejuttatasa a karnitin
segitségével torténik. A karnitin a bels6 membranon térténé transzportban vesz
részt oly médon, hogy atveszi a zsirsav CoA-észtereinek savkomponensét sajat
hidroxilcsoportjéra a megfeleld transzferdz enzimek segitségével. A zsirsav CoA-
észter acilcsoportja a karnitin-palmitoil transzferdz I enzim segitségével atkeriil a
karnitinre, amely a belsé mitokondrium-membréan kiilsé felén helyezkedik el. Az
igy létrejott acil-karnitin a karnitin transzlokdaz kozvetitésével bejut a mitokond-
riumba, mik6ézben egy szabad karnitinmolekula kikeriil a citoplazmaba. A bel-
s6 mitokondrium-membran belsé feléhez kotott karnitin-palmitoil transzferaz 11
enzim egy szabad CoA-SH felhasznaldsaval tjra létrehozza az acil-CoA észtert,
amely igy be tud 1épni a B-oxidécids ciklusba. Az acetil-CoA és a karnitin reak-
ciét az Edman-féle 5,5'-ditio-bis-(2-nitro-benzoesav)-val (DTBNB) kovethetjiik,
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amelynek lényege a kovetkezd. A felszabadul6 CoA-SH szabad tiolcsoportja ré-
vén a DTBNB-vel sarga szinli termék keletkezése kozben reagal, melynek ab-
karnitin mennyisége meghatérozhat6. Az SH-csoport és a DTBNB ko6zotti reakcié
leirdsa a Cisztintartalom meghatdrozasa cimi fejezetben megtaldlhat6. A méd-
szer pontos leirdsa meghaladja a konyv kereteit.

3.3.6. A mikotoxinok és meghatarozasuk
3.3.6.1. A mikotoxinok altalanos jellemzése

A mikotoxinok a mérgezé anyagok korébe tartozé toxikus vegytletek. Neviik ma-
gyarra leforditva gombamérgeket jelent, ami arra utal, hogy a mikotoxinokat
az élelmiszerekben el6fordulé karos mikroorganizmusok, a penészgombak
termelik. Rendkiviili jelentséggel birnak a mezdgazdasagi és élelmiszer-ipari
termelés, a feldolgozas és tarolas, a takarmanyozés és allattenyésztés, valamint
a human- és az allategészségiigy teriiletén is. Eurépdban a mikotoxin-mérgezé-
sek és penészgombds fert6zések legjelentdsebb kartétele az 1970-es években ko-
vetkezett be a fusariumos gombafert6zések és az F,-fuzarium-toxin mérgezések
kovetkeztében. A mikotoxinokkal mint potencialis rizikéfaktorokkal a jovében is
szamolni kell, ezért rendkiviil fontos a huméan megbetegedések, az allatmérgezé-
sek és az elhullasok megel6zése és elharitasa, illetve csokkentése.

Mikotoxinoknak nevezziik a penészgombék olyan viszonylag kis moleku-
latomegli mésodlagos anyagcseretermékeit, amelyek a magasabb rendd élélé-
nyekre mérgez6 hatastiak. Mikotoxikézisok a magasabb rendii él6lényeknek
a mikotoxinok altal okozott megbetegedései, tehat val6jaban kémiai anyagok
altal kivaltott mérgezések. A mikotoxinok LD_-értéke (mely érték a heveny to-
xikus hatas kifejezésére szolgal, azaz a mikotoxin azon testtomeg kilogrammra
kifejezett mennyiségét jelenti, amely egyetlen kezelés esetén 21 napon belil a ki-
sérleti 4llatok felét elpusztitja) rendkiviil alacsony, ezért a mikotoxinok a mérgek
legmérgezébb csoportjdba tartoznak. A mikotoxikézis nem tévesztendd dssze a
mikézissal, amely a magasabb rendi él6lények mikroszkopikus gombak altal
okozott megbetegedése, fert6zése.

3.3.6.2. A mikotoxinok képzddésének feltételei

A gombafajok toxintermel$ képessége genetikailag determinalt tulajdonsag; csak
az un. toxikogén gombék termelnek mikotoxint. A gombék toxintermelése fiigg
a szubsztratum sajétsagaitél, a kozeg nedvességtartalmatol, a pH-t6l, a h6mér-
séklettdl, a kornyezet paratartalmatol, és a tarsmikrofléranak is szerepe lehet a
toxintermelésben. Altalanossagban elmondhaté, hogy a szubsztratum egyrészt
biztositja a tdpanyagot a gomba elszaporodasahoz, masrészt specialis anyagai
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révén kozvetlentl is hathat a gombak mikotoxin-szintézisére. Bizonyos gombak
csak a nekik optimalis szubsztraton képesek elszaporodni és ezt kovetéen to-
xint termelni. A gombék szaporodaséhoz és novekedéséhez szitkség van a 13%
feletti nedvességtartalomra, a toxintermeléshez az optimalis nedvességtartalom
azonban ennél lényegesen nagyobb. A toxintermelés pH-optimuma az enyhén
savas kozegben van (pH=6 koriil), mig a gombanovekedés egy tdgabb pH-tarto-
manyban is lehetséges. A toxintermeléshez altalaban a 20 °C koriili h6mérsék-
let az optimalis, mig a gombék szaporodédsa ennél 1ényegesen alacsonyabb és
magasabb hémérsékleten is végbemehet. Mind a gombanovekedéshez, mind a
toxinképzddéshez szitkséges a 80% feletti paratartalom. A gomba elszaporodasat
és a toxinképzddést befolyasolhatja a tarsmikroflora is, hisz ennek jelenléte el-
nyombhatja az adott gomba szaporodaséat és toxintermelését.

3.3.6.3. A mikotoxinok fizikai, kémiai és bioldgiai sajatsagai

A szerkezeti kiilonbségek kovetkeztében jelentds mértéki eltérések lehetnek a
kiillonboz6 vegytiletcsoportba tartozé mikotoxinok kozott. Az F -toxin pl. relative
stabil a hével szemben, a leveg6ben, a lathat6 és az UV-fényben és a kiilonbo-
z6 oldészerekben. Az aflatoxinok viszont ezekkel a hatasokkal szemben érzéke-
nyek, bomlékonyak. A mikotoxinok igen valtozatos kémiai reakcidkba viheték;
stabilabbak gyengén savas kozegben, mig lugos kozegben viszonylag konnyen
bomlanak, és érzékenyek az oxidéalé- és redukalészerekkel szemben is. Biologi-
ai sajatsagaikat, f6bb karosité hatdsaikat tekintve a mikotoxinok igen sokfélék
lehetnek. Két példat kiemelve: az aflatoxinok majkérosito, daganatképzé és tera-
togén hatasdak, a zearalenon pedig 6sztrogén hatésu, ezért szaporodéasbioldgiai
karokat is okozhat. Ismeriink ezen til fetotoxikus és mutagén hatasd, ideg- és
vesekarositd, vér- és bdrkarositd, valamint vérzéseket és szovetelhaldst okozo
mikotoxinokat is. Hazankban heveny mikotoxikézissal nem, inkdbb csak azok
kronikus hatasaval szamolhatunk. A mikotoxinok felvétele torténhet a szajon és
a béron at, valamint a leveg6bdl. A szervezet prébalja lebontani, atalakitani éket,
de az atalakulas nem jar minden esetben detoxikaciéval. Kitiriilésiik a szervezet-
b6l eredeti, illetve 4talakult formaban dontéen a bélsarral és a vizelettel torténik,
de megjelenhetnek a verejtékben, a tojasban és a tejben is.

Magyarorszagon és Romaniaban az F,- és T,-toxin, a dezoxinivalenol, az
ochratoxin A, az alternariol és az alternariol-monometiléter el6fordulasaval
szamolhatunk. Az alapanyagok koziil f6ként a kukorica, valamint a btiza és a zab
a f6 szubsztratjai a mikotoxin-termel6 gombaknak, de megemlithetd ezen kiviil
még az alma is, amely gyakran patulinnal szennyezett. Mikotoxinok képzédhet-
nek a termelés, vagy még inkébb a tarolds sordn, és a mikotoxinok képzdédésé-
ben fontos szerepet jatszanak az égovi sajatsagok és az iddjarédsi viszonyok is.
Fenti indokok alapjan feltétlentil sziikséges az élelmiszerek mikotoxin-tartalméa-
nak meghatarozasa, hisz emberi élelmezésre mikotoxin-tartalmu élelmiszer nem
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hasznalhaté fel, valamint a mikotoxin-tartalmu takarmény felhasznalésa is csak
igen korlatozottan lehetséges az allatok takarmanyozasa soran.

3.3.6.4. A mikotoxinok meghatdrozdsa kémiai médszerekkel

A mikotoxikolégiai vizsgdlat magaban foglalja egyrészt a mikolégiai és a mik-
robiolégiai vizsgalatokat, masrészt a kémiai analiziseket, tovabba a biolégiai és
immunkémiai teszteket is. A vizsgalatok kozil jelen fejezetben csak a kémiai
analizisekre szoritkozunk.

A mintavételi szabvanyok el6irdsai szerint vett atlagmintat sziikség szerint
maximum 50 °C-on kiméletesen széritjuk, majd szilard mintak esetén Grléssel,
szerv- és szovetmintak esetén kvarchomokkal vagy vizmentes natrium-szulfattal
torténo eldorzsoléssel biztositjuk a kell6 homogenitéast, mig a folyékony mintékat
altalaban kozvetleniil hasznaljuk fel az analizisekhez. Ezt kovet6en a vizsgaland6
mikotoxinokat szerves olddszerek (etil-acetét, acetonitril, metanol, aceton) vagy
szerves olddszer-viz elegyek hasznalataval kivonjuk, amely kivonas torténhet
Soxhlet-extrakciéval, razatassal, gyors fordulati homogenizétorral és ultrahang-
furdével. A nyers toxintartalmu extraktumot szerves folyadék-folyadék extrakci-
6val, specidlis szerves oldédszer-lagoldat extrakcidval, oszlop- és rétegkromatog-
réfiaval, illetve ezen eljarasok kombinécidjaval tisztitani kell. A kimutatasok és
meghatérozasok standard mikotoxinok felhasznaldsaval, rétegkromatografiaval
vizuélisan (a mikotoxinok fluoreszcenciaja, valamint vegyszerekkel lathatéva
tétele utan), illetve denzitometrids értékelés alkalmazaséaval, gaz és folyadékkro-
matografias médszerekkel, tovabba ultraibolya- és infravoros spektrofotometrias,
magmagneses rezonancia spektroszkopias és tomegspektrometrias technikékkal,
valamint ezek kombinaci6javal végezhetd.

3.3.6.4.1. Az F -toxin-tartalom vizsgalata vékonyréteg-kromatografiaval

A vizsgalati mintét etil-acetattal Soxhlet-késziilékben extrahaljuk, a nyers kivo-
natot hexan-acetonitril, majd specidlis kloroform-lag folyadék-folyadék extrak-
cioval tisztitjuk. A tisztitott kivonatot kétdimenziés rétegkromatografias kifej-
lesztés utan UV, illetve lathaté fényben vizsgaljuk, az F,-toxin fluoreszcenciéja,
illetve szinreakcidval lathatova tétele révén.

A mérés soran a megfelelé szemcseméretiire megérolt mintabol 20 gram-
mot Soxhlet-késziilékben etil-acetattal nyolc éran at extrahalunk, majd az ext-
raktumot rotacios gyorsbeparloval bepéroljuk. A maradékot 50 cm® hexanban
feloldjuk, majd 50 cm? és azutdn még 25 cm® acetonitrillel kirazzuk. Az acetonit-
riles fazisokat beparoljuk, majd a maradékot 25 cm® kloroformmal vessziik fel.
Ezt kétszer 10 cm?, 1 térfogatnyi 0,2 mol/dm?® sésavoldattal tompitott 10 térfogat
1 mol/dm?® natrium-hidroxid-oldattal 6vatosan kirazzuk. Az egyesitett ltigos fazi-

c e

sok pH-jat 0,67 mol/dm® koncentraci6ja foszforsavoldat és 0,1 mol/dm? néatrium-
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hidroxid-oldat felhasznaldsaval 9,5-re allitjuk be. Ezt kovetéen 3 x 15 cm?® kloro-
formmal kirdzzuk, majd az egyesitett kloroformos fazisokat vizmentesités utan
beparoljuk. A maradékot acetonnal kvantitative specidlis fioldkba vissziik at, a
mintakat nitrogénaramban beparoljuk, és a maradékot 200 ul acetonban vesszitk
fel. Ezt megfelezve 100-100 ul-t hasznalunk fel a réteg- és a gazkromatografias
elemzésekhez. A 77. abran vékonyréteg-kromatografias lemezek és kulonbozé
mérett kromatografias oszlopok lathatok.

77. abra. Vékonyréteg-kromatografias lemezek és kiilénboz6é méretii
kromatogrdfias oszlopok

A rétegkromatografias elvalasztast Kieselgel G készrétegre minta, standar-
dok (a felhasznélandé standard koncentraci6ja 0,1 pug/ul) és minta + hozzéaadott
standard felvitele mellett kétdimenzids kifejlesztéssel végezziik. Az elsé irany-
ban toluol-etilacetidt-hangyasav = 6:3:1, a mésodik irdnyban kloroform-aceton
= 9:1 aranyu elegyekkel végezziik a futtatast. Az értékelés UV fényben 254 és
365 nm-en kozvetlenil, majd az 1%-o0s 4-metoxi-benzol-diazonium-fluoroborat-
oldattal, valamint 0,1 mol/dm? natrium-hidroxid-oldattal, tovabba 0,05 mol/dm?
kénsavoldattal torténé bepermetezés utan lathaté fényben torténik.

3.3.6.4.2. Az F-toxin meghatarozasa gazkromatografiaval

Az el6z6 fejezetben leirtak szerint kivont és tisztitott F,-toxin-tartalmt anyagot
szilil szarmazékképzés utan, toltetes gazkromatogréfias elvilasztassal, hémér-
séklet-programozas mellett, langionizdciés detektalassal analizaljuk. A médszer
leirésa egy korédbbi fejezetben talalhato.
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3.3.7. Valogatott fejezetek

3.3.7.1. A szoja és a szojatermékek tripszininhibitor-aktivitasanak
meghatdrozdsa

A modszer alkalmas a szdja és a szdjatermékek tripszininhibitor-aktivitdsanak
meghatarozasara. A tripszin enzim a N-a-benzoil-DL-arginin-p-nitroanilid-
hidroklorid (DL-BAPA) mesterséges szubsztratbdl sarga szind p-nitro-anilin
terméket hasit le. Tripszininhibitor jelenlétében kevesebb sarga szinti vegytiilet
keletkezik, igy az enzimgatlas mértéke fotometridsan nyomon kovethetd. A trip-
szininhibitor az antinutritiv novekedésgatlo vagy -lassito, a taplalék értékestilé-
sét ront6 anyagok kozé tartozik. A protedzgatlas és ezen beliil a tripszingatlas
a novényvilagban igen elterjedt. A mintegy tizféle ismert protedzgatlas koziil
a tripszingatlas a leglényegesebb. Ennek lényege, hogy a tripszin nem tudja a
bazikus aminosavaknal a fehérjét tamadni, mivel az inhibitor a tripszinhez
sztochiometrikusan kotédik. Hatasara a hasnyalmirigy hiperszekréci6ja indul
meg, reverzibilis pankredsz hipertréfia alakul ki, a kéntartalma aminosavak hoz-
zaférhetéségének romlasa miatt fokoz6dik az endogén-nitrogén-veszteség, latens
metionin- és cisztinhidny 1ép fel. A fentiek miatt rendkiviil fontos ismerni a szdja
és szbjatermékek tripszininhibitor-aktivitasat.

A vizsgalati eljards sordan a zsiros mintéat hideg eljarassal zsirtalanitjuk, mi-
kozben zsirtartalmét is meghatarozzuk. A lisztfinomségira 6érolt zsirtalanitott
mintabdl 2 g-ot analitikai mérlegen f6z6poharba mériink, majd 70-80 cm?® desz-
tillalt vizben szuszpendélunk. A szuszpenzi6é pH-jat 1 mdlos néatrium-hidroxid-
dal 9,5-9,8 kozé éallitjuk be, ezutdn 100 cm®-re kiegészitjitk desztillalt vizzel,
majd az igy kapott oldatot harom 6ran keresztiil magneses keverén kevertetjiik.
Az el6készitett szuszpenzidbol attol fiiggéen, hogy kezeletlen vagy kezelt szdja-
r6l van-e sz6, kiillonbozé térfogatt bemérésekkel higitasi sorozatot készitiink. A
higitasi sorozat tagjaib6l azt az oldatot valasztjuk a tripszininhibitor aktivitasa-
nak meghatarozaséara, amelynek abszorbanciaértéke a széjamintat nem tartalma-
76 oldat abszorbanciaértékének 40-60%-4at adja. Az optimalis higitast oldatbél
szaraz kémcsovekbe higitasi sorozatot készitiink 0,6; 1,0; 1,4 és 1,8 cm®-es bemé-
résekkel, majd a sorozat minden tagjat desztillalt vizzel 2 cm®re egészitjik ki.
Mindegyikhez hozzaadunk 2-2 cm? tripszinoldatot és 5 percig 37 °C-on termosz-
taljuk. Ezt kovetéen 5 cm® DL-BAPA oldatot adunk hozza, ¢sszerdzzuk, 10 percig
37 °C-on termosztaljuk, majd 1 cm?® 30%-0s ecetsavat hozzdadva a reakcidkat
leallitjuk. A mintakat ezutédn szaraz kémcsovekbe sziirjilk, majd 30 perc milva
410 nm-en mérjitkk az abszorbanciaértékeket a reagens vakoldattal szemben. A
vizsgalathoz sziikséges reagens vakoldat csak a felhasznélt vegyszereket tartal-
mazza minta nélkal, amelyre a spektrofotométert nullazzuk, széjaminta vakpro-
ba, amely csak a sz6jamintat és a DL-BAPA reagenst tartalmazza, amelyre kapott
abszorbanciaértékre a korrekciékat el kell végezni.
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Az adott térfogati szbjaszuszpenzidkat tartalmazé elegyek tripszininhibitor
(a tovabbiakban: TIU) értékeit az inhibitort nem tartalmazoé tn. nullds oldat és az
inhibitort tartalmazé sz6jaszuszpenzi6 elegyek értékeinek a kiilonbségébdl sza-
mitjuk ki. Az adott térfogathoz kiszamitott TIU-értékeket 1 cm® szuszpenzidnak
megfeleld értékre szamitjuk at, az igy kapott értékeket (TIU/cm?®) az eredetileg
bemért szuszpenzié cm®-einek fuggvényében abrazoljuk (0,6; 1,0; 1,4; 1,8), és a
TIU-értékeket 6sszekots egyenes és az Y-tengely metszéspontja adja az 1 cm? sz6-
jaszuszpenzio altal el6idézett gatl6 hatast TIU-egységben kifejezve. Az eredmény
pontosabban szamithat6é a linedris regresszidval kapott egyenes egyenletébél
(y = a + b - x), amelyb6l x = 0 esetén az ,a” érték adja az 1 cm® sz6jaszuszpen-
zi6 altal elGidézett gatlé hatast. Az eredetileg bemért sz6jaminta mennyisége, a
szbjaszuszpenzid higitdsanak, valamint a vizsgalt anyag olaj- és viztartalménak
ismeretében a vizsgélt anyag TIU-értékét 1 mg zsiros, 1légszaraz anyagra vonat-
koztatva adjuk meg. A parhuzamos meghatarozasok eredményei kozott megen-
gedett legnagyobb eltérés az eredmény 10%-a.

3.3.7.2. A széja uredzaktivitasanak meghatarozasa

A médszer alkalmas széja és szojatermékek hékezeltségi fokanak megallapi-
tasara, mivel az uredz enzim rendkivil érzékeny a hékezelés héfokara és id6-
tartamara. A modszer szerint a meghatarozandd széjadaramintdkat karbami-
dot tartalmazo, valamint karbamidot nem tartalmaz6 7,5 pH-ji pufferoldatban
szuszpendaljuk, és 30 percig 35 °C-on tartjuk. A sz6jaszuszpenzidban 1évé uredz
enzim a karbamidbdl amméniat tesz szabadda, ami megnoveli ennek az oldatnak
a pH-jat. Meghatarozva a karbamidot tartalmazo és a karbamidot nem tartalmazé
szbjaszuszpenzié pH-jat, a pH-kiillonbség aranyos lesz a sz6jdban talalhaté uredz
enzim aktivitasaval.

A vizsgélati eljaras soran a lisztfinomsagira 6rolt széjadarabol 2 x 1 gram-
mot mériink be egy 100 cm?-es f6z6poharba. Az egyik mintdhoz 50 cm?® 7,5 pH-ja
foszfatpufferben oldott karbamidoldatot, a mésikhoz csak foszfatpuffert adunk.
A mintékat tivegbottal tobbszor folkeverjuk, és az ivegbotot a f6z6poharban
hagyva, azokat 30 percre 35 °C-os termosztatba helyezziik, majd a mintékat 6t-
percenként felkeverjiik. 30 perc utdn a mintékat sztir6papiron sztrjiik, és mind-
két minta pH-értékét pH-mérén, szobahdmérsékleten lemérjitk. A széjadardra
jellemz6 ureazaktivitas értéke a hékezelés fiiggvényében a kovetkezo:

pH-érték-kllonbség
kezeletlen, nyers szbja (toaszterezetlen) 1,7-2,5
részlegesen hékezelt szbja (részlegesen toaszterezett) 0,2-1,7
jol hékezelt szbja (jol toaszterezett) 0,0-0,2
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3.3.7.3. A szdja hékezeltségének megallapitasa krezolviros festékkotési
prébaval

A médszer alkalmas a szdja hékezeltségi fokdnak megallapitasara, mert a sz6-
jamintak és a krezolvoros kozotti reakcié intenzitasa szoros kapcsolatban van a
Maillard-reakciéban részt vevé vegyiiletekkel, a fehérjék szabad s-aminocsoportot
tartalmazo lizinjével és a redukalé cukrokkal. A nem redukalé cukrok glikozidos
hidroxil-csoportjanak aminolizise révén redukalé csoport alakulhat ki, és a Mail-
lard-reakcié termékei megkdtik a krezolvoros festékeket. A festékmegkotés mér-
tékébdl a szdja hikezeltségi fokara lehet kovetkeztetni. A krezolvoros (78. abra)
kémiai szerkezetét tekintve o-krezol-szulfoftalein, egy olyan festék, amely:

- pH = 1,2-ig vorés,

- pH = 2,8-7,4 kozott sarga,

— pH = 9,0 vagy folotte bibor szinfi.

o)
CHs
C OH
CHs
SO4H

78. abra. Krezolvords indikator (C,,H,,0.,S), (o-krezol-szulfoftalein)

A vizsgélati eljaras sordn 400 mg mintat mériink a 100 cm?®-es Erlenmeyer-
lombikba és 50 cm® n-hexanollal hidegen extrahaljuk. Razas, dekantéalas, majd
a hexanolos fazis elontése utdn 200 mg zsirtalanitott mintat mértink be a meg-
hatarozashoz egy 100 cm®-es csiszoltdug6s Erlenmeyer-lombikba. Hozzdadunk
10 cm’ frissen elééllitott krezolvoros reagenst, mely 1 rész alkoholos krezolvoros
oldatbél, valamint 9 rész 0,1 mélos sésavbdl all. Egy 6ran at razégépen razatjuk,
majd centrifugaljuk. Egy cm? feliiltisz6hoz 10 cm?® 0,02 molos nétrium-hidroxid-
oldatot adunk, és 570 nm-en fotometréaljuk. Mintavakot készitiink, mely a festék
nélkil az 6sszes tobbi reagenst tartalmazza, majd a fotométert a festék nélkuli
reagensre allitjuk be. Standardsorozatot készitiink, amely 0,25; 0,50 és 1,0 cm?
krezolvoros reagensbél és 0,2 mélos natrium-hidroxid-oldatbol all. Meghataroz-
zuk a standardsorozat fényelnyelését 570 nm-en, az abszorbanciat abrazoljuk
a koncentraci6 fiiggvényében, és a kapott hitelesit§ egyenest hasznaljuk fel az
ismeretlen minta krezolvoros-tartalmanak meghatérozasara.

Az eredményeket az 1 g szobjaliszt altal megkotott festék mg-jainak meny-
nyiségében adjuk meg. Az 1 g liszt 4ltal megkotott krezolvords mennyiségét a
kovetkez6 képlet alapjan kapjuk meg:



272 B 3. Elelmiszerek osszetételének meghatarozasa

X = (2,0-10 - A) - 2,5,

ahol: x = az 1 g szdjaliszt altal megkotott festék (mg),
A = az oldatban mért krezolvorés mennyisége.
A kiilonb6z6 médon hékezelt széjamintak krezolvoros megkotése a kovetkezé:
mg krezolvoros/g liszt

jol hékezelt szbja 3,8-4,3
nyers szb6ja 2,0-3,0
alulkezelt szbja 3,3-3,7
talkezelt szo6ja 4,3 felett

A zsirtalanitott minta esetén az eredményt a zsirtartalommal korrigalni kell.
Azonos mintabdl a két parhuzamos mérés kozott a megengedett eltérés az ered-
mény 10%-a.

3.3.8. Stabil izotépok alkalmazasa az élelmiszerek
hamisitasanak kimutatasara

C, tipusi fotoszintézisnél (fak, gabona, hiivelyesek, répa), amely leginkabb a
mérsékelt és a hideg égovon elterjedt novényekre jellemzd, a szén-dioxidot el6-
szor harom szénatomos szerves savakban a (dihidroxi-aceton-foszféat és glice-
rinsav-3-foszfat) koti meg a folyamat kulcsenzime, a ribul6z-1,5-biszfoszfat-kar-
boxildz-oxigenaz (Rubisco). A C4-es tipusi fotoszintézis soran (cukornad, kuko-
rica) a szén-dioxidot el6szor négy szénatomos szerves savakban kotik meg, majd
a C, termékbdl a CO, felszabadul, és tjra fixaloédik a Rubisco segitségével. Ez a
modszer meleg, jol megvilagitott kornyezetben hatékonyabb a C3 tipusia foto-
szintézisnél. A CAM tipust fotoszintetizal 6k szintén négy szénatomos karbonsa-
vakban kotik meg eldszor a szén-dioxidot, de itt a re-fixélas idében elvélasztott,
leginkabb a meleg, szaraz él6helyek szukkulens névényeire jellemz6 folyamat
(nappal C,, éjjel C, tipusti fotoszintézis).

Az élelmiszerek viztartalmanak, illetve szervesanyag-tartalmanak stabil-
izotopos Osszetétele kapcsolatban all a fotoszintézis tipusaval (“2C, ©°C, *C/**C
arany), illetve a foldrajzi elhelyezkedéssel. Az izotépok ardnya csak akkor bizo-
nyit6 ereji, ha a levont kovetkeztetést més vizsgalatokkal is meg lehet erdsiteni.
Az oxigén és a hidrogén izotépok aranyat fel lehet hasznélni arra, hogy eldont-
siik, eredeti gytimolcslérdl van-e szé, vagy pedig a gytimolcslevet stiritménybél a
helyi ivovizzel torténd higitassal allitottak eld. Ilyenkor vizsgaljuk a deutériumot
(D) és az 18-as oxigén izotépot (**0), mert az eredeti gyiimolcslé a nehezebb
izotépokban disabb, mint a helyi, higitasra hasznalt viz. A megkiilonboztetés
alapja az a tény, hogy a gyiimolcs leve a nehezebb izotépokban feldisul, mert a
novény a parologtatds sordn a konnyebb izotép 6sszetételli vizet nagyobb mér-
tékben tavolitja el a szervezetébdl, mint a nehezebbet. Ezt a jelenséget parolgasi
hatasnak hivjak. Ha cukrot tesznek a narancslébe, megvéltozik annak *C/**C aré-
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nya, amelynek alapjan a hozzdadott cukor mennyisége meghatarozhaté. E méd-
szer részletes ismertetése a mézhamisitasnal talalhato.

A mesterséges, hozzaadott L-aszkorbinsav kimutatasara is lehetéség van
a stabil izotépok alapjan. Az aszkorbinsavat (amely mesterségesen eléallitva
ugyanolyan jo, ugyantugy hasznosul a szervezetben, mintha a névény maga alli-
totta volna el6) a C4-es asszimil4ciét folytatd kukorica éltal 1étrehozott keményi-
t6bdl allitjak eld, melyben a *C/**C arany 10-14%o koriil van, mig ez az érték a
természetes, gyiimolcseredetii aszkorbinsav esetében 19-23%o k6z6tt mozog. Ha
tehat az aszkorbinsavat pl. kromatografias eljarassal el tudjuk valasztani az élel-
miszer tobbi komponensétél, és meg tudjuk hatarozni a jelzett izotéparanyokat,
a C-vitaminnal torténé kiegészités és annak mennyisége deklaralhaté.

A stabil izotépos mddszer a bor vizezésének kimutatasara is alkalmazhato,
ugyanis a mustban lényegesen nagyobb a *O koncentracidja, mint a talajvizben,
és értéke nem valtozik az erjedés soran. A moédszer alkalmazasa soran minden
borvidéken, foldrajzi helyen meghatdrozzak minden évjarat '®O-tartalmat, a ta-
lajviz '80O-tartalmat, mely adatok segitségével, szdmitégépes adatbazis alkalma-
zéaséaval, a bor vizezettsége kimutathato, a vizezés mennyisége meghatarozhato.
A helyzetet bonyolitja, hogy a bor *O-tartalma a sziiret idétartamatél is fiigg-
het, mert a késébb sziiretelt sz616b6l késziilt bor *O-koncentraciéja nagyobb a
koran sziiretelténél (de itt is vannak kivételek), ezért ezt a mddszert nagy korul-
tekintéssel kell alkalmazni.

Mivel az alkohol a borban 1évé cukorbdl keletkezik, ezért a must cukrdbdl
keletkez6 alkohol és a maradék cukor *C/?C ardnydnak meg kell egyezni. Ha
cukrot vagy mas tertiletrl szdrmaz6 mustot tesznek a borba, akkor a keletkezé
alkohol izotoparanya eltérhet az eredeti alkohol izot6paranyéatél. Ha a borban
1évé alkohol C-értéke eléri vagy meghaladja a 23%o-et, akkor a bort nem must
eredet(i cukorral hamisitottak. Az elmult években pl. j6 mindségi, olcséd, Dél-
Eurépabdl szdrmazo6 borokkal hamisitottdk a német borokat, melynek tényét a
stabilizotépos modszerekkel fel lehetett tarni.

Az almaecetet is hamisitjak mesterségesen elgallitott, olcsé ecetsav hozza-
adasaval. Ha az ecetsavat a kukoricakeményité fermentécidjaval allitjak el6 (C4
tipusu fotoszintézist folytat), akkor a **C értékébdél a hamisitast ki lehet mutatni.
Ha C3-as novény a hamisitas alapja (gabonakeményit6, répa, burgonya), akkor
ezen az alapon a hamisitas ténye nem allapithat6 meg, ekkor viszont elé lehet
venni a deutérium mennyiségét, mely a tomény ecetsav higité vizében kisebb,
mint az eredeti almaecetében, és ennek alapjan a hamisitas ténye kimutathaté. A
pontos eredmények kialakitasdhoz szamitégépes adatbazisra van sziikség.

A tej és a tojas szarmazasi helyét is meg lehet hatdrozni a stabil O izot6-
pok alkalmazéséaval, ugyanis ezekben a termékekben az izot6pok mennyisége és
aranya a helyi talajviz mintazatat koveti, tehat a talajviz és a termék 20 izotép
aranyanak segitségével a szarmazasi helyrdl kaphaték informaciék. A stabil
nitrogén (**N) és szénizotépok (**C) segitségével a kokain és a heroin szarmazasi
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helye is beazonosithat6, mely médszerekkel sikeriilt bizonyitani, hogy a kokain
Bolividbél vagy Kolumbiabdl szarmazik. Ugyancsak j6l alkalmazhaté modszert
dolgoztak ki az ementali sajt szarmazasi helyében meghatarozasara a *C, a °H,
a N és a ¥Sr stabil izotopok alapjan. E modszerrel az allgaui, bretagnei, a sza-
volyai, a finn és a svajci ementali sajtokat egymést6l nagy biztonsaggal el tudtak
kiloniteni.



4. fejezet

Az élelmiszer-hamisitasrol altalaban

Amidta az emberiség elkezdett élelmiszereket termelni, az élelmiszer-termeléssel
egylitt megjelent az élelmiszer-hamisitas. Az élelmiszer-hamisités legelsé irdsos
emlékei az 6korbol maradtak rénk, amikor is Hammuréapi torvényei tiltottdk a
gyenge mindségli vagy a talzottan dréga sorok arusitasat, és aki ezeket a torvé-
nyeket megszegte, komoly biintetésre szdmithatott; ez a tevékenység akar az éle-
tébe is keriilhetett. Irasos emlékeink vannak arrél, hogy a Rémai Birodalomban
hamisitottak, elsGsorban vizezték a bort, amit ugyancsak szigortian buntettek.
Napjainkban a lelketlen kereskedék szinte mindent hamisitanak, ezért a hamisi-
tassal parhuzamosan kidolgoztak olyan eljarasokat, amelyek alkalmasak a hamis
élelmiszerek kimutatésara, a hamisitas tényér6l adnak informaciot.

Az tjabb korokban hamisitottak példdul a tejet, hisz annak a vizezése, a viz
olcsé és konnyen elérhetd volta miatt, egyszertien megvaldsithat6. Angliaban
az 1800-as éveket megel6zden a tej kitvizzel torténd hamisitdsa napi gyakorlat
volt, ami csak akkor szorult vissza, amikor az 1800-as évek végén olyan kémiai
modszereket dolgoztak ki, amelyekkel a tejhamisitast ki tudtak mutatni. A tej-
hamisitds ma sem sziinetel, hisz ismereteink szerint bizonyos orszagokban és
vidékeken napi gyakorlat a vizezés elfedése s6 hozzdadasaval, esetenként étolajat
és detergenseket adnak a tejhez zsirtartalménak megnovelésére.

Ugyancsak jelentds mennyiségben hamisitjak a tejbdl késziilt és rendkiviil
draga sajtokat. Az els6 hamisitasra az Egyesiilt Allamokban az 1870-es években
keriilt sor, amikor rajottek, hogy a j6 minéségli wisconsini sajtokat olcsé zsirok-
kal, példaul diszndzsirral hamisitottak, azok tomegének megnovelése céljabol.
Mio6ta a hamisitas ténye kideriilt, az ilyen sajtok exportja visszaesett, elveszitet-
ték j6 hirtiket, melynek visszaszerzése hosszt évtizedeket vett igénybe. A ha-
misitas ténye ma sem sziint meg, hisz a nagyon draga sajtokat ma is probaljak
utanozni, holott ezek minGsége meg sem kozeliti az esetenként tobb évig érlelt,
kival6 minéségi, éppen ezért keresett és nagyon draga sajtokat.

4.1. Hamisitjak-e napjainkban az élelmiszereket?

A vélasz egyértelmtien igen, hisz szinte naponta, de inkdbb rendszeresen buk-
kannak fel élelmiszer-hamisitasrol hirek a médiaban, gondoljunk csak a legutdb-
bi id6k botranyaira, amikor a mézet nagy fruktéztartalmi kukoricakeményit
hidrolizatummal hamisitottdk mindaddig, amig ki nem dolgoztak mddszert az
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ilyen idegen anyag mézbél valé kimutatasara. A borokkal kapcsolatban két ha-
misitasi botranyra deriilt fény az utébbi id6ben. Ausztridban etilén-glikol tartal-
miu fagyalléval akartak testesebb borokat eléallitani, melynek kovetkeztében egy
olyan anyagot vittek be az élelmiszerbe, mely a szervezetbe jutva stlyos mérge-
zést okozhat. A kovetkezmény az lett, hogy az eurdpai szupermarketek polcairél
eltintek az osztrak borok.

Sajnos ugyanez a botrdny megismétl6dott Magyarorszagon is, amikor az
Egri bikavért glicerinnel prébaltak feljavitani, ami ugyan nem mérgez6 az em-
beri szervezetre, és a borban eredetileg is megtalalhaté, de egy megengedett tii-
rési hatdron tdl jelenléte mar hamisitdsnak szamit. Nagyon konnyen lehet ha-
misitani a kiilonbo6z6 italféleségeket, melyeket rendszerint koncentratumokbél
allitanak el6 megfelel6 mennyiségti vizzel higitva. Mivel a koncentratumok arat
elsdsorban a cukortartalom szabja meg, ezeket kiillonb6z6 cukrok hozzaadasaval
szoktdk hamisitani. A narancslében példaul a gliik6z, szacharéz és a fruktéz
aranya 1:2:1, ezért ezt az élelmiszert a cukorrépabdl kivont invertcukorral ha-
misitjdk, melyben a cukrok aranya ugyanaz, mint a narancslében. A cukor mellé
a megfeleld sav-cukor arany fenntartasa érdekében kiillonféle szerves savakat is
kevernek az élelmiszerekhez.

Természetesen a hamisitassal parhuzamosan jelentés szamban dolgoztak
ki olyan modszereket, melyek a hamisitas tényét is ki tudjak mutatni. Rajottek
ebben az esetben arra, hogy az invertcukor triszacharidot is tartalmaz, mely az
egyik jelz6anyaga a hamisitasnak. A savarany beallitasara szolgal6 almasav az
ipari eléallitas kovetkeztében DL-valtozatban kaphaté, mig a narancslében csak
a természetes L-véltozat fordul elé. A szintetikus készitményekben a D:L aranya
1:1, ezért ha ilyen mesterséges almalevet kevernek a narancsléhez, a D-almasav
jelenléte jelzi a hamisitast. A D sztereo-izomer almasavat pedig ma mar mind en-
zimes modszerekkel, mind példaul nagyhatékonysagt folyadékkromatografiaval
konnyen ki lehet mutatni.

Nagyon sok hasonlé hamisitasi eljarast lehetne ismertetni, de erre majd a
konyv kovetkezé fejezeteiben keriil sor. Az el6z6ekbél azonban lathaté, hogy a
vilagon szinte minden élelmiszert hamisithatnak, és koztitk lehetnek olyan na-
gyobb, durva esetek is, amikor a hamisitédsra hasznalt anyagok rendkiviil médon
veszélyesek az emberi szervezetre, s6t haldlosak is lehetnek. Ilyen volt példéaul a
magyar paprika hamisitdsa 6lomoxiddal, hogy annak szinét kivdnatosabba tegyék,
vagy a csecsemdtapszerek hamisitdsa Kindban melaminnal, amivel annak nyers-
fehérje-tartalmat tudtak megnévelni, és amely tobb csecsem6 halalat is okozta.

A konyv kovetkezd fejezeteiben ezekrél a hamisitasokrol, illetve a hamisi-
tasok felfedésére kidolgozott analitikai médszerekrél lesz szé. A kovetkezé feje-
zetek elsé fele a hamisitasokkal kapcsolatos jogszabalyi héttért taglalja, a maso-
dik részben pedig a leggyakrabban hamisitott élelmiszereket, illetve a hamisitas
technikajat irjuk le.
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4.2. Az élelmiszer-hamisitas és annak jogi hattere
4.2.1. Mit jelent az élelmiszer-hamisitas?

— Hamis élelmiszernek minésiil az, amelyet nem az eléirasokban vagy a gyart-
manylapban meghatarozott minGség el6irasoknak megfeleléen éllitanak eld,

— amelyeket nem engedélyeztek, illetve nem nyilvantartott médon allitottak
el6 vagy hoztak forgalomba,

— amelyek elballitdsa soran nem megengedett 6sszetevéket hasznaltak fel,

— amelyeket jogsérté modon atcimkéztek vagy atcsomagoltak,

— amelyek mindség-megdrzési vagy fogyaszthatésagi idejét jogellenesen
meghosszabbitottidk, vagy amelyeket egészben vagy részben lejart min6ség-meg-
6rzési, illetve fogyaszthatésagi ideji anyagokbdl allitottak eld,

— amelyek el6éllitdsa soran nem emberi fogyasztasra szant anyagokat hasz-
naltak, illetve emberi fogyasztdsra alkalmatlan élelmiszert emberi fogyasztas cél-
jabol hoztak forgalomba.

A hamis élelmiszer fogalmat az aldbbi példakon talan még jobban meg lehet
érteni. Hamis az az élelmiszer, amelyet:

— lejart alapanyagokbdl allitottak eld,

—olcso terméket a dragabb termék csomagoléaséval és araval hoztak forgalomba
(j6 példa erre az, amikor a sz6jaolajat szinezékkel kezelve extra sziiz olivaolajként
értékesitik, vagy amikor az olcso étolajat j6 minéségii étolajként hozzak forgalomba),

—nem engedélyezett 6sszetevéket hasznalnak fel (nem engedélyezett szine-
zékek, tartositoszerek, édesité anyagok),

—eredetvédett termékeket hamisitanak (példaul parmezéan vagy feta sajtként
hoznak forgalomba mas technolégiaval késziilt, hasonlé termékeket, vagy hami-
sitjak példaul a parmai sonkat més helyrél szarmazé hiaskészitménnyel),

— nem bioterméket biotermékként hoznak forgalomba,

—novényi zsirt tartalmazo tejtermékeket allitanak el6 (a tejhez étolajat vagy
margarint kevernek, és ilyen tejbél magas zsirtartalmu sajtokat allitanak eld),

— novényi zsirt tartalmazé csokolddétermékeket dllitanak el6; a kakadvajat
novényi zsirokkal pétoljak,

— mesterséges mtimézet allitanak el6 cukorszirup, szerves savak, C-vitamin
és kulonféle enzimek felhasznaldsaval,

— a termék megnevezése nem felel meg a jogszabalyokban foglaltaknak, vagy
a termék kozismert megnevezése mellett a jogszabédlyokban eléirt és a fogyasz-
tok altal elvart mindség nem jelenik meg a termékben (a 4 tojasosnak nevezett
tészta nem tartalmaz tojast, a szaldmi elnevezésii termék nem felel meg az ilyen
termékre vonatkoz6 mindségi el6irdsoknak),

— a kulfoldrél behozott termékek hazaiként torténd arusitdsa (szezonélis
gytimolcsok, eper, cseresznye magyar termékként torténé arusitdsa marciusban,
aprilisban).
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4.2.2. Hogyan lehet az élelmiszer-hamisitas ellen kiizdeni?

Az élelmiszer-hamisitds minden korban és minden tarsadalomban biincselek-
ménynek szamitott. Magyarorszdgon mar 1896-ban térvény rendelkezett az élel-
miszer-hamisitasrol. Napjainkban az élelmiszer-hamisitds nemzetkézi mértéki-
vé vélt, amely a gazdasagi kartételén tal kozvetlen egészségiigyi és élelmiszer-
biztonsagi kockazatot jelent a fogyaszté szamara. Magyarorszdgon az illegélis
élelmiszer-hamisités elleni kiizdelem legfébb szerve az Elelmiszerlanc Feliigye-
leti Hatésag, amely kiilonféle tarshatdsdgokkal egytittmiikodve, meghatarozott
gyakorisaggal, hatdségi ellendrzési terv alapjan, fogyaszt6i bejelentések alapjan,
illetve gyant esetén végez ellenérzéseket.

Az illegalis élelmiszer-hamisitasokat az élelmiszer-elallitas és -forgalmazés
teljes tertiletén feliigyelete alatt tartja, nyomkovetési vizsgalatok biztositésa ré-
vén probalja elejét venni a hamisitdsoknak. Ezen vizsgalatok célja tobbek kozott
az illegélis tevékenységbdl szdrmazé jovedelmek felderitése, valamint a legalis
tevékenységet végz6 elballitok, forgalmazok, illetve fogyasztok érdekeinek védel-
me. A jogszabalyi héttért ezen vizsgalatokhoz Az élelmiszerlancrél és hatésagi
feliigyeletrél sz6l6 2008. évi torvény (nyilvanos adatbazis az élelmiszerlancban
tortént jogsértésekrol és a 3/2010. VM rendelet az élelmiszer-el6allitassal és -for-
galmazéssal kapcsolatos adatszolgaltatasrél és nyomon kovethetdségrél) adja.

4.2.3. Milyen hatosagi intézkedéseket lehet tenni a hamisitas
felderitése esetén?

Korlatozni vagy megtiltani lehet a forgalomba hozatalt, a behozatalt vagy a kivi-
telt; a terméket a forgalombdl ki lehet vonni, visszahivasa, megsemmisitése vagy
artalmatlanitasa megtorténhet; az élelmiszer-elgallité tevékenység végzését meg-
hatarozott id6re teljesen vagy részlegesen fel lehet fliggeszteni, korlatozni lehet,
vagy a miikodést teljes mértékben be lehet tiltani; az Gjboli mikodést szigora
feltételekhez lehet kotni, a létesitmények engedélyezését fel lehet fiiggeszteni
vagy vissza lehet vonni.

4.2.4. Milyen szankciokat lehet hozni az élelmiszer-hamisitas esetén?

A szankciok lehetnek élelmiszer-ellenérzési birsag, élelmiszerlanc-feliigyeleti
birsag, eljarasi birsag, illetve szabalysértési birsag. Elelmiszer-hamisitas esetén
figyelmeztetés, szankcié nem alkalmazhatd, a szankciénak szigord erkoélcsi és
anyagi kovetkezménynek kell lenni.

Biintet6 eljarast kell inditani a kovetkezé esetekben:

— egyedi azonosito6 jel meghamisitasa,

— egészségre artalmas kozfogyasztasi cikkel valo visszaélés,

— rossz mingségli termék forgalomba hozatala,
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— hamis mindségi tanusitvany kiallitasa,

—az élelmiszer hamis megjelolése, a fogyasztok szandékos megtévesztése, az
élelmiszer-vasarlé megkarositasa.

A legutobbi években Magyarorszagon az alabbi élelmiszer-hamisitasi ese-
teket deritették ki:

Tejporb6l novényi zsirt mutattak ki.

A mézhez idegen cukrot kevertek.

Porcukorhoz édesitészert adtak, rosszul tiintették fel a minéség-megdrzési
idé6t.

Baromfihtsbdl késziilt htskészitményeket hamisan cimkéztek.

Be nem jelentett médon gyartottak siitéipari termékeket, illetve allitottak el
asvanyvizet.

Engedély nélkiil gyartottak nyerstejet, fistolt késztermékeket.

Nem engedélyezett helyen val6 vagas utén tiltott médon hoztak forgalomba
kozfogyasztasra élelmiszereket.

4.2.5. A hamisitas elleni orszagos szervezetek

A Hamisitas Elleni Nemzeti Testiiletet 2008-ban a hamisitas elleni hatékony fel-
lépés érdekében hoztak létre. A hamisitas elleni kiizdelemben javaslattevéd, véle-
ményez6 és tandcsadoi feladatokkal felruhazott szervezet, a szellemi tulajdonnal
osszefliggd feladat- és hataskorrel rendelkez6 dllami szervek, valamint a szellemi
tulajdon védelmével érintett tarsadalmi és gazdasagi érdekvédelmi szervezetek
képvisel6it fogja 6ssze. A testiilet legfontosabb feladata a szellemi tulajdonjogok
megsértésének és a kiilonféle hamisitasoknak a kiszoritasa. A testiilet legfonto-
sabb feladatai a kovetkezok:

— A hamisités elleni nemzeti stratégia és a kiillonféle intézkedési tervek ki-
dolgozasa, ezek végrehajtasdnak tsszehangolasa.

— A hamisitas elleni nemzetkozi, f6ként eurépai uniés kezdeményezésekkel
kapcsolatos kormanyzati tevékenység 6sszehangolasa és tamogatésa.

— A hamisitasra vonatkoz6 statisztikai adatok rendszerezése és elemzése.

— A tudatossagnoveld, felvilagosité programok, kampanyok kezdeményezé-
se, 0sszehangolasa, végrehajtdsuk figyelemmel kisérése.

— A hamisitas ellen fellép6 rendészeti és igazsagligyi szervek munkatérsai-
nak tovabbképzése, javaslattétel a hamisitas elleni tevékenység jogszabalyi hat-
terének megteremtésére és médositasara.

A testiilet célja 6sszefoglalva az, hogy kezdeményezései a szellemi tulajdon-
jogok védelmének megerdsitése révén elémozditsak az innovacioét és noveljék a
kis- és kozépvallalkozasok versenyképességét. Tevékenységiik soran csokkenhet
a feketegazdasag aranya, néhet a foglalkoztatas torvényessége és a hamisitasbol
szarmazoé illegalis jovedelmek gazdasigba torténé visszaforgatasa. Munkajuk
biztosithatja a fogyaszték fokozottabb védelmét, és elGsegitheti, hogy a fogyasztok
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egészségét veszélyeztet§ hamis termékek kiszoruljanak a piacrdl. A testiilet tagjai
allami igazgatési szervek, koztiik kiilonféle minisztériumok és olyan nem allami
igazgatasu szervek, mint a Fogyasztévédelmi Egyesiiletek Orszagos Szovetsége, a
Magyar Iparvédelmi Szerz6i Jogi Egyestilet vagy a Magyar Mérkaszovetség.

4.2.6. A hamisitas elleni nemzeti stratégia

Az el6z6ekben ismertetett Hamisitas Elleni Nemzeti Testiilet (HENT) felallitasa-
r6l egy kormanyhatarozat dontott 2007-ben, és egy kormanybiztos elnokletével
megalakult egy javaslattevd, véleményez6 és tanacsadoi feladatokkal felruhazott
testiilet, melynek legfontosabb feladata a feketegazdasag visszaszoritasa, a szel-
lemi tulajdonjogok megsértése elleni kiizdelem, a szellemi tulajdonnal Gssze-
fiigg6 feladat- és hataskorrel rendelkezé allami szervek, valamint a szellemi
tulajdon védelmével érintett tirsadalmi és gazdasagi érdekképviseleti szerve-
zetek képviselGinek osszefogasa.

Egy 2008-as kormanyhatarozat a hamisitas elleni 6sszehangolt fellépés ér-
dekében a hamisitas elleni nemzeti stratégia kidolgozasat ttizte ki feladatul. A
HENT kozremtikodésével elkésziilt hamisitas elleni nemzeti stratégiat a kormany
korményhatarozattal fogadta el. A stratégia bemutatja a hazai jogi és intézményi
hétteret, a szellemi tulajdonjogok érvényesitésének helyzetét, helyzetképet ad a
szellemi tulajdonjogok hazai jellemz6irél, a jogsértések hatasairdl és a szellemi
tulajdonjogok megsértése elleni nemzetkozi fellépésrél. A stratégia meghata-
rozza a hamisitasok elleni fellépés f6 szempontjait, a cselekvési irdnyokat, az
eszkozrendszereket, a végrehajtds monitorozasét és a hatékonység vizsgalatat. A
stratégia célja:

— a szellemi tulajdonjogok megsértésének mértéke szamottevéen csokkenjen,

—a jogsértések elleni fellépés hatékonyabba valjon, eszkozrendszere javuljon,

— a szellemi tulajdonjogok védelmének fontosségéra és megsértésének ko-
vetkezményeire vonatkoz6 tudatossag fokozodjék.

A stratégia harom f6 pillére a statisztika, a tudatossag novelése és a jogérvé-
nyesités. A f6 cselekvési iranyba tartozik a hamisitassal 6sszefiigg jogsértésekre
vonatkozo statisztikai adatok 0sszegytijtése, a statisztikai adatgytijtés és értéke-
1és médszertananak kidolgozéasa, egy mindenki szdmara hozzaférhet6 adatbazis
Osszeéllitasa és a hamisitdsok gazdasagi kovetkezményeinek, a hamisitas 4altal
okozott karok becstilt értékének meghatarozasa, illetve az ezeket a szempontokat
segitd eljarasok kidolgozésa. A hamisitasokra vonatkoz6 statisztikai adatok rend-
szerbe foglaldsa biztositja, hogy a hamisitasok hazai mértékérdl és jellemzabirl
valés és pontos, mddszertanilag megalapozott helyzetkép késziiljon. Segitsé-
get nyujthat ezen tdl ahhoz, hogy hazank eleget tegyen a szellemi tulajdonjo-
gok érvényesitésérdl szolé Eurdpai Parlamenti és Tanacsi iranyelvekben eldirt
(2004/48/EK) jelentéstételi kotelezettségeinek, és hogy felmérhesse a hamisita-
sok gazdasagra gyakorolt kovetkezményeit.
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A tudatossag novelése 6 célkitiizése a hamisitas elleni és a jogérvényesités-
sel kapcsolatos szemléletformalé intézkedéseknek, kezdeményezéseknek és vég-
rehajtasnak. Ennek kapcsan biztositani kell a hamisitas elleni kiizdelemben részt
vev6 dllami szervek munkatéarsainak célzott tovabbképzését, és ki kell dolgozni a
tarsadalom kiillonb6z6 célcsoportjai szdméra a hamisitas ellen sz616 informécids
és oktatasi programokat, valamint kampényokat.

A jogérvényesités keretében az ezzel 6sszefiiggd jogszabalyi kornyezet, a jog-
alkalmazés kérdéseinek, valamint a jogosultakat segité intézkedéseknek és esz-
kozoknek az éttekintése a cél, valamint a sziikséges médositasok, Gj eszkdzok és
intézkedések kezdeményezése valdsul meg. A jogérvényesités jogszabalyi hatteré-
nek biztositasa mellett gondoskodni kell arrdl, hogy a hazai joggyakorlat is olyan
irdnyban fejl6djon, amely a jogosultak érdekeinek minél hatékonyabb védelmét
szolgalja. Olyan intézkedéseket kell kezdeményezni, amelyek a potenciélis jogi
lehetdségeken tdilmenden ténylegesen lehetdséget adnak az arra jogosultnak,
hogy jogaiknak érvényt tudjanak szerezni a jogsértékkel szemben. Javitani kell
a jogsértések elkertilését, megel6zését, felismerését, a jogérvényesités elGsegitését
célzé eszkozok, technologiak és szolgaltatdsok alkalmazhatésagénak lehetGségét.

A hamisitas tarsadalmi-egészségiigyi kovetkezményei, a hamisitasi tevé-
kenység intenzitasa, valamint a hazai iparagi érdekekre val6 figyelemmel az élel-
miszeripar kiemelt figyelmet kap e stratégidban. Az élelmiszeriparral kapcsolat-
ban felmeriilt sziikséges intézkedések a kovetkezik:

— az élelmiszer-hamisitas teriiletét érinté jogszabélyok éttekintése a jogalko-
t6 hatosagok gyakorlati tapasztalatai alapjan,

— a hamisitasok felderitéséhez sziikséges eszkozok fejlesztése,

— az élelmiszer-hamisitasi adatokbél naprakész, folyamatosan karbantartott,
nyilvanossag szdmara hozzéaférhet6 adatbézis kiépitése.

— a tudatossag novelése keretében az élelmiszer-hamisitas fogyasztovédel-
mi vonatkozasait kozéppontba allité kommunikaciés kampany kezdeményezése,
egy jogsegélyszolgdlat kialakitasa, valamint a hatéségi szakemberek képzése és
oktatésa.

A stratégia végrehajtasa a stratégia mellékletét képez6 intézkedési terv atjan
val6osul meg. Az intézkedési terv éves bontasban hatarozza meg a felel6soket, a
felkért kozremiikodbket és a végrehajtashoz szitkséges forrdsokat. A stratégiat
a hosszua tava szemlélet, az atlathatésag és az ellendrizhetdség alapelveit szem
el6tt tartva kell végrehajtani. A stratégia végrehajtasanak ellendrzése a HENT
feladata, melynek soran megéllapitja a stratégia végrehajtasanak és hatasanak
tapasztalatait, a végrehajtas sordn végbemend nehézségeket. A HENT évente el-
lendrzi a stratégia végrehajtasat és megvaldsulasat, megtargyalja az élelmiszer-
hamisitas hazai helyzetében bekovetkezé valtozasokat. A stratégidban foglalt
intézkedési terv végrehajtasarol beszamol a kormanynak.

Melyek a stratégia végrehajtasdnak varhaté gazdasagi, koltségvetési, tarsa-
dalmi, egészségi, kornyezeti és egyéb hatésai, illetve kovetkezményei?
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- el6mozditja az innovéciét és noveli a vallalkozasok versenyképességét,

— 0sztonz6leg hat a szellemi tulajdonjogi védelemre alkalmas mitiveket, mu-
szaki alkotasokat létrehozé feltalalokra, csokkenti a feketegazdasag aranyat, no-
veli a koltségvetési bevételeket, megakadélyozza a hamisitasb6l szarmazé illegé-
lis jovedelmek gazdasagba torténd visszaforgatésat,

— biztositja a fogyaszté fokozottabb védelmét, elésegiti, hogy a fogyasztok
egészségét is veszélyezteté hamis termékek kiszoruljanak a piacrdl,

— el6mozditja a mikodé téke bearamlasat,

— erésiti a befektet6i bizalmat és hazank kedvez6 nemzetkézi megitélését a
jogérvényesités terén.

A 2011-2015 kozotti idGszakra vonatkozo hamisitas elleni akcidterv élelmi-
szerekre vonatkozo része az alabbi f6 pontokat tartalmazza:

— az élelmiszer-hamisitas elleni hatdsagi beavatkozas hatékonyséagét biztosi-
t6 jogszabalyi rendelkezések attekintése, sziikség esetén mddositasa,

— a foldrajzi &rujelzés hasznélatanak ellendrzésére vonatkozé joggyakorlat
figyelemmel kisérése,

— az élelmiszer-hamisitds elleni kiizdelemben hatdskorrel rendelkezé ha-
tosdgok, egyéb érintett szakmai szervezetek kozotti egyiittmiikodés és tapasz-
talatcsere elémozditésa, ennek érdekében szakmai rendezvények, konzultaciok
szervezése,

— lakosségi felvilagositas a kozmédia és egyéb téjékoztatasi formak segitségé-
vel, valamint az iskolai képzés ttjan,

— az élelmiszer-hamisitds fogalmanak definialasa, a hozza kapcsolédé szank-
cionélasi rendszer létrehozasa,

- a laboratériumi vizsgélatokhoz sziikséges eszkozok fejlesztése.

4.2.7. Milyen elényei varhatok az élelmiszer-hamisitas elleni
fellépésnek?

A védjeggyel ellétott, illetve eredetvédett élelmiszereket hamisit6, valamint a va-
l6tlan informécidval jelolt élelmiszerek forgalomba hozatala elleni hatékonyabb
fellépés az eredeti j6 minGséget garantald termékek térnyerését segiti els. A piac
megtisztitasa, elrettent hatas kifejtése az elkdvetékre, a feketegazdasag kifehé-
ritése és a fogyasztok megvédése a hamis veszélyes termékektsl végsé soron az
élelmiszer-biztonsag javulasa.

4.2.8. Egy-két példa az élelmiszer-hamisitasok témakorébol

A leggyakrabban hamisitott élelmiszerek kozé tartoznak az olivaolaj, a tej, a méz, a
safrany, a narancslé, a kavé és az almalé. Ezeket az élelmiszereket hamisitjak, azaz
a benntik 1év6 komponenseket szandékosan kicserélik, helyettesitik, hozzatesz-
nek vagy elvesznek valamit az 6sszetevékbdl anélkiil, hogy azt a vasarlék tudo-
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maséra hozndk. A hamisitas oka minden esetben az anyagi haszonszerzés. A ha-
mis dsszetevék gyakran ismeretlenek, ezért sokszor nagyon nehéz 6ket felfedezni.

A melamint egészen 2007-ig sem szennyezéanyagként, sem hamisitasra
hasznalt anyagként nem tartottdk szdmon, miel6tt kutyatdpokbdl kimutatték, il-
letve miel6tt 2008-ban csecsemdétapszerekbe és mas tejkészitményekbe keverték
volna. Utébb kidertilt, hogy a melamint méar 1979 6ta hasznaltak hamisitasra a
nagyobb fehérjetartalom elérése érdekében, ami egészen 2007-ig rejtve maradt.
Nem gyanakodtak a melaminnal torténé hamisitédsra, mert a melamin tesztelése
nem volt része a rutin mindség-ellenérzésnek. Az élelmiszerek hamisitasat jelz6
rendszert arra nem tervezhetik, hogy a gyakorlatilag végtelen szami lehetséges
hamisit6 dsszetevét kimutassa, mert arra a vilag analitikai kapacitasa sem lenne
elég. Az adalékanyagok azért jelentenek nagy kockazatot, mert sok élelmiszer-
ben hasznaljdk éket, nincsenek feltiing tulajdonsagaik, és semmiféle funkcio-
nélis tulajdonsaguk sincs, amivel konnyen megkiillonboztetheték lennének méas
osszetevoktol.

A glicerin példaul, amellyel az utébbi idében a magyar vorésborok egy ré-
szét probaltak feljavitani, édes, szintelen folyadék, nehezen kiilénboztethetd
meg mas hasonldan édes, szintelen folyadékoktél, mint amilyen példaul a to-
xikus dietilén-glikol, amelyet korabban a glicerin helyettesitéseként ugyancsak
hozzaadtak a vorosborhoz, ami halalos kovetkezménnyel jart. A csalas felderi-
tése azért is nagyon nehéz, mert a csaldsok 95%-aban a hamisitott anyagot egy
kevésbé koltséges, hasonlé komponenssel cserélik fel, amelyet csak akkor lehet
felderiteni, ha tudjak, hogy mit keresnek. A helyettesitési csaldsra példa az oliva-
olaj mogyordéolajjal valé részbeni helyettesitése, vagy a gyenge mindségti piros-
paprika részbeni helyettesitése 6lom-tetraoxiddal vagy 6lom-krométtal.

A fentiek miatt célszertibb egy élelmiszer esetében azt megnézni, hogy mi-
nek kellene benne lenni és milyen mennyiségben, és nem azt, hogy minek nem
lenne szabad benne lenni. Jobban véd az élelmiszer-hamisitésok ellen, ha folya-
matosan ellenérizziik azokat a komponenseket, amelyeknek mindenképpen ben-
ne kell lenni a garantalt, j6 minéségli élelmiszerben. Egy j6l megtervezett elem-
zés képes felderiteni mind az ismert, mind az ismeretlen hamisité sszetevdit,
ami nagy elény egy olyan kérnyezetben, ahol nem lehet tudni, milyen veszélyes
hamisitvannyal fogunk talélkozni a jovében.

Hogy az élelmiszer-hamisitds mily mértékben elterjedt és milyen kéarokat
okoz a Fold népességének, arra jo példa az Interpol és az Europol kozos akcidja,
melyet 2012. december els6 hetében 29 orszag hatdsagi szervei segitségével vé-
geztek. A vizsgélatok eredményeként 135 tonna potencialisan veszélyes, tovabbi
100 tonna megtévesztd és potencidlisan veszélyes élelmiszert foglaltak le. A ha-
misitvanyok kozott megtalalhaté volt a kavé, a leveskocka, az olivaolaj, vala-
mint a luxustermékek koziil a kaviar is. Az egy hétig tart6 ellen6rzések soran
385 000 liter hamis folyadékot, vodkat, bort, sz6jaszészt és narancslevet is talél-
tak. Ezen tal emberi fogyasztasra alkalmatlan halak, hdsok, valamint édességek
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és fliszerek is el6keriiltek. A vizsgédlatok eredményeképpen hangsulyoztik, hogy
a hamis és kétes minéségt élelmiszereket és italokat minGségi el6irasok és higié-
niai kovetelmények betartasa nélkiil gyartjak, szallitjak, taroljak és forgalmazzak.
Ezek fogyasztasa a vasarlokra nézve komoly egészségiigyi kockazatot jelent, gyar-
tasuk és terjesztésiik viszont rendkiviil jovedelmezé iizlet a hamisitok szamara.

2009. évi adatok szerint a vilagon évente mintegy 50 milliard dollar értéki
hamis élelmiszer kertil forgalomba, mely tébbségében tejpor, gyermektapszer,
instant kavé, tdit6 vagy alkoholtartalmu ital. Az alkoholtartalmu italokat kiilo-
nosen nagy aranyban hamisitjak a magas adék elkertilése és a nagyobb bevétel
reményében. Osszességében tehat a vilagon eladott hamisitvanyok kb. 10%-at
teszik ki hamis élelmiszerek, de az élelmiszerarak emelkedésével parhuzamosan
ez az arany valoszintleg novekedni fog. A hamis ételek és italok fogyasztasa
komoly egészségiigyi kockazattal jar, mely nem egy esetben halalos is lehet. Ha a
csecsemdket példaul felvizezett tapszerrel etetik, alultaplaltak lesznek és meg is
halhatnak, ha az étel nem ellenérzott helyrdl szarmazé osszetevéket tartalmaz,
akkor veszélyes méreganyagok juthatnak a szervezetbe.

A hamisitékat nem érdekli és esetenként nincsenek is tisztaban azzal, hogy
milyen kovetkezményekkel jarhat a termékeik elfogyasztasa, egyediili céljuk a
minél nagyobb profit elérése. Az 6sszes élelmiszert természetesen nem lehet el-
lendrizni, hisz arra nincs élelmiszer-analitikai kapacitas. Az Egyesiilt Allamokba
példaul évente mintegy 10 millié élelmiszer-készitmény érkezik, de ennek csak
1%-at ellendrzik, és csak 0,3%-abol vesznek mintat. Az importalt élelmiszerek
mennyisége olyan éridsi, hogy ennél tobbet még egy ilyen gazdag orszag sem
képes ellendrizni, ezért f6ként a nagyobb kockazatot jelentd tényezdékre koncent-
ralnak. Olyan rendszert szeretnének kidolgozni, amellyel kénnyen ki lehetne
sziirni a legnagyobb kockazatot jelenté szallitmanyokat.

A legutobbi id6kben a szeszesitalokkal kapcsolatos hamisitdsok débbentet-
ték meg a kozvéleményt. 2008-ban Anglidban olyan hamis vodka kertilt forga-
lomba, melynek rendkiviil magas volt a metanoltartalma, amely mar maradandé
vakséagot is okozhatott. A forgalomba hozott szeszesital cimkéje jol utanozta az
eredeti, j6 minéségl vodkat, tehat megtévesztve a fogyasztét, a hamisitvany fel-
bontasa utan viszont kellemetlen, vegyszer jellegli szagot lehetett érezni, ami
jelezte, hogy nincs minden rendben. Hasonlé jellegli mérgezésrél szamoltak be
Oroszorszéagban, ahol 2006-ban sziikségéllapotot vezettek be Szibéria korzetében
a hamis vodka okozta tomeges mérgezések miatt.

2008-ban Indidban tébb mint 60 ember halalat okozta hamisitott ital fo-
gyasztdsa, és a magyar hat6sagok is gyakorta foglalnak le zarjegy nélkiil arusi-
tott szeszesitalokat, és fedeztek fel kordbban illegalis szeszf6zdéket. 2007-ben
hazénkban 600 ezer liter ablakmos6 folyadékbol csaknem 2 milli6 liter szeszes-
italt allitottak el6. 2008-ban pedig 1200 liter engedély nélkiil el6éllitott alkoholt
talaltak a vamosok, t6bb, engedély nélkiil tizemel$ szesziizemre bukkantak, és
egy csaladi hazban az illegalisan tizemeltetett palinkaf6z6 is felrobbant.
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4.2.9. Buiintethetg-e a hamisitas?

A Biinteté Torvénykonyv 1978. évi IV. torvénye szabélyozza a szellemi tulaj-
donjogok megsértésével (hamisitassal) kapcsolatos biintet6jogi tényéllasokat.
Megéllapitja, hogy a hamisitas biincselekmény, elkovetése szabadsagvesztés
biintetésének kiszabasat eredményezheti. A 2013. julius elsején hatalyba lépett
4j Buntet6 Torvénykonyv killondsen szigortian biinteti a hamisitast és az tizlet-
szerlien elkovetett, mas szellemi tulajdonjogi jogsértéseket.






5. fejezet

Specialis élelmiszer-hamisitasi esetek
és a hamisitasok kimutatasa

5.1. Tej és tejtermék hamisitasa

A j6 minéségl tej és tejtermék mentes a szennyezddésektdl, az antibiotikumok-
tol, a kellemetlen szagtdl és izt6l, a patogén mikroorganizmusoktél, szomatikus
sejtszdma és Osszcsiraszama alacsony, nem tettek hozza vizet, nem vettek el be-
l6le zsirt, semmiféle egyéb anyagot nem kevertek hozza, j6 az illata és a tejre
jellemz6 ize van, és tsszetétele megfelel a normélis tej 6sszetételének. A tejnél a
bakteriolégiai dllapotra, a tejtermékeknél pedig inkabb az iz- és aromaanyagokra
kell legjobban odafigyelni.

Hamisitasnak szamit, ha a nagyobb haszon elérése érdekében a tejhez
barmit, els6sorban vizet hozzatesznek, vagy bel6le barmit, els6sorban zsirt el-
vesznek. Legtobbszor vizet vagy f6lozott tejet adnak a tejhez, és elvonjak eredeti
zsirtartalménak jelentés részét, melyet stirtiségméréssel, fagydspont-ellenérzés-
sel vagy a zsirtartalom meghatarozasaval lehet ellenérizni. A piszkos viz, a mo-
soszerek, a novényi sejtek, a szdr, a haztartasi por és piszok, az allati vizelet és
bélsar szemmel is j61 lathato, szagolhato és taszit6 szennyez6i a tejnek. Az egyéb,
szemmel nem lathaté és orral nem érzékelheté hamisitasok kideritése javitja a
kereskedelmi tej és tejtermékek mindségét, ezért ezen modszerek ismerete fon-
tos mind a vasérlok, mind a mingség-ellenérzéssel foglalkozok szdméra. Tobb
orszagban olyan pontrendszert vezettek be, mely biinteti a tej minéségét ronté
tényezdket, és kisebb jovedelemhez juttatja a nem megfeleld tejet termel farme-
reket. Kulonosen nagy figyelmet forditanak a tej antibiotikumokkal, radioaktiv
anyagokkal, klérozott szénhidrogénekkel és nehézfémekkel val6 szennyezésére.

5.1.1. A kiillonféle allatfajtakt6]l szarmazoé tejek és azok hamisitasa

A tehéntej és a bivalytej, a tehén és a kecske-, valamint a juhtej elegyitése, akar
hamisitas céljabdl, az egész vilagon el6fordul. Kiillonosen a kecsketejet hasznaljak
el6szeretettel a tehéntej hamisitdsara, bar nagyon sokszor el6fordul az egyébként
kivélé minéségl kecsketej vizzel vagy tehéntejjel torténé hamisitasa a nagyobb
haszon elérése céljab6l. Amennyiben a kecsketejet tehéntejjel hamisitjak, annak
tdpértéke nem valtozik meg, s6t amennyiben a hozzéadott tehéntej mennyisége a
15%-ot nem haladja meg, a kimutatasa is nagyon nehéz. Ez a helyzet kiilonosen
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a sajt eléallitasdnél okoz problémat, mert a kiilonb6zé tejféleségek mas aromaét és
izt kolcsonoznek a sajtnak, s6t az idegen faj teje allergias reakciot is kivalthat a
fogyaszto szervezetében.

Tobb moédszert is kidolgoztak az ilyen tipusd hamisités leleplezésére. Im-
munolodgiai és nem immunolégiai gélelektroforézist alkalmaztak a kiilonboz6
fajok tejeinek egymaéstol valé elkiilonitésére, és kiilonosen az izoelektromos 6-
kuszalast tudték jo hatdsfokkal alkalmazni a fehérjékre, a gazkromatogréfiat és a
nagyhatékonységu folyadékkromatografiat pedig a kezeino-makropeptidekre és
a zsirsavakra. A kémiai 6sszetétele és az UV spektruma is mas az ilyen tejeknek,
ami ugyancsak lehetéséget ad az azonositésra. A tehéntej és a kecsketej eltérd
zsirsavosszetétele, a zsirsavakbol szamolt indexek kiilonbozésége ugyancsak le-
hetéséget ad az azonositasra.

Kiilonosen alkalmasak erre a rovid szénlancu zsirsavak, illetve az azok kon-
centraci6jabdl szamolt indexek, és a gdzkromatogréfids analizis azt is bizonyitot-
ta, hogy a kecske- és juhtejbdl késziilt sajtok més rovid szénlanct zsirsavminté-
zattal jellemezhet6k, mint a tehéntej, ezért ennek alapjan a sajtok megkiilonboz-
tethet6ek egymastél. A laurinsav : kaprinsav ardny a tehéntejb6l késziilt sajtban
atlagosan 1,16, mig a kecskesajtban 0,46, a juhsajtban pedig 0,58. Ez az arany
alkalmas arra, hogy informéciét adjon a kecske- és juhsajtban 1évé tehéntej meny-
nyiségérol. A tehéntej kecsketejhez torténd keverését a p-karotintartalom alapjan
is ki lehet mutatni, ugyanis a kecsketejben ez a vegyiilet nem talalhaté meg. 20%
kecsketej tehéntejhez torténd keverése az UV spektrum alapjan is kimutathaté.

Enzimatikus modszereket is kidolgoztak a juhtejhez kevert tehéntej kimu-
tataséra, a tehéntej lényegesen nagyobb riboflavin-tartalma és xantin-oxidéz-ak-
tivitasa alapjan, mely szerint 2% tehéntej a juhtejben mar kimutathat6 ezzel a
modszerrel. A mddszer hibédja, hogy mivel a hékezelés az enzimaktivitast tonk-
reteszi, nem alkalmazhat6 hékezelt tejek esetében.

A juh-, a kecske- és a tehéntej asvanyianyag-tartalma viszonylag allando, de
a kiilonb6z6 elemek ardnya a kiilléonb6zé tejekben nagyon is eltéré. Az asvanyi
anyagok mennyiségét befolydsolja még a technolégiai is, amikor példaul kiilon-
féle sajtokat készitenek a tejekbdl, ennek ellenére hatarozott killonbségek vannak
a killonboz6 tejekbdl késziilt sajtok kozott. A kalcium és a magnézium aranya pl.
a tehéntejben 23,3, a juhtejben pedig 17,2, ami alapjan a két tejbdl késziilt tejter-
mék egymastél megkiilonboztethetd. Kiillonbségeket taldltak a harom faj kozott
példéul tejitk K/Mg, Na/Ca, Cu/Zn és Cu/Na ardnyaban, és multivaridciés anali-
zissel a nyomelemeket (Cr, Mn, Fe, Ni, Cu, Zn, Mo, Cd és Pb) a kiilonb6z6 fajok
tejének egymastol valé elkiilonitésére tudtak hasznalni.

A kiilonb6z6 fajok tejébdl késziilt sajtokat el tudtak kiiloniteni pl. elektrofo-
rézissel, a kiillonb6zé kazeinfrakciok (els6sorban a k-kazein) eltéré mozgékony-
saga alapjan, és hasznosnak bizonyultak eben az esetben a savéfehérje-frakciok
is. Mivel a tehéntej o-kazein és B-laktoglobulin frakciéinak mozgékonysaga 1é-
nyegesen nagyobb, mint a kecsketejéé, ezek a frakcidk is alkalmasak a hamisitas
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kimutatdsara. A tehéntej as -kazein frakciéja alapjan 5-10% tehéntej kecsketej-
hez keverése kimutathato, és ugyanez elmondhaté a p-laktoglobulin frakciora is.
Sajt esetében a a-kazein frakci6 lényegesen érzékenyebb, mint a B-laktoglobulin,
mivel ez egyrészt tdvozik a sajtkészités soran, ezért koncentracidja alacsony,
masrészt hajlamos a kicsapddasra, ami ugyancsak csokkenti mennyiségét. Az
a-kazeinnel kapcsolatos vizsgalatok azon a feltételezésen alapulnak, hogy kon-
centracidja viszonylag élland6 a tehéntejben, bar egyes vizsgédlatok szerint na-
gyok lehetnek az egyedi eltérések, amelyek a koagulaciot is befolyédsoljak, ami
nehézzé teszi 5%-nal kevesebb tehéntej kimutatasat a kecskesajtbol.

A sajtok karbamidos extrakci6jat kovets izoelektromos fokuszalas a para-k-
kazeintartalom alapjan a tehéntej mennyiségének nagyon pontos meghataro-
zéasat teszi lehetévé kecske- és juhsajtokbdl. Ezzel a modszerrel, denzitometrids
kiértékelést alkalmazva, 1-2% tehéntej a juhtejbdl és a juhsajtokbdl kimutathato.

A nagyhatékonysagu folyadékkromatografia (HPLC) szintén alkalmas a
kecske- vagy juhtejhez kevert minimum 2% tehéntej kimutatésara és mennyiségi
meghatarozasara. Immunodiffiiziés médszerekkel és immunelektroforézissel is
ki lehet mutatni legaldbb 2,5% tehéntejet a juh- és kecsketejbél. Ezek a maéd-
szerek alkalmasak a sajt tehéntejb6l szdrmaz6 aranyanak a meghatérozasara is,
amennyiben az legalabb a 10%-ot eléri. A radialis immunodiffiziét is alkalmaz-
tak a tehéntej juh- és kecsketejbdl torténd kimutatasara, ez a technika azonban
nem terjedt el a gyakorlatban. A rakéta-immunoelektroforézissel ugyancsak jo
hatasfokkal mutathato ki a tehéntej a masik két faj tejébdl, mert a keresztreak-
ci6 az antitest és a kecsketej kozott kizart, és ezzel a modszerrel 1-5% tehéntej
kecsketejhez torténé keverése kimutathaté. A modszer mind a hékezelt, mind a
homogénezett, mind a nyerstej esetében alkalmazhaté.

Az ELISA-mddszert is j6 hatékonységgal alkalmaztdk a tehéntej juhtejbdl,
illetve juhsajtb6l torténé kimutatasara, bar a kiméletesen és az ultramagas hé-
mérsékleten pasztérozott tej, valamint a sterilezett tej gyengébb immunvélaszt
ad a valdszind precipitaci6é miatt.

A modszereket 6sszehasonlitva megallapithat6, hogy az elektroforézis, kii-
lénosen a poliakrilamid-gélelektroforézis (PAGE) pontosabb és megbizhatébb
eredményeket ad, mint akar az immunelektroforézis, akar a radialis immuno-
diffazié. Az elektroforézissel az 5% kecsketej juhtejhez torténd keverése nagy
biztonsaggal kimutathaté.

5.1.1.1. A bivalytej tehéntejjel térténé hamisitasa

Alacsony ara miatt a vizibivaly tejét a tipikusan olasz sajt, a mozarella el6éllitasa
soran gyakran hamisitjak tehéntejjel. Az elektroforetikus mobilitas alapjan az
elektroforézist elGszeretettel alkalmazzak a bivalytejhez kevert tehéntej kimuta-
tésara. Erre leginkdbb az a- és a B-kazein alkalmas, hisz ezek mozgékonysaga tér
el leginkabb egymastol. A kazeinfrakciok koziil is az os,-kazein adta a legjobb
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eredményt mind a poliakrilamid-gél, mind az agar6zgél elektroforézisnél. Min-
den kazeinfrakciénak megvan a megfelel$ parja a tehéntejben és a bivalytejben
is, melyek izoelektromos fokuszalassal (IEF) egymaéstdl szétvalaszthatok.

Prébalkoztak a proteolitikus enzimek alkalmazasaval, és azt kovetéen a
frakciok szétvalasztaséval is a két tej megkiilonboztetésére. A kapott frakciok
elektroforetikus mozgékonységa kiillonb6z6 volt, ami ugyancsak j6l hasznosit-
hat6 a tehéntej bivalytejbdl térténé kimutatdsara. Kisérletek torténtek a v, és a
v, kazeinfrakci6 elemzésére plazminadagolas utan, PAGE és IEF alkalmazaséval,
mely mddszer alkalmasnak bizonyult 1% mennyiségi tej kimutatdsara a masik
fajébo6l. A moédszer nemcsak a kimutatasra, de a mennyiségi meghatarozasra is
alkalmas a nevezett kazeinfrakciok alkalmazaséaval.

Prébalkoztak az elektromos vezet6képesség alkalmazésaval is, mely azon az
elven alapul, hogy a bivalytej elektromos vezet6képessége a tehéntej hozzaada-
saval aranyosan né. Probélkoztak a zsir zsirsavisszetételének meghatarozasaval
azon az alapon, hogy a bivalytej tejzsirjdnak palmitinsav- és olajsavtartalma a
folyékony fazisban szignifikdnsan nétt a tehéntej hozzdadasdnak hatésara. E két
zsirsav rendkiviil érzékenyen reagél a tehéntejjel torténd elegyitésre, és segitsé-
giikkel 5% tehéntej bivalytejhez keverése nagy biztonsaggal kimutathaté. Mivel
a zsirsavosszetételt befolyasolja az évszak, a régio és az allatok takarménya is,
javasolhat6, hogy minden koérnyezetben végezzék el az Gsszehasonlitast a két
faj zsirjanak Osszetételét illetGen, és a helyi sajatsdgoknak megfelel$ becslérend-
szert hozzanak létre a tehéntej részardnyanak meghatéarozasara.

Kidolgoztak mdédszert a bivaly kazeinmicellak altal nytlban termelt ellen-
anyag segitségével és a karotintartalom alapjan is, minek az az alapja, hogy a
bivalytej karotintartalma lényegesen kisebb a tehéntejénél. A bivalytej tobb lak-
tenint és kevesebb agglutinint tartalmaz, mint a tehéntej, ami ugyancsak a meg-
kiilonboztetés alapja lehet.

A kiulonféle fajok teje a kiilonféle ill6 komponensek alapjan is megkiilon-
boztethet6 egymastol. A dimetilszulfon pl. a tehén-, a kecske- és a juhtejben az
0sszes ill6 komponens 25%-at teszi ki, mig ez az ardny a bivalytejben csak 4%,
ami ugyancsak a megkiilonboztetés alapja lehet. A 3-metil-butanal csak a bi-
valytejben taldlhaté, a fenilacetaldehid és a benzaldehid nagy koncentraci6ban
talalhaté meg a kecsketejben, mig a 2-metilketonok és az 1-oktén-3-ol a bivaly-
tejben taldlhat6 meg nagyobb koncentraciéban, a feniletanol pedig, ami a juh- és
kecsketejben egyaltalan nem talalhaté meg, szazszor nagyobb koncentraciéban
talalhat6 a bivalytejben, mint a tehéntejben. A fentiek mind egy potencialis ana-
litikai modszer alapjat jelenthetik.

5.1.1.2. Az anyatej hamisitasa egyéb tejekkel

A pelyhesedési teszt sordn a kalcium-acetat megfelelé koncentraciéju oldata a
kazeinfehérjéket 37 °C-on, a savéfehérjéket pedig 60 °C-on csapja ki, de nem
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reagél a humén kolosztrummal. Ha pelyhek csapédnak ki az anyatejbél, akkor az
tehéntejet is tartalmaz. Az anyatejhez kevert tehéntejet telitett réz-szulfat-oldat-
tal és 0,4% kadmium-szulfat-oldattal is ki lehet mutatni, melynek soran tehén-
tej jelenlétében csapadék valik ki. Az anyatej vizezését a fagyaspont-novekedés
alapjan lehet kimutatni, de nagyon 6vatosan kell banni ezzel a médszerrel, mert
a fagyaspont személyrél személyre, s6t ugyanannal az anyéanal is véltozhat.

Az anyatejhez kevert tehéntejet viszonylag konnyd kimutatni az anyatej,
illetve a tehéntej fehérjefrakcidéinak tulajdonsagaiban fennallé kiilonbségek
alapjan. Mivel a p-laktoglobulin az anyatejben nem fordul el6, annak jelenléte
az anyatejben egyértelmiien a hamisitdsra utal. Alkalmas a hamisitas bizonyi-
tasara a savofehérje-frakcioban talalhaté a-laktalbumin és a kazeinfrakcioban
talalhat6 k-kazein is. Ezeknek a fehérjefrakcidknak a segitségével 1% tehéntej
anyatejhez keverése kimutathat6. Az alkalmazott médszer a PAGE és az IEF.

Az anyatej szabadaminosav- és taurintartalma lényegesen nagyobb, mint
a tehéntejé. Mig az anyatej taurintartalma 33,5 umol/100 ml, addig a tehéntejé
csak 1,9 umol/100 ml, a glutaminsav esetében pedig 262,7 umol/100 ml és 28,8
umol/100 ml. Ezek az értékek is lehet6séget adnak az anyatejhez kevert tehéntej
kimutatasara, hisz az mind a taurin, mind a szabad glutaminsav mennyiségét
jelent6s mértékben csokkenti. Mind a taurint, mind a szabad glutaminsavat meg
lehet hatarozni ioncserés oszlopkromatografiaval oszlop utani ninhidrinnel valé
szarmazékképzéssel vagy nagyhatékonysagu folyadékkromatografidval oszlop
el6tti szarmazékképzéssel.

5.1.2. Szojatej a tehéntejben

Az utobbi id6ben a szdjatej és a szdjafehérje nagy figyelmet kapott mind gazdasagi,
mind taplalkozasi szemponthdl. Ez kiilonosen igaz a fejl6d6 orszégokra, ahol hiany
van j6 minGségu éllati eredeti fehérjébdl, melynek helyettesitésére, annak kivalta-
sara vagy kiegészitésére a szojafehérje kivaldan alkalmazhat6. Ezen tdl a széjatej és
a beléle késziilt tejtermékszerti anyagok idealis tapanyagok a vegetarianusoknak
és a tejfehérje-allergidban szenvedéknek. Nehéz olyan analitikai mddszert talal-
ni, mellyel a tejhez kevert szb6jafehérje kimutathaté lenne, mert 10-20% szdbjatej
tejhez torténd keverése nem valtoztatta meg sem a joghurt, sem a sajt organolepti-
kus tulajdonségait. 20% szdjatej-hozzaadds nem valtoztatta meg az alvadési id6t,
ennél tobb esetében azonban mar hosszabb alvadési idével kell szamolni.

A szerkezetben 1év6 hasonlésagok sajatos probléma elé allitjak az analitiku-
sokat, amikor szdjafehérjét kell kimutatni egy tejtermékbél. Tobb médszert is ki-
dolgoztak erre a célra: a natrium-dodecil-szulfat poliakrilamid gélelektroforézist
(SDS-PAGE), a szeroldgiai médszereket és a peptidanalizist. Ezek az analizisek
mind a szo6jatej és a tehéntej fehérjetartalmaban fennéll6 kiillonbségeken alapul-
nak. A PAGE-val, 8,6-0s pH-ju tris puffer alkalmazésaval a tehéntejbdl hat, a sz6-
jabél pedig kilenc frakciét lehet elkiiloniteni. A széja globulinfrakcidinak elektro-
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foretikus mozgékonységa nagyobb, mint a vonatkozo tejfehérjéé, a k-kazeiné, de
kisebb, mint a y-kazeiné. Ezzel a médszerrel 2% szbjatej tehéntejhez torténd ke-
verése kimutathat6. Ezen modszereken til a PAGE, az SDS-PAGE és a HPLC is jol
hasznalhat6 a sz6jafehérje kimutatdsara, mely modszerek segitségével 5%-o0s sz6-
jatej-hozzdadas nagy biztonsaggal kimutathaté és a mennyisége meghatarozhaté.

Ertékelve a HPLC-analizis sordn kapott cstcsokat, hitelesité egyenes segit-
ségével, 1%-nél tobb szbjatej a tehéntejben nagy biztonséggal kimutathat6. Ezen
modszerek hatranya, hogy dragék, képzett személyzetet és draga miiszereket igé-
nyelnek, ezzel szemben az ELISA-md6dszerek 1ényegesen olcs6bbak, és veliik is
lehetséges 1%-nél tobb szbjatej kimutatésa. A szo6jatej mellett ezekkel a mddsze-
rekkel a tejhez kevert kékusztej is kimutathato.

5.1.3. A savo és az ir6 kimutatasa a tejbél

A megnovekedett sajtfogyasztas kovetkeztében megnétt a savé mennyisége,
melynek elhelyezése és felhasznédlasa gondot okoz. A savébdl késziilt savépor 1é-
nyegesen olcsébb a sovény tejpornal, de felhasznalasdnak, a magas tejcukortarta-
lom miatt, korlatai vannak. A sovany tejpor, az el6irdsok szerint, csak f6l6zott tej-
b6l késziilhet, és nem tartalmazhat savébol vagy ir6bdl szarmazo szarazanyagot,
és olté enzim sem lehet benne. A vilagon sok helyen az édes tejszinbdl késziilt
vaj gyartasa utdn visszamaradt irét por formajaban a sovany tejporhoz keverik,
amelynek kimutatdsara tobb maédszert is kidolgoztak. A hamisitas tényét nyo-
mon lehet kévetni a savéfehérje frakcié mennyisége, a tejsav mennyisége alap-
jan, mely pozitiv, ha meghaladja a 150 mg/100g-ot, és a hamutartalom alapjan,
mely pozitiv, ha tobb mint 8%.

Az irépor kimutatasara fel lehet még hasznélni az elektronmikroszképot,
mert a részecskék feliilete eltérd, ha sovany tejbdl vagy ir6bol késziil a por. Fel
lehet még hasznélni a savas kicsap6dési tesztet, melynek soran a kazeinmicel-
lak, a savofehérjék és az iréban 1év6 nagy mennyiségl zsirgolyécskamembranok
eltér6 modon viselkednek.

A pasztérozott tej hamisitasa is nagy problémat jelent a kiilonb6z6 orszagok-
ban. Mivel a sav¢ ara alacsony, organoleptikus tulajdonségai nem térnek el jelen-
tésen a tejétdl, egyértelmti, hogy a tej hamisitasaval jelentds gazdaséagi haszonra
lehet szert tenni. A savé mennyiségét a tejben ki lehet mutatni a kazein-savé-
fehérje ardny alapjan. A kazeint meg lehet hatédrozni annak 4,6-es pH-n torténé
kicsapésa utdn, ami utdna visszamarad, az a savéfehérje. A kazeintartalom és a
foszfortartalom nagyon szoros 0sszefiiggésben van egyméssal, mert csak a kazein
képes a foszfatot észterkotéssel megkotni, igy a foszfortartalombdl a kazeintarta-
lomra, abbdl pedig a tej savoval val6 hamisitédsara lehet kovetkeztetni.
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5.1.4. Savofehérje a tejtermékekben

Nagyon fontos annak ismerete, hogy a kiilonféle tejtermékek mennyi tejszaraz-
anyagot, és ebben mennyi teljes tejport tartalmaznak. A fagyasztott tejtermékek-
nek legalabb 10%-ban zsirt és 20%-ban szarazanyagot kellene tartalmazniuk, és
tudni kellene azt is, hogy mennyi benne a savéfehérje és a kazein aranya. A fes-
tékkotéses modszerek alkalmasak ugyan példaul jégkrémek fehérjetartalmanak
meghatarozasara, de némiképp més eredményt adnak, mint a hagyoméanyos Kjel-
dahl-mdédszer. Nagyon nehéz kilénvalasztani a kazeint a savéfehérjét6l, mert
a kilonféle hékezelési eljarasokat kovetéen egyiitt csapddnak ki, gyakorlatilag
elvalaszthatatlanok.

Ahhoz, hogy ezt a két fehérjét meg lehessen hatarozni, a komplexet szét kell
roncsolni, vagy valami egyéb megoldast, példaul a foszfortartalom alapjan valé
becslést kell alkalmazni. Mivel a foszfor csak a kazeinhez kotédik, a foszfor/nit-
rogén arany alapjan a kazein mennyisége, még egy olyan Osszetett matrixban is,
mint a jégkrém, becsiilhetd. Alkalmazhaté ezen tal még a radialis immunodiffa-
zi6 a kazein és savéfehérje mennyiségének becslésére. A kazein mennyiségének
meghatarozasa a foszfortartalom alapjan j6l hasznédlhaté a natrium-kazeinét és
feldolgozott tejtermékek esetében is. A savépor, ir6por vagy kazeinat hozzaadasa
a folozott tejhez a cisztein-cisztin (-S-S-) komplex, valamint a szialinsav alapjan
mutathaté ki. A cisztein- és a cisztintartalom egy maédositott ninhidrin reakcio
alapjan vagy ioncserés oszlopkromatografiaval mérheté. Az SH-csoportok meny-
nyisége a normal sovany tejporban 86,4 ug/g fehérje, amely savé vagy savofehérje
hozzaadaséra linearis emelkedést mutat. 10% savofehérje hozzdadésa a sovany
tejporhoz az SH-csoportok koncentraciéjat szignifikans mértékben megnoveli,
ezért e modszer alapjan a hozzaadott sav6 vagy savofehérje mennyisége meghata-
rozhaté. Amennyiben a cisztein/cisztin ardny nagyobb mint harom, és a szialinsav
mennyisége meghaladja a 3%-ot, a savofehérje kiegészités bizonyitott. Lehetéség
van még a HPLC és a gélelektroforézis alkalmazasara is, de ezek draga technikak.

Az aminosav-6sszetétel alapjan is meg lehet hatédrozni a hozzaadott savéfe-
hérje mennyiségét, amennyiben az eléri vagy meghaladja a 10%-ot. Ezt a mdd-
szert nem befolyasolja, hogy denaturalt vagy nem denaturalt savéfehérjérél van
sz0, illetve hogy tortént-e hékezelés vagy nem. Prébalkoztak a glikomakropepti-
dek HPLC-s vagy spektrofotometrids meghatarozasaval is, de a bakterialis szeny-
nyez6dés miatt sok volt a fals eredmény. J6 eredményeket értek el a renninnel
keletkezett savopor édes ir6porhoz torténé keverésének kimutatasaval, de még
jobbak voltak az eredmények a savanyt alvasztas esetében kapott savopornal.

A modszereket 6sszehasonlitva megallapithaté, hogy a HPLC-mddszer mind
megbizhatésagban, mind érzékenységben feltilmilja az 6sszes tébbit, és vele 0,5%
édes savopor hozzéakeverése kimutathaté a fehérjefrakciok analizise alapjan.

A sajtgyartéas soran keletkezett édes savopor tobb vizoldhaté molekulat tar-
talmaz, mint a tej, ezért magasabb a laktéz-, natrium-, kalium- és kloridtartal-
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ma. Ezért egyértelmt, hogy a tejporbdl készitett tej fagyaspontja lényegesen ala-
csonyabb lesz, ha savoport adtak hozza. A fagyaspontcsokkenésbdl regresszios
egyenletek alkalmazaséaval a hozzdadott savopor mennyisége meghatarozhaté.

Maés modszerek is ismertek a hozzdadott savopor meghatarozésara, ezek
azonban bonyolult el6készitési miiveleteket igényelnek, ezért nem terjedtek el a
gyakorlatban. Az infravoros spektroszképia Furier-tanszforméacioval kombinalva
alkalmas lehet a fehérjék megktilonboztetésére.

5.1.5. Tejporbdl elGallitott (Gjraalkotott) tej

A tejpor-elééllitas soran a fehérjék egy része denaturdlédik, amit fel lehet hasz-
nélni az Gjraalkotott tej kimutatdsara. A festékkotéses modszerek, valamint a gél-
elektroforézis nem tudott killonbséget kimutatni a normal és az Gjraalkotott tej
kozott. A p-kazein és az a-laktalbumin aranya alapjan azonban 25% uajraalko-
tott tej normal tejhez torténé keverése kimutathato.

Elektronmikroszképos vizsgalat soran kidertilt, hogy az tjraalkotott (re-
konstrualt) tej olyan 500 nm-nél nagyobb atméréjli aggregdtumokat tartalmaz,
melyek a normal tejben nem fordulnak elé. Prébalkoztak a rezazurinnal is, mely
maés szint ad a két tej esetében, és a tej tsszes redukalé kapacitasat is probaltak
ebbél a célbol alkalmazni. Ugy gondoljak, ha a stirtiség és a fagyaspont meg is
felel az elvarhat6 értéknek, az djraalkotott tejek nitrattartalma, az alkalmazott
higitéviz nitrattartalma miatt, nagyobb lesz, mint a normal tejé, hisz a normal
tej nitrattartalma rendkiviil alacsony. Ha a nitrattartalom 1 mg/kg-mal nagyobb,
akkor gyanakodni lehet, hogy a tej Gjraalkotott tejet is tartalmaz. A meghatarozas
soran a nitratot nitritté konvertaljak, mely kemilumineszcens eljarassal nagyon
pontosan mérhetd.

5.1.6. A tej- és tejtermék-hamisitas egyéb lehetGségei

Amennyiben a tej mangantartalma magas, borjatappal val6 hamisitasra gyana-
kodhatunk, ugyanis a borjutdp mangantartalma elérheti a 10-15 mg/kg-ot is, mig
a tejé csak 0,021 mg/kg koriili. A tiszta tej kiegészitése novényi fehérjéket tartal-
mazo6 tejjel a savofehérje nitrogéntartalménak mérésével mutathaté ki, miutén a
kazeint kicsapattak.

A nyers tej pasztérozott tejhez torténé keverése a foszfataz enzim aktivita-
sdnak mérésével mutathaté ki. A mozzarella sajt val6disdga skenning elektron
mikroszkoppal ellendérizhetd, ugyanis a hamisitvanyokban olyan zsirgolydcskak
talalhatok, melyek az eredeti sajtokban nem mutathaték ki.

Gltukozt, nddcukrot, karbamidot vagy amménium-szulfatot azért adnak a
tejhez, hogy a vizzel valé higitas tényét elfedjék. Ezekkel az anyagokkal még
a fagyaspont-novekedést is meg lehet akadélyozni, tehét kifinomult analitikai
médszerekre van szitkség a csalds leleplezésére. A tejhez hozzaadott cukrot a
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tejben eredetileg is jelen 1évé tejcukor miatt csak kromatografias médszerekkel,
elsésorban HPLC-vel lehet analizalni, amikor is nem a cukrok 6sszes mennyisé-
gét, hanem a cukrokat egyenként hatarozzak meg. Gyors az a mdédszer, mikor a
cukrokat invertdz enzimmel hidrolizaljak, a keletkezett gliik6zt és fruktézt pedig
enzimatikusan, glik6z oxidaz-peroxidaz teszttel hatarozzak meg.

A konyhasé tejhez torténd hozzaadasa 0,4%-ig nem okoz izvaltozast a tejben,
de ezzel egy id6ben 13% vizet is lehet a tejhez adni anélkiil, hogy fagyaspontja
lényegesen megvaltozna. A savassag csokkentésére ammoniaoldatot is adnak a
tejhez, esetenként natrium-bikarbonéatot vagy antibiotikumokat, hogy hosszabb
ideig eltarthat6 legyen. 0,3% natrium-bikarbonat hozzaadésa lehet6vé teszi a tej
10%-kal valo higitasat vizzel, a mérheté paraméterek jelentds valtozasa nélkiil.

5.1.6.1. Egyéb zsiradékok a tejben, a vajban és a ghee-ben

Mivel a zsiradékok koziil a tejzsir az egyik legdragabb, annak hamisitdsa egyéb
olcs6 zsirokkal a vildgon szinte mindenhol el6fordul. Leginkabb a novényi ola-
jokat, ezen beliil is a lenmagolajat, valamint a marhafaggyut hasznaljak a leg-
nagyobb aranyban a hamisitasra. A legtobb orszédgban tobbféle médszert dol-
goztak ki a vaj hamisitdsanak felderitésére. A modszerek tobbsége a trigliceridek
szerkezetének megéllapitasan, a zsirsavisszetétel elemzésén, az el nem szappa-
nosithaté lipidek mérésén (szterinek, szterin-észterek, tokoferolok, karbonilve-
gyluletek) vagy a fizikai tulajdonsagok elemzésén alapul.

A legigéretesebb modszer a trigliceridek elemzésén alapul, melynek soran a
ktilonb6z6 szénatomszamu trigliceridek segitségével a tejzsir a tobbi zsirtdl jol
elkiilonithetd, és 5-10% idegen zsir hozzdaddsa nagy biztonsaggal kimutathato.
Kiillonbozé képleteket dolgoztak ki, melyek segitségével nemcsak a hamisités té-
nyét tudtak feltarni, hanem azt is, hogy milyen tipusid zsiradékkal hamisitottak
a tejzsirt. Ezek a mddszerek azon alapulnak, hogy csak a tejzsir tartalmaz vajsa-
vat, kapronsavat, kaprilsavat és kaprinsavat, ezért a tobbi zsirnal jéval nagyobb
koncentraciéban fordulnak elé benne kisebb szénatomszamu trigliceridek, mint
a tobbi zsiradékban. Ovatosan kell azonban kezelni az igy kapott eredményeket,
mert nemcsak a zsirsavosszetétel, hanem a trigliceridek Osszetétele is valtozhat
az évszak, a régié és a laktacids allapot szerint. A téli tej példaul tobb rovid és
kozepes szénlancu trigliceridet tartalmaz, mint a nyari tej. Az ultraibolyafény-ab-
szorpci6 nem hozott sikert a névényi olajok kimutatdsara a tejzsirbdl, a vajsav
koncentracidjanak mérése viszont sikeresnek bizonyult. Igen sikeresnek bizonyult
e célbdl a gazkromatografia (GC), melynek segitségével, kapillaris oszlop alkalma-
zéasaval, nemcsak a zsirsavakat, de a kiilonb6z6 helyzeti izomereket (cisz, transz,
cisz-transz, cisz-cisz, transz-transz stb.) is meg tudtak hatdrozni. Ezen utébbiak
azonositésara jo hatasfokkal alkalmaztdk az infravoros spektroszkopiat is.

A transz telitetlen zsirsavak infravoros spektroszképidjaval példaul 0-30%
vajhoz kevert gyapotmagolajat tudtak kimutatni. A transz telitetlen zsirsavak ter-
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mészetes médon eléfordulnak a tejzsirban, de nem taldlhaték meg a természe-
tes allapotd, nem hidrogénezett (katalitikus hidrogénezés), névényi olajokban,
ezért a transz telitetlen zsirsavak koncentracidjanak mérése is lehetéséget ad a
vaj hamisitdsanak kimutatdsara. A kapott eredményeket itt is 6vatosan kell ke-
zelni, mert a transz zsirsavak mennyiségét befolyasolhatja a takarmany transz
zsirsavtartalma és a marha benddéjében lejatszodé biohidrogénezési folyamatok
is. A bendében 1év6 mikroorganizmusok képesek a telitetlen zsirsavakat teliteni,
a cisz izomerekbdl transz izomereket szintetizalni, s6t képesek az izolélt kettés
kotésekbdl konjugalt kettds kotéseket eldallitani, melynek eredménye lehet pél-
daul az ember szamara rendkiviil hasznosnak tekintett cisz9, transz11 konjugélt
linolsav (és egyéb helyzeti izomerei).

A mindsités sordn a zsirsavak segitségével meghatarozzak a kilonb6zé inde-
xeket a tiszta, hamisitatlan tejzsirra, majd a hamisitott minta zsirsavosszetételét
hasonlitva a tiszta minta 6sszetételéhez, a hamisitas bizonyithato, s6t arra is kap-
hatunk informaécidt, hogy mivel hamisitottdk a vajat. Japanban a vajsavat és kap-
ronsavat, valamint a koleszterint hatarozzak meg gazkromatogréafias médszerrel,
majd a kapott adatokbdl kovetkeztetnek a hamisitasra. A vajsav/kapronsav arany
alapjan a hamisitast akkor is ki tudjdk mutatni, ha vajsavval atészterezett mar-
hafaggytt vagy kékuszzsirt adnak a vajhoz.

Bar az évszaki és az égtéji killonbségek lényegesek lehetnek a tejzsir 6ssze-
tételét illetGen, ezek a kiillonbségek szinte elhanyagolhatdk, ha a vaj és a hamisi-
tasra hasznalt egyéb zsirok és olajok zsirsavosszetételét hasonlitjuk ossze. Kiilo-
nosen jol hasznosithat6 a vaj hamisitdsanak kimutataséra a laurinsav/kaprinsav,
a mirisztinsav/kapronsav és a mirisztinsav/laurinsav arany. A kovetkezé olajokat
és zsirokat hasznaljak rendszeresen a vaj hamisitasara.

Novényi zsirok. A tejzsir zsirsavosszetétele, monoglicerid- és triglicerid-tar-
talma annyira kiilonbozik a tobbi zsiradékétol, hogy nemcsak a névényi, de az
allati zsiradékkal valé hamisitést is ki lehet mutatni ezen komponensek mérése
alapjan. Figyelemmel a fajtak kozotti kiilonbségekre, a klimatikus viszonyokra és
a foldrajzi elhelyezkedésre, a laurinsav/kaprinsav ardny alapjan a névényi zsiro-
kat a vajzsirban nagy biztonsdggal ki lehet mutatni. 10% kékuszzsir, palmaolaj
vagy repceolaj, illetve 5% szdjaolaj a tejzsirban a hosszu és a kozepes szénlanca
trigliceridek alapjan kimutathat6.

A sajtbol a részlegesen hidrogénezett névényi zsirokat gdzkromatografidsan, a
zsirsavosszetétel alapjan lehet kimutatni. A zsirsavakbél képzett indexek koziil a
vajsav/olajsav arany volt a legérzékenyebb a hamisitasra, mert a n6vényi olajok sok
olajsavat és gyakorlatilag semennyi vajsavat nem tartalmaznak. Ez a médszer nem
alkalmazhat6 a kékuszzsir esetében, mely viszonylag kevés olajsavat tartalmaz.

Az Indidban termesztett phulwara fa gytimolcsébdl késziilt novényi zsirral
is hamisitjak a gheet, mert szine és 4llaga nagyon hasonlit a vajéhoz, az ara vi-
szont lényegesen olcs6bb. Mennyiségét a trigliceridek vékonyréteg kromatogra-
fids analizisével lehet mérni. Mivel névényi zsiradékrdl van szé, a koleszterin-
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tartalom alapja is lehet a hamisitas kimutatasanak. A koleszterin, illetve a fitosz-
terin mennyiségének mérése alkalmas lehet barmilyen névényi eredetii zsiradék
kimutatésara, mert a vaj szterintartalmanak donté tobbsége (tobb mint 99%-a)
koleszterin, és més tipust szterolvegytilet gyakorlatilag nem fordul el benne. A
gyapotmagolaj f6ként B-szitoszterolt tartalmaz, de még van benne y-szitoszterol
és sztigmaszterol is, ezért a novényi olajjal valé hamisitast egyértelmiien jelzi a
koleszterin koncentraciéjanak csokkenése, illetve a novényi szterinek koncent-
raci6janak novekedése a hamisitott élelmiszerben. A zsirok finomitéasa, szagta-
lanitasa, g6zolése nem befolyasolja a mddszert, az é4llati eredetti zsiradékok, ha-
sonl6 koleszterintartalommal, ezzel a médszerrel nem mutathatdk ki a tejzsirbol.
Két szazaléknal tobb kukoricaolaj vagy rizsolaj, 5%-ndl tobb kakaodvaj, repce-,
szezam-, sz6jabab-, len- vagy mogyordolaj, 20%-nal tobb kékuszzsir vagy palma-
olaj, vagy 35%-nal tobb pdlmamagolaj ezzel a médszerrel kimutathaté a vajbal.

Az 0sszes szénhidrogén és az Osszes szterol ardnya az el nem szappanosit-
hat6 frakciéban egészen més a szalonnéban, a margarinban és ghee-ben, ezért ez
is lehet a hamisitas kimutatasanak alapja. A szalonna és a margarin 20-30-szor
annyi szénhidrogént tartalmaz, mint a szarvasmarha ghee, és 10-15-sz6r any-
nyit, mint a bivalytejbdél késziilt ghee. A fentiek alapjan a szerkesztett regresszids
egyenletek segitségével a ghee-hez kevert diszn6zsirt, illetve margarint nagy biz-
tonséggal ki lehet mutatni.

A kiillonféle novényi olajokban vannak olyan vegytiletek, melyek csak ab-
ban az olajféleségben taldlhaték meg, semmi méasban. Ilyen példaul a szezdm-
magolajban 1év szezamin és szezamol, melyek kimutatasa egyértelmiien utal a
hamisitasra, és ugyanerre utal a magas tokoferoltartalom is. A differenciél szken-
ning kalorimetria és a differenciél termal analizis is utalhat a hamisitésra, ezek
a mo6dszerek azonban nem terjedtek el a gyakorlatban. Az alkoholban old6dé és
az alkoholban nem oldédo trigliceridtartalom is alkalmas a megkiilonboztetésre,
illetve a hamisitas kimutataséra.

Allati és tengeri eredetii zsirok. Az llati testzsirok vajban valé kimutatésa
igen nehéz, mert ezek a zsirok nagyon sok tulajdonsag tekintetében megegyez-
nek egymassal. S6t ezen a tényen atlépve megallapithat6 az is, hogy a bivalyokat
gyapotmagpogacsaval takarmanyozva tejzsirjuk hasonld lesz ahhoz, mintha a
vajat allati zsiradékkal hamisitottak volna. Nagyon nehéz az allati eredet(i zsi-
radékot a tejzsirban kimutatni, ezért tobb médszert dolgoztak ki és alkalmaztak
tobb-kevesebb sikerrel e célbol.

Prébalkoztak a vajzsir és az allati zsiradék kiilonb6z6 oldhatésagaval ecetsav :
etilalkohol 3:4 ardnyu elegyében, a ,vajsavszam” mérésével, az olvadas kritikus
hémeérsékletének elemzésével (ghee 49,5-53,5 °C kozott, faggya 70-73 °C kozott),
a karbamid é&ltal kicsapott és ki nem csapott zsirtartalom mérésével, fluoreszcen-
ciaval, melynek soran a hamisitott ghee kék fluoreszcenciat, mig az eredeti ha-
misitatlan halvédnyzoldet mutat, és killonféle kromatografias technikékkal. Ezen
utdébbi technikék lényege az, hogy vagy a triglicerideket, vagy valamilyen frakciét,
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de legtobbszor a zsirsavisszetételt hatdroztak meg, melynek alapjan, indexek kép-
zésével, a vajhoz kevert kiillonbozé zsiradékokat meg tudték becstilni.

Az alkalmazhatésag szempontjabél ezen indexek koziill kiemelkedik a
sztearinsav : olajsav aranya, az odsszes telitett és az sszes telitetlen zsirsavak
aranya, a palmitinsav : sztearinsav arany, és a telitett és a telitetlen trigliceridek
aranya. Probalkoztak enzimatikus médszerrel, nevezetesen a lipaz enzim alkal-
mazasa utan visszamaradt szabad zsirsavak analizisével, a 2-monoacil-glicerin
meghatérozasaval is, melynek az az elvi alapja, hogy a révid szénlanca zsirsa-
vak a trigliceridekben kevésbé éllnak ellen a lipaz tAmadésanak, mint a hossza
szénlanctak. Az UV spektrum elemzésével a 220-420 nm tartomanyban a vajat
és disznodzsirt el lehet, mig a vajat és a faggytut nem lehet elkiiloniteni egymastol.

Kromatografias elvélasztas utan a halolajat az eltéré fluoreszcens jel alapjan
konnyt elkiiloniteni a vajtél. Az ill6 zsirsavak desztilldlasaval és kromatografias
meghatarozasaval 5-20% delfinolajat a vajt6l konny volt elvalasztani és megkii-
l6nboztetni. A vaj hamisitasat triacetinnel vagy hidrogénezett delfinolajjal az illé
desztillatum vezetGképességének mérésével ki lehetett mutatni, ugyanis a tiszta
vaj vezet6képessége kisebb, mint a hamisitotté, melyet a nagyobb koncentraciéji
ecetsav és izovaleridnsav okozott a delfinolajban.

Egyéb hamisitasok. Hamisitott a vaj akkor is, ha kiilonboz6 allatfajok tejébél
késziil, vagy ha magat a tejzsirt médositjak valamilyen technolégiai beavatkozas-
sal. Ha kilonbo6z6 kérédzé allatfajok osszekevert tejébdl allitanak eld vajat, akkor
azt szinte lehetetlen kimutatni, mert még a gazkromatografias zsirsavanalizis sem
elég érzékeny a megkiilonboztetésre. Indidban nagy mennyiségben hasznalnak fel
hidrogénezett novényi olajokat, és nagy ardnyban hamisitjék is a gheet ezzel az
olcs6 élelmiszerrel. Mivel a hidrogénezés foka ma mar j6l szabélyozhatd, az ilyen
jellegi hamisitast még az érzékeny GC-smodszerekkel is nehéz kimutatni.

5.1.6.2. A tej vizezése és annak kimutatdsa

A tej vizezése talan a legkozonségesebb élelmiszer-hamisitas, amit hosszu ideje
alkalmaznak. Ha csak vizet tesznek a tejbe, az konnyen kimutathaté a fagyas-
pont meghatarozasa alapjan, ugyanis a viz hatasara tej eredeti fagyaspontja né.
A tejkrioszképiat elészeretettel hasznaljak a fagyaspont meghatarozésara, mert
gyors, egyszer( és pontos médszer. A termisztoros krioszképpal, melyben a te-
jet talhttik, majd hagyjak mechanikai hatdsra megfagyni, melynek sordn annak
hémérséklete megemelkedik, majd a fagyasponton rovid ideig allandé marad,
harom szazalék, tejhez hozzdadott viz nagy biztonséggal kimutathaté.

A tej fagyaspontjanak meghatérozésara legaltaldnosabban hasznalt eszkoz a
Beckmann-krioszkép. A késziilék egy fagyasztéfiird6t tartalmazo tiveghengerbdl,
az ebbe belemertil6 fagyasztocsébdél, valamint a fagyasztocsében elhelyezett Beck-
mann-hémérébél all. A meghatérozas sordn a megfeleléen Gsszeszerelt fagyasz-
tocs6 oldalcs6vén mintegy 20 cm?® elézetesen egyenlésitett tejet mértink be, majd
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az igy el6készitett fagyasztocsovet 10-15 percre jeges vizzel telt furdébe allitjuk.
A késziilék tiveghengerét s6-jég keverékkel megtoltjitk, majd ebbe helyezziik bele
a fagyasztocsovet. A tejet platinakeverdvel egyenletesen keverjiilk, majd mintegy
0,5 °C-kal a véarhaté fagyaspont ala httjiik. Ekkor a talhtités megszakitaséra az
oldalcsovon at egy bors6 nagysagu tej-jég darabkat cstsztatunk a tdlhttott tejbe,
melynek hatdsira a h6mérséklet folyamatosan emelkedni kezd, majd megall. A
hémérdben 1év6 folyadék segitségével a hémérséklet ezredfok pontossaggal le-
olvashaté. A fagyasztécsében 16v6 tej felolvasztasa utdn a mérést még kétszer
megismételjitk, majd a mérések szamtani kozepét tekintjik a tej fagydspontjanak.
Ezutan a méréseket desztillalt vizzel is megismételjik, és a két mérés kozotti kii-
lonbséget tekintjiik a tej tényleges fagyaspontjanak. Ha a tej megsavanyodik, ak-
kor a fagyéspontja is csokken, ezért 7 SH°-nal magasabb savfokt minta vizsgalata
esetén savfokonként 0,008 °C-ot vonunk le a leolvasott értékbdl. A tej fagyaspontja
-0,53 és —0,56 °C kozott valtozik. Ha tej fagyaspontja —0,53 °C-nél nagyobb, akkor
a tej vizzel hamisitottnak tekintendé. Amennyiben a tej fagyaspontja —0,53 °C-
rol 0,27 °C-ra né, a higitas mértéke 2 és 50 szazalék kortilire teheté.

Masok a tej fagyaspontjat —0,525 °C-ban szabtdk meg, amely ha ennél maga-
sabb, akkor a tejet vizzel hamisitottdk. Minden 1% viz hozzdadésa a fagyaspontot
0,006 °C-kal megnoveli, ezért ezzel a modszerrel nemcsak a hamisitas tényét
lehet kimutatni, hanem a hozzaadott viz mennyiségére is informaci6t kapunk.
Tobben —0,525 °C-nak javasoljdk a standard tejminta fagyaspontjat megallapi-
tani. A fagyaspont-meghatarozassal akkor kell 6vatosan banni, ha a tej megsa-
vanyodott, mely esetben a savanyodas mértékét a fagyaspont megallapitasakor
figyelembe kell venni.

A médszer sok objektiv hibdval terhelt. A tej fagydspontjat befolyasolja a
laktacids allapot és a tégygyulladas, a foldrajzi elhelyezkedés, az évszak, a takar-
manyozas, a vizosszetétel, a tej kezelése, kiillonosen a hiités és a hékezelés, amely
tényezo6kre a tej fagyaspontjdnak meghatarozasédnal figyelemmel kell lenni. A
tej fagyaspontja mintegy 0,006—0,009 °C-kal né a paszt6rozés és 0,023 °C-kal az
UHT-kezelés hatasara, ezért a fagyaspont nem minden esetben j6 indikéatora a
hékezelt tejek vizezésének. A fentieken til befolyasolhatja még a fagyaspontot
az is, hogy reggeli vagy esti fejésrél van-e sz6, s6t még a laktacios allapot és a
fejés ideje is. A fagyaspont-meghatarozas akkor sem elég érzékeny, ha ir6t adnak
a tejhez, egyrészt mert a két anyag fagyaspontja nagyon hasonlé, masrészt mert
nagyok az egyedi kiilonbségek a fagyaspontban.

A tejnek konstans az ozmdzisnyomasa. A tej ozmézisnyomasa elsésorban a
lakt6znak (4,6-4,9% a tehéntejben), masodsorban pedig a néatrium- és a kaliumio-
noknak, majd az 6sszes tobbi dsvanyi anyagnak koszonhetd, hisz a tébbi kompo-
nens ozmézisnyomasra kifejtett hatasa elhanyagolhat6. Mivel a laktézkoncentra-
ci6 viszonylag konstans, barminemii ozmézisnyomas-valtozas a s6koncentracié-
véltozas eredménye. Mésrészt ha né a lakt6z koncentraciéja a tejben, az az allandé
ozmozisnyomads miatt maga utdn vonja a skoncentracié csokkenését. A vizsgéla-



300 B 5. Specialis élelmiszer-hamisitasi esetek és a hamisitasok kimutatasa

tok nem talaltak 6sszefiiggést az ozmdzisnyomds és a fagyaspontcsokkenés kozott,
tehat az ozmézisnyomas mérését nem lehet felhasznalni a tej vizzel valé hamisita-
sanak kimutatédsara. Viszont ha a laktézt hidrolizaljak glitkézra és galaktozra, az
jelent6s mértékben csokkenteni fogja a fagyaspontot (-0,274 °C-kal), és novelni az
ozmoézisnyomast. Fentiek miatt, ha a lakt6zt hidrolizaljak, a tej mérsékelt mennyi-
ségti vizzel val6 hamisitédsa, mivel a fagyaspont nem valtozik, nem mutathaté ki.

Egyéb moédszerek a tejhez adott viz kimutatasara. A bivalytej 5-25%-os
vizezése jelentds mértékben csokkentette az elektromos vezetéképességet. Az
Osszefliggés a latéztartalom, az elektromos vezetSképesség és a fagyaspont ko-
z6tt nem volt szignifikans, mert a tej 6sszetételét, akdr a laktéz tartalmat is, sok
tényezd, mint pl. a vemhesség, a takarmanyozas, a killonféle betegségek és a tej
savanyodasa, jelent6s mértékben befolyasolja.

A tej vizezettségének kimutatasara hasznéltak még a feluleti fesziiltség-
és a viszkozitdsmérést, a tripszines emésztés és triklorecetsavas kicsapéds utan
visszamaradt sztirlet abszorbancidjanak mérését 280 nm hullamhosszon, és a
nitrationok analizisét, mely egyértelmii jele a higitasnak. Az ultracentrifugélas
utdn visszamarado sztrlet refraktometrids analizise jol hasznalhaté az anyatej
vizezettségének kimutatasara. Hasznaltak még a termisztor-krioszkopot vagy a
gbznyomas-termomeétert is a vizezés kimutatasara, ezek a moédszerek azonban
nem terjedtek el a gyakorlatban.

5.1.7. Tej és tejtermékek hikezeltségének meghatarozasa

A tejet, a benne 1év6 esetlegesen patogén mikroorganizmusok miatt, hékezelni
kell. A tejiparban manapség szinte minden tej és tejtermék valamilyen hékezelé-
sen megy at, és csak a hagyoményos tejtermékek jelentéktelen hdnyadat készitik
nyers tejb6l. A hékezelés néha nem elégséges a patogén csirdk elpusztitasara,
néha pedig, technol6giai hianyossagbol vagy akarattal, nyers tejet kevernek a
pasztérozott tejhez, melyet a kovetkezd probéakkal lehet kimutatni, illetve a ha-
misitds mennyiségét becsiilni.

5.1.7.1. A peroxidaz enzim kimutatdsa Storch-féle probaval

A Storch-féle proba a 80 °C feletti vagy a 75 °C hémérsékleten 15 percnél hosz-
szabb ideig hékezelt tej vagy ilyen tejbdl késziilt tejszin, savanyt tej és tejkészit-
mények, tehéntard, gomolya esetén alkalmazhaté. A mddszer 1ényege az, hogy a
nyers vagy nem megfeleléen hékezelt tejben vagy az ilyen tejb6l késziilt termék-
ben 1év6 peroxidaz enzim a hidrogén-peroxidot bontja, és a felszabadul6 atomos
oxigén az N,N-dietil-1,4-fenilén-diamin-hidrokloridot sziirke, kékessziirke szint
vegylletté oxidalja.

Ha a Storch-féle préba soran a vizsgalt tej szine legalabb tiz percig megtartja
eredeti, a forralt tejjel azonos szinét, akkor peroxiddz enzim nem mutathato ki a
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mintabdl. A vizsgalat soran a nehézfémek is okozhatnak elszinezédést, melynek
kikiiszobolésére a vizsgalatot a felforralt mintéval is elvégezziik, és a forralt tejre
kapott szinarnyalattal a tényleges minta szinét megprébaljuk korrigalni. Ameny-
nyiben az elszinezédés hosszabb ideig megmarad, akkor a vizsgélt termék a hé-
kezelést nem kapta meg. Vegyszerrel tartositott mintak ezzel a médszerrel nem
vizsgalhatok.

5.1.7.2. A foszfataz enzim mennyiségi meghatdarozasa a
2,6-dibrémkinon-klorimid-fenol reakcio segitségével

A foszfatdz enzim mennyiségi meghatarozasa a 80 °C alatti vagy a 75 °C feletti
hémérsékleten 35 masodpercnél rovidebb idétartamig, illetve a 65 °C-on 30
percig hékezelt tej, valamint az ilyen tejbdl késziilt tejtermék esetén alkalmazha-
té6. A nyers vagy elégteleniil hékezelt tejben vagy nyerstejjel kevert pasztérozott
tejben vagy ilyen tejbdl késziilt termékben a foszfataz enzim a dinatrium-fenil-
foszfatot hidrolizalja, a hidrolizis soran felszabadulé fenol a 2,6-dibromkinon-
klérimiddel kék szinez6dést ad, amely a szabad fenol mennyiségével aranyos és
fotometriasan mérhetd. A foszfataz enzim aktivitdsat egy cm?® tej altal felszaba-
ditott fenol ug-ban kifejezett tomegével adjuk meg.

A vizsgélati anyagot higitani kell, ha annak fényelnyelés alapjan mért fenol-
tartalma a 20 pug/cm®-t meghaladja. Vakprobaként el kell végezni ugyannak a min-
tdnak a foszfatdzenzim-aktivitdsdnak meghatarozasat tgy is, hogy el6tte a mintat
két percig forraltuk, majd szobahémérséklettire visszahtitottilk. A mennyiségi
meghatarozas sorén kalibracios gorbét készitiink 0, 2, 5, 10 és 20 ug/cm? fenoltar-
talmi oldatokkal. A standard oldatok, a vakpréba és a tényleges minta fényelnye-
lését 610 nm-en mérjilk, majd a szerkesztett kalibrdcids gorbét hasznaljuk fel a
foszfatazenzim-aktivitas mérésére. Amennyiben foszfatazenzim-aktivitést tudunk
ezzel a médszerrel kimutatni, akkor a minta a kell hékezelést nem kapta meg.

5.1.7.3. A foszfataz enzim kimutatdsa hidrogén-orto-krezolftalein
foszfattal

Nyers vagy elégtelentil h6kezelt tejben vagy nyers tejjel kevert hékezelt tejben
vagy az ebbdl késziilt tejtermékben 1évé foszfatdz enzim a hidrogén-orto-kre-
zolftalein foszfatbél orto-krezolftaleint szabadit fel, ami a laggal lila-bibor szine-
z6dést ad. Ha a préba elvégzése soran a tejminta megtartja eredeti szinét vagy a
felforralt mintaval azonos szint mutat, akkor megkapta a kivant hékezelést, ha a
kémcsd tartalma halvéanylila vagy lila-biborszintivé vélik, akkor a mintabél fosz-
fataz enzim mutathaté ki, és a minta a kivant hékezelést nem kapta meg.
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5.1.8. A gyulladasos t6gybdél szarmazo, koros dsszetételti tej kimutatasa

Masztiteszt-préba

Az indirekt prébak, mint amilyen példaul a masztiteszt-préba és a Whiteside-
proba, a tejben 1évé magvas sejtek (hamsejtek, leokucitdk) mennyiségi viszonyait
jelzik, ugyanis a reagens hataséra a sejtmagban 1évé dezoxiribonukleinsav fel-
szabadul, és ennek a nyalkas konzisztenciaja anyagnak a mennyiségétdl fiigg a
reakcié mértéke. Az ellést koveté harom-6t napon beliil, valamint a laktacié utol-
s6 hénapjaban nagyobb a tej hdmsejttartalma, ezért az ilyenkor pozitiv reakcié
nem utal a tégybetegségre.

A masztiteszt-préba végrehajtasa soran egy fogantyus tilca négy csészéjébe
az elsé tejsugarak kifejése utan 2-3 cm? tejet fejunk, majd mindegyikbe 2-3 cm?®
masztiteszt-reagenst toltiink. A reagenst és a tejet lassan 6sszekeverjiik, majd az
szuirkéskék szint, akkor a préba negativ, a tej egészséges t6gybdl szarmazik. Ha
kevés atmeneti csomocskakat tapasztalunk (pozitiv +), vagy maradandé nyalkas
csomok, pelyhek jelennek meg az elegyben (pozitiv ++), esetleg gyorsan stir(-
s0d6, de még folyékony, kifejezetten nydlkas csomdkat kapunk biborlila szinnel
(pozitiv +++), esetleg az egész anyag kocsonyaszer(i, mozgatas utdn a csésze
kozepén csomokba 6sszeélld elegy, mely rendszerint biborlila (pozitiv ++++),
akkor biztosak lehetiink, hogy a tej beteg tégyti tehéntél szarmazik. A tesztfo-
lyadékban 1évé indikétor az elegy szinét is jelzi: a biborlila vagy biborkék a tej
lagos kémhatasat, a sarga pedig a savanyu kémhatast jelzi.

Whiteside-préba

Szekrécids zavarok esetén a tejben 1évé nagyobb szamban talalhat6é fehérvér-
sejtek sejtmagjaban taldlhaté nukleinsavak a natrium-hidroxiddal sét képeznek
és kicsapddnak. A kicsapddas mértékébél a tégygyulladésra, illetve szekrécids
zavarra lehet kovetkeztetni. A Whiteside-préba soran a frissen fejt tej 6t csepp-
jéhez két csepp 1 moélos nétrium-hidroxidot adunk, és fekete tiveglapon 20-30
masodpercig tvegbottal jol 6sszekeverjilk. Pozitiv reakcié esetén a nukleinsav
natriumséja kicsapédik. A proba negativ, ha a tej konzisztencidja nem valtozik
meg. Ha btizadaranal nagyobb maradék szemcsék vélnak ki (pozitiv +), vagy
egyenletes nyéalkakicsapodas lathaté (pozitiv ++), esetleg a tej egynem nyalkas
tomeggé 4all 6ssze (pozitiv +++), akkor a tej gyulladasos tégybél szarmazik, em-
beri fogyasztasra alkalmatlan.

Az el6zbekben ismertetett két probat diagnosztikai célokra nem lehet fel-
hasznalni, a tehénallomany tejének vizsgélata viszont elényos lehet olyan szem-
pontbdl, hogy mér az enyhe reakcio is az elegytejbdl jelzi a masztitiszt, a nem
megfeleld tégyegészségiigyi helyzetet. A pozitiv elegytejmintdk esetén célszerii
az alloméanyt t6gynegyedenként atvizsgélni, és ha sziikséges, sok pozitiv reakcié
esetében, beavatkozasokat elvégezni.
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5.1.9. A fogyasztasra alkalmatlan, romlott tej mennyiségének
kimutatasa alizarin-teszttel

Az alizarin-teszt a tej savtartalma, illetve pH-ja megvéltozdsanak kimutatasdn
alapszik, melyet alkalmazni lehet az istalléban a gyulladédsos tégybdl torténd tej
elkiilonitésére, de alkalmas a szallitas vagy a tarolas soran bekovetkezd valtoza-
sok nyomon kovetésére is. Mivel a tejben 1évé fehérjék is elveszitik eredeti for-
majukat a savtartalom novekedése hatasara, a pH-véltozas jelzGje lehet annak is,
hogy a tej alkalmas lehet-e olyan tejtermékek gyéartasara, mint az UHT tej vagy a
tejpor. Az alizarin-indikator és a tej reakci6jabdl kovetkeztetni tudunk arra, hogy
a tej pH-ja a savas vagy a ligos irdnyba valtozott-e, és hogy a valtozas hogyan
befolyésolja a tej technolégiai tulajdonsagait.

Amennyiben a tej pH-ja jelentds mennyiségben csokken a tejsavas erjedés
hatésara, az alizarin-teszt pozitiv lesz, de ilyenkor a tejfehérjék is koaguldlédnak a
tesztben 1év6 alkohol hatasara, mert az alkohol megvaltoztatja a negativ toltést fe-
hérjék és a viz kapcsolatét. Az alkohol elvonja a vizet, és mivel a fehérje stabilitasa
mar csokkent a keletkezé tejsav hatdséra, ezért a fehérjék az alkohol hozzdadéasara
kicsap6édnak. A teszt soran kiilonbozé alkoholkoncentraciéji alizarin-oldatot
hasznalnak, melynek soran az alkoholkoncentracié 44 és 75% kozott véltozik,
normal teszt esetében 68%, mely 0,4%-ban tartalmazza az alizarint. Amennyiben a
gyanu szerint a tej megsavanyodott, a tejsav-koncentracio 0,25-0,28% kozott van,
akkor a fehérje mar a 44%-os alkoholtartalmu teszt alkalmazésa sorén is kicsapo-
dik. Ha a tejsav mennyisége 0,18-0,21% kozott van, akkor a 68% alkoholtartalmt
tesztet alkalmazzuk, melynek soran a proba pozitiv. Erzékenyithetjiik a tesztet, ha
az alkoholtartalmat 70%-ra noveljiik, és ha a minta még a 75%-os alkoholtartalma
tesztnél sem mutat kicsap6dast, akkor a tejminta ellenall a magas hémérsékletnek,
és a fehérje még 100-112 °C-os hékezelés soran sem fog kicsapddni.

A fehérjekicsapddassal parhuzamosan a tej szine is jelentds mértékben
megvéltozik az indikator pH-fiiggése kovetkeztében. A friss tej szine (pH=6,60-
6,45; nincs kicsapddas) halvanylila, az enyhén savanyu tejé (pH=6,30-6,50;
némi pelyhes kicsapdédas lehetséges) barnds-rézsaszin, savanyu tej esetében
(pH=6,00-6,20; kisebb pelyhek a tejben) intenziv barnas-rézsaszin, erételjes sa-
vanyodaskor (pH kevesebb, mint 6; er6teljes kicsapddas) sarga, édes alvadéasnal,
amikor a pH kissé megné (pH= 6,60-6,75; erds kicsap6das), halvéanylila, t6gy-
gyulladas esetében (pH nagyobb, mint 6,80; kis pelyhek) lila, lig hozzaadésara
(pH nagyobb, mint 6,80; nincs kicsapddas) lila.

Mivel a laktacio elején és a végén a tej 6sszetétele eltér a normalis tejétdl, ezek
a tejek rendkiviil érzékenyek az alkoholra, ezért az alkoholteszttel mind a koloszt-
rum, mind pedig az oregfejés tehén tejének normal tejhez torténd keverése kimu-
tathaté. A frissfej6s teheneknél a pozitiv teszt még nem jelent technolégiai hibat.

Végezetil a teszt eredményének értékelése: Ha a 68% alkoholtartalmu re-
agens hataséra a szin vilagoslila és nincs kicsap6dés, akkor a tej j6 mindségd,
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technoldgiai szempontbdl elfogadhaté. Ha a szin vilagoslila marad, de apré pely-
hecskék fordulnak eld, a tesztet meg kell ismételni, és az alizarin-teszt mellett a
rezazurin-tesztet is el kell végezni. Ha a szin barnasrézsaszin és pelyhes kicsapo-
das allapithaté meg, a tejet nem szabad feldolgozni.

5.2. A his és a hasipari termékek hamisitasa

A kereskedelemben leginkdbb a htismarhétél szdrmazé marhahtst, a sertéshist,
a baromfihtst, a birkahtust és a kecskehtst hozzak forgalomba. A fejlett orsza-
gokban kiillonbozé htismarhafajtakat tenyésztettek ki, melyeket akkor vagnak
le, amikor husuk a legjobb minéségl és a legnagyobb tomeget produkéljdk. A
tejelé és igdsmarhak husat a fejlédé orszagokban, elsésorban Azsidban hasz-
néljak emberi fogyasztésra, és az utébbi id6kben a vizibivaly htisa is divatba
jott Kozel-Keleten. A baromfihtst, beleértve a csirkét, a kacsét és a libat is, vi-
lagszerte fogyasztjak, és az utébbi idében sok egzotikus édllat és madar htisanak
fogyasztasa is divatba jott.

A sertés- és a marhahusfogyasztast néhany orszagban tiltjak a vallasi el6ira-
sok, és nem fogyasztanak hust a vegetaridanusok sem. A hisfogyasztas noveke-
désével el6térbe keriilt a hishamisitas és az annak kimutataséara alkalmas mod-
szerek fejlesztése. A szinhusokat nehéz hamisitani, a daralt hiisokat azonban,
melyeket kolbasz és htispogacsak eléallitasara alkalmaznak, viszonylag konnyti.
A htsiparban a széjaliszt- vagy szoéjafehérje-koncentratum hasznilata nem
megengedett, ezért az ilyen fehérjék kimutatdsara és meghatéarozasara is kidol-
goztak modszereket.

A marha-, a sertés-, a birka- vagy a baromfihtis minésége fiigg a fajtatol, a
kortél, a nemtdl, a felnevelés helyétdl, a takarmany osszetételétél, a takarmanyki-
egészit6ktdl, a farm- és az allatorvosi gyakorlattdl, a vagas médjatol, a vagas utani
huskezeléstdl, a tarolds mindségétdl és még sok egyéb tényez6tél. Végezetil az
organoleptikus tulajdonsagok azok, amelyek az arat leginkabb meghatérozzak. A
fentiek miatt nagyon nehéz a gyengébb minéségti hiis j6 mindségli hishoz valé
keverését kimutatni, ami igazédn nagy kihivast jelent az analitikusok és médszer-
fejleszték szamara.

Az é&llattenyésztési gyakorlatban az utébbi idében radikélis valtozasok tor-
téntek, kiillonosen ami az allatélettan, a takarmanyozés és a patologia vonatko-
zasait érinti. Kordbban a takarméanyozas soran széles korben alkalmazott hozam-
fokozok, antibiotikumok, hormonok alkalmazéasa mar sok orszagban tiltott, de e
szabéalyok betartasdnak ellendrzése is fontos feladat.

A magas versenyképességi, kivdlé mindségli hisok elééllitaséhoz egyre in-
kabb nélkiilozhetetlen a tudomanyos eredmények azonnali alkalmazasa a napi
gyakorlatban. A megengedett takarmédnyadalékokon kiviil hasznalnak tiltott anya-
gokat is, melyek kimutatasa ugyancsak az analitika feladata. Afrikai orszdgokban,
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elsésorban Kenyédban mindennapos, hogy a haziallatok hidsat vadon élékével
hamisitjak, Ausztralidban pedig az, hogy kenguruhtst kevernek haziéllatok ha-
sahoz. Ennek kimutatasa szintén nehéz feladat elé allitja az analitikusokat.

Németorszagban a szarvashus tobb mint 6tven szazalékét importaljak, és
megnoétt az aprévadak, valamint az afrikai antilopok és a kenguruk importja is.
Tobb hamisitasra deriilt fény, ilyen volt példaul az, hogy kecskehtust akartak
dragan antilophtisként eladni. A marhakolbaszt gyakran csirke- és sertéshiisbél
készitették, és nem hus eredetd, nitrogéntartalmu vegyiileteket adtak a htshoz,
hogy megnoveljék annak fehérjetartalmét. A kiillénb6z6 fajok hiisanak egymaéstél
valé elvélasztésa, a keverés kimutatdsa nagyon fontos a térvényszéki orvostan-
ban és a hiistermékek mindségbiztositasaban.

5.2.1. A kiillonbo6z6 fajok hiisanak azonositasa

Kiilonb6z6 maddszereket dolgoztak ki a kiillonb6z6 allatfajok hiisdnak kimutata-
séra. Az eljaras sordn a nyers hust vagy htuskészitményt homogenizaljak, extra-
héljak desztillalt vizben vagy hig s6oldatban, és sztirés vagy centrifugalas utan
olyan oldatot kapnak, mely a szarkoplazma-fehérjéket és a maradék vérfehérjéket
tartalmazza. Ez az oldat reprezentativ a kiilonbo6zé fajok fehérjéire, melynek se-
gitségével az egyes fajok beazonosithatdk.

5.2.1.1. Elektroforézis

Az elektroforézist nagyon gyakran alkalmazzak a kiilonboz6 éllatfajok fehérjé-
inek azonositdsara. A szétvélasztott fehérjék a gélben nem specifikusan vagy
enzimolégiai és immunoldgiai médszerekkel azonosithaték. Az elektroforézis
soran hasznalhatnak homogén gélt, gélt koncentracié- és pH-gradienssel, vagy
alkalmazhatnak kicsap6szereket, mint amilyen pl. a karbamid, vagy detergense-
ket a fehérje harmadlagos szerkezetének meghatarozasara. Az elektroforézises
technikak koziil a PAGE a legalkalmasabb a hiusfehérjék szétvalasztasara és
meghatarozasara. A hékezelésnek kitett fehérjék esetében valamilyen oldészert
kell alkalmazni, példaul a f6tt 16hts és marhahts analizise sordn 8 mélos kar-
bamiddal torténé kezeléssel teszik alkalmassa a fehérjéket az elektroforézises
vizsgalatra, melyet kovetéen dializis utdn a minta alkalmassé valik az oldhaté fe-
hérjék és enzimek szeparalasdra. Ehhez hasonl6an lehet eljarni, amikor a htishoz
hozzaadott szo6jafehérjét akarjuk kimutatni elektroforézissel, melynek sorédn az
extrakciot nyolc mélos karbamid és natrium dodecil-szulfat oldattal végezziik el,
és a szojafehérjéket keményitével vagy PAGE-vel valasztjuk el a husfehérjéktol.
Hasonlé médon lehet eljarni, ha a hispitébdl vagy magas hémérsékleten
sterilezett hiisbol kell analizist végezni. Ennek soran nyolc mélos karbamiddal
extrahalnak,1 % 2-merkapto-etanol jelenlétében, 18-20 °C-on, 16 6rén at. A ka-
pott oldatban 1év6 fehérjéket 6%-os poliakrilamid-gélben véalasztjédk szét egymas-
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tél. A karbamid széthasitja a hidrogén- és egyéb kotéseket, melyek a hékezelés
soran keletkeztek a h6koagulacié miatt. Az autoklavozas vagy a konzerv hékeze-
lése soran kovalens kotések is keletkezhetnek a fehérjelancok kozott, melyet ko-
vetéen a karbamidos kezelés mar alkalmatlan a fehérjelancok visszaalakitédsara
és extrahalaséra.

Ilyen esetben a peptidlancot cian-bromiddal hasitjadk a metionin mellett,
mely elegendé peptidet eredményez a fehérje azonositasara PAGE-val. A sz6-
jafehérjéket, a tej- vagy tojasfehérjét ugyanezzel a modszerrel lehet kimutatni
huaskészitményekbdl.

5.2.1.2. Poliakrilamid gélelektroforézis

A PAGE hérom f6 1épésbdl éll: a fehérjék extrakciéja, a fehérjefrakciok szétva-
lasztésa az elektroforetikus mozgékonység alapjan, a fehérjecsikok festése és a
festék kivonésa. A fehérjék festésére amido feketét hasznalnak, melyet koveten
kiillonbo6z6 helyeken a fehérje koncentraciéjanak megfeleld intenzitast csikokat
kapnak, melyek segitségével a fehérjék minésége és mennyisége beazonosithato.
Egy allatfajra a csikok helye, szdma és intenzitasa karakterisztikus, melyek se-
gitségével az egyes allatfajok egy gyakorlott vizsgalé szdmara szinte ranézésre,
szabad szemmel beazonosithatok.

Denzitométer alkalmazasaval nemcsak a csticsok mingsége lathaté kroma-
togram forméjaban, hanem a csticsszélesség és a csticsintenzités integralésa utéan,
megfeleld hitelesits egyenes segitségével, az egyes fehérjefrakciok mennyiségileg
is meghatarozhatok. A csikok mintézata fajspecifikus, ezért az egymasba kevert
fajok htisa ezzel a mddszerrel nagy biztonsaggal beazonosithaté. A médszer al-
kalmas friss és fagyasztott mintdk vizsgalatara is.

5.2.1.3. Poliakrilamid gélelektroforézis izoelektromos fékuszalas

A poliakrilamid gélelektroforézis izoelektromos fokuszélas (PAGE-IEF) a fehér-
jék pH-gradiensben tortén6 mozgékonysagan alapszik, melynek sordn a mozgas
megall ott, ahol a fehérje eléri az izoelektromos pontot, hisz ott toltése semleges
lesz. Ez a médszer j6 eredményeket adott, amikor a marha-, a sertés-, a 16-, a bir-
ka-, a barany- és a szarvashus analizisét végezték el, és szintén j6 eredményeket
adott a f6tt garnélarak, a hal és halfilé, valamint az olajban siitott cdpahts eseté-
ben is. A kiilonféle hékezelési mdédok, a konyhasé vagy a nitrit hozzdadasa nem
zavarta a modszert, bar a fehérjefrakciok élességét és mennyiségét a hékezelés
negativan befolyésolta. Az alkalikus régié specifikus a kulonféle fajok fehérjéire,
mig a savas régié inkabb a hékezelés intenzitasar6l ad informaciét.

A kismolekula tomegli miozinldncok segitségével 5% marhahtis sertéshis-
hoz torténé keverése nagy biztonsdggal kimutathat6. A kimutatds pontosséga
megkoveteli, hogy a standard és a minta analizise soran ugyanazokat a paraméte-
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reket alkalmazzak. A tojasfehérjét hiskészitményekbdl az ovomukoid extrakcidja
és PAGE-vel torténd analizise soran lehet kimutatni. A htishoz adott szbjafehérjét
is viszonylag konnyti kimutatni és meghatarozni PAGE-vel, mert a sz6ja tipikus
fehérjéje, a glicinin, egy hatarozottan elkiiloniilé csikot ad a hiisfehérjék mellett.

Ezzel a mo6dszerrel kiilonbséget lehet tenni a dél-afrikai antilop és az im-
pala, valamint az 6z és a szarvas hisa kozott, és a h6kezelt marhahtst is meg
lehet kiillonboztetni az 6z, a szarvas és a zerge husatél. A PAGE izoelektromos
fokuszalast eredményesen alkalmaztak a baromfi, egyéb gazdasédgi éllatok és a
hal htisdnak megkiilonboztetésére is. Izoelektromos fokuszélassal olyan enzimek
is megkiilonboztetheték egymastél, mint az adenilat-kindz, mely alkalmas a ken-
guru- és a l6his kimutatédsara marhahtasban, a peroxidaz, melynek segitségével
a marhahts és a sertéshus kiilonboztetheté meg egymastdl. A foszfogliikonat-de-
hidrogenaz enzim analizise alkalmas a birka- és a kecskehiis megkiilonbozteté-
sére, a laktat-dehidrogenaz izoenzim pedig tipikus bélényhis esetében.

Amiéta megtiltottdk a cetek htsanak kereskedelmi forgalomba hozésat,
modszereket dolgoztak ki a kiilléonb6z6 tengeri allatok hiisdnak azonositésara és
meghatérozaséara. A his és a kilonbozé szovetek enzimeinek analizise alapjén,
PAGE-vel és IEF-fel, a kiilonféle cetfajtak htsa beazonosithaté anélkiil, hogy
megfelel6 standard mintéra lenne sziikség.

5.2.1.4. Poliakrilamaid gélektroforézis natrium-dodecil-szulfattal

Amikor a PAGE mellett natrium-dodecil-szulfatot (SDS) is adnak a mintdhoz,
2-merkapto-etanol redukal6 anyag mellett, a fehérjék molekulatomegiik szerint
mozognak az elektromos erétérben, igy a fehérjéket a molekulatomeg alapjan be
lehet azonositani és mennyiségiiket meg lehet mérni. A PAGE-SDS-t a marha-, a
birka-, a barany-, a szarvas- és a nytlhts azonositasara alkalmaztak. A modszer
ezen tdl alkalmas a friss vagy h6kezelt sz6jaliszt htishoz torténd hozzakeverésének
megallapitasara és kiilonféle rakfajok htisdnak elkiilonitésére. A mdodszer alkalmas
ezen tal a 100 °C feletti h6kezelésen atesett fehérjék azonositédsara is, efeletti hé-
mérsékleten azonban a savok legtobbje mar eltéinik és alkalmatlan az azonosités-
ra. A modszer hasznalhat6 a 0,5%-nal tobb tejfehérje kimutatasara kolbaszokbol.

5.2.1.5. Inmunolégiai médszerek

Az immunoloégiai médszerek koziil azok a legjobbak, melyek specialis antiszéru-
mot reagaltatnak azzal a hisextraktummal, melybél a hamisité anyagot, az idegen
fehérjét vagy hust ki akarjak mutatni. A szérumfehérje csak a megfeled antitesttel
1ép reakciéba, és a pozitiv reakcié a hamisitas tényét deklaralja. A juh, a sertés
és a 16 mioglobin-antiszérumaét elényosen hasznaltdk agargél-diffaziéval kom-
binélva ezen fajoktél szdrmazé fehérjék kimutatdsara marhahiasbdél. A nytlban
termeltetett antijuhmioglobin szérumot, a kecskében termeltetett antisertésmio-
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globin szérumot, valamint nytl antilészérumokat alkalmaztdk a minimum 3%-
ban a marhahtshoz kevert kiilonb6z6 fajok htisanak kimutatasara. A széjafehér-
jét hokezelt hiisokbdl ugyanezzel a modszerrel konnyen ki lehetett mutatni, mert
a maodszer kivitelezése relative egyszert és az eredmények értékelése is konny.

Az egyszeri immunodiffiziés modszernél a gélben az antitestek egyenletes
koncentraciéban vannak eloszlatva, az antigéneket (a htsbél kivont fehérjéket)
pedig a gélbe vajt lyukakba juttatva hagyjak, hogy a gélbe diffundéljanak. Amint
az antigén a gélben kapcsolatba keriil az antitesttel, egy precipitacios sav, gyird
keletkezik, melynek dtmérgjét mérve nemcsak mindségi, hanem a gytrt atmé-
réje alapjan mennyiségi meghatdrozasra is lehet6ség van. A mddszert sikerrel
alkalmaztak a szé6jafehérje, a hidrolizalt tejfehérje és az ovalbumin kimutatasara
ktlonbozé élelmiszerekbdl.

A dupla immunodiffiiziés modszer esetében az antigént és az antitestet a
gél két szélén, egymastdél hatarozottan elkiilonitve helyezik el, majd hagyjak,
hogy azok egymas felé diffundaljanak. A két anyag talalkozasakor precipitaci6
torténik, mely az antigén-antitest komplexnek felel meg. Mivel az antigén és az
antitest diffazio is fiigg a difftzids koefficienstél és az anyag koncentraci6jatol,
a kicsapodésok a gél kiillonb6z6 részein torténnek meg és konnyen értékelheték.
Ezzel a mddszerrel a 16-, a sertés- és a csirkehtis is kimutathaté marhahtsbdl,
melynek sordn a kimutatési hatar 16htus esetén 5%, a csirke- és sertéshiis eseté-
ben pedig 20%. Mind az egyszer(i, mind a dupla immunodiffiiziés médszernél
a kapott jelek (precipitdciok) atfedhetik egymast, ezért van egy bizonyos korlat,
amelynél tobb frakcié ezzel a médszerrel nem mutathato ki a vizsgalt mintabél.

A precipitaciés reakciokndl altalaban a precipitacios koroket értékelik, me-
lyek segitségével egy hitelesité egyenest tudnak létrehozni a mennyiségi kiér-
tékelésre. Ennek soran a konstans koncentraci6ju antiszérumhoz eltérd, ismert
koncentraciéji antigéneket adnak, melyek kiillonb6z6 nagysagi precipitacios
gytrtiket hoznak létre. Ilyen antiszérumot létrehoztak az 6kor, a bolény, a kecske
és ajuh esetében is, és hatékonyan alkalmaztak ezen fajok htiisanak kimutataséra.

A kutaték olyan médszereket is kidolgoztak, melyekkel a hiishoz adott szé-
rumot (idegen viztartalmat) is ki lehetett mutatni friss és alacsony hmérsékle-
ten kezelt termékeknél. Ismertek olyan médszerek is, amelyekkel a hiishoz ke-
vert vazfehérjét (kollagént) lehet kimutatni, és a tojasfehérje htishoz keverését
ezzel a modszerrel is konnyen ki lehet mutatni.

Az ELISA-médszer alkalmazasa

Nagyon sok ELISA-modszert kifejlesztettek a htishamisitas kimutatasara,
melyek kozul a legismertebbek azok, amikor alkalikus foszfatazt, peroxidazt
vagy gliikkdz-oxidazt hasznalnak a szilard hordoz6hoz kotve elemzésre. A mod-
szer segitségével Ausztralidban az alabbi allatfajok barmelyikének husabél egy
szazalékot barmelyikéhez keverve, az kimutathaté. A vizsgalt édllatfajok a ko-
vetkezdk voltak: szarvasmarha, 16, kenguru, birka, kecske, sertés, teve, bivaly
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és majom. A hatékonysag novelésére karbamidot és brémkrezolzoldet hasznal-
nak indikatorként.

Az ELISA-médszerrel, az avidin-biotin rendszer kiépitésével, 0,7 g/kg kon-
centréacio felett a savofehérjéket is nagy biztonsaggal ki lehet mutatni. Ezzel
a moddszerrel a majpastétomhoz 6,5%-nal nagyobb mennyiségben hozzakevert
savéfehérje mennyiségét meg lehet hatdrozni. A mddszer érzékenységét ciano-
gén-bromiddal aktivalt nitrocellul6z membréan alkalmazéisaval tovabb lehet no-
velni, igy még a hékezelt mintakbdl is ki lehet mutatni a savofehérjét, de a nyers
mintaknal az érzékenység sokkal jobb.

A moddszernek van egy direkt és egy indirekt véltozata. A direkt valtozat
esetében a vizsgalni kivant antigénnel hoznak létre antitestet a nytlban és ezzel
végzik a vizsgélatokat, az indirekt médszer esetén pedig egy masodik antitestcso-
portot hoznak létre kecskében, ami a nyul IgG-re specifikus. Az indirekt ELISA-t
a hékezelt sertéshiis kimutatésara alkalmazzak szinte minden histermékbél, igy
a modszerrel még a 120 °C-on 30 percig hékezelt birkahtsbdl is ki lehet mutatni.
Ugyancsak sikerrel alkalmaztdk az ELISA-t a szardiniakonzervek azonositasara
és a l6hts kimutatasara nyers keverékekbdl.

Osszefoglalva tehat az ELISA az egyik legjobb médszer a hiishamisitas
kimutatasara, mert a tesztet harom ora alatt végre lehet hajtani, mert 10%-nal
nagyobb mennyiségli hamisitast, barmely allatfaj htisarol legyen is sz6, fel lehet
fedezni, extra érzékeny esetben 1 mg husminta elég az azonositasra, és végiil
kevesebb igen specifikus antiszérum sziikséges a meghatarozashoz, és nem sziik-
ségesek extra tiszta készitmények, ami a koltségeket jelent6sen csokkenti.

Az indirekt ELISA-m6dszer azért is nagyon kozkedvelt, mert a hiasextraktu-
mot kozvetlentil lehet alkalmazni a meghatdrozasra. Az ELISA-val és a peroxi-
daz-antiperoxidaz teszttel (PAP) a nyers, a részlegesen hékezelt vagy a hékezelt
hismintakat is el lehet kiilloniteni egyméstdl speciélis antiszérumok alkalmaza-
séval. A dupla antitest szendvicstechnika ugyancsak alkalmas kiilonbozé allatfa-
jok (sertés, baromfi) htisdnak elkiilonitésére még f6tt dllapotban is.

Az autoklavval hdékezelt szbja tripszines emésztése utan kapott tisztitott
glicinin szintén alkalmas antiglicininnel térténé kimutatasra, melynek soran a
hishoz kevert széjafehérje nagy biztonsaggal kimutathaté és meghatarozhato.
A kereskedelmi forgalomban kaphaté kitekkel 2% 100 °C-on kezelt szdjaliszt,
illetve 1% szbjafehérje-koncentratum hustermékekbdl kimutathato.

Ellen-immunoelektroforézis

Ezen eljards soran a meghatarozni kivant fehérjék az elektromos térben a
katéd felé, az antitestek pedig az andd felé vandorolnak. Taldlkozaskor 1étrejon
az antigén-antitest reakcid, mely kicsap6déas forméjaban lathat6 és detektalha-
t6. A modszernek olyan nagy az érzékenysége, hogy 300 az egyhez mennyiségii
anyag is kimutathaté vele.
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5.2.2. Egyéb modszerek a hishamisitas kimutatasara

A savas foszfataz enzim alapjan torténé kimutatés széles korben elterjedt mod-
szer, mert ez az enzim szinte mindenben el6fordul, az él6vilag minden szintjén
jelen van. Probélkozasok torténtek kimutatasara htismintakbol abbdl az elgondo-
14sbél, hogy aktivitasa a kiillonb6z6 hiisokban 1ényegesen eltérd. Szignifikans kii-
l6nbség van az enzimaktivitasban a marha- és a kecskehts kozott, amely alapjan
a keverékek meghatarozhaték, azonban az enzimaktivitas valtozik a korral, ezért
kés6bb mar bizonytalan eredményeket ad.

A vizsgalonak viszonylag konnyt dolga van, ha névényi eredetii — példaul
szbja — fehérjéket kell kimutatni a hisbél. A széjaval valé hamisitést a szbja
szénhidratjai, els6sorban pentézai alapjan lehet kimutatni, a pentézok ugyanis a
huasban csak igen kis koncentracioban fordulnak el§. Nem csak a szdja esetében,
hanem az egyéb novényi eredetii anyagok hozzékeverésével (pl. fliszerek) né a
pentéz-, kiillonosen a pentozanok mennyisége, ami felhasznalhaté ezen anyagok
kimutatésara.

Specifikus peptidek analizisét is felhasznalhatjak a hamisitas kimutatésara.
A 18 fehérjeépit6 aminosav koziil van néhany, elsésorban metilezett szarmazék,
ami a kimutathatésag alapja lehet. Igy példaul a leanmeat-ben az N-metil-lizin
az, ami a kimutatés alapjat képezheti, mig a marha-, a sertés- és a csirkehts
N-metil-hisztidint tartalmaz 11-13 upg/g koncentraci6ban. Mivel mindkét ami-
nosav mennyisége széles hatarok kozott véltozik, és a technoldgia is befolyé-
solja a koncentraciét, ezért a médszer hamisitas kimutatdsara nem terjedt el a
gyakorlatban. A véazfehérjék tartalmaznak egy hisztidin-tartalma dipeptidet, az
anszerint (B-alanil-L-1-metil-hisztidin), karnozint (B-alanil-L-hisztidin) és bale-
nint (B-alanil-L-3-metil-hisztidin), melyek alapjan a hushoz kevert vazfehérje
kimutathat6, ugyanis ezen peptidek ardnya nagyon jellemz6 a kiillonboz6 éllatfa-
jokra, melyeket még a hékezelési eljarasok sem befolydsolnak. A harom amino-
sav-szarmazék és a koztiik 1é6vé arany olyan jellemz6 az egyes allatfajokra, hogy
a hamisitas ténye veltik konnyen kimutathat6. A fentieken kiviil vannak még
olyan dipeptidek is, amelyek jellenzéek példaul az élesztére, a htisra és kiilonbo-
z6 extraktumokra, és ott vannak még a nukleotidbazisok is, amelyek mennyisége
ugyancsak hasznélhat6 a hamisitas kimutatasara.

A csirke- és a pulykahts egymashoz keverését HPLC-s médszerrel viszony-
lag konnyen ki lehet mutatni. A médszer nagyon egyszer(i: vizes extrahalas, me-
lyet kovet6en a mintét tisztitas és szlirés utan azonnal be lehet taplalni a HPLC
oszlopdra. A csirke- és a pulyka-kromatogramok esetében lehet talalni olyan cst-
csokat, amelyek csak az egyik vagy csak a masik kromatogramon fordulnak eld,
ami alapjan a htisok beazonosithaték. Készithetd egy kalibracié ezekre a specifi-
kus, de val6jaban azonositatlan cstcsokra, mely segitségével 5-100% aranyban
egyméshoz kevert mintdk meghatarozhaték. A fehérjeprofil analizisével a kii-
16nb6z6 nyershalmintak is megkiilonboztethet6k egymastél. A moédszert nem
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zavarja az évszak, a hely, az id6jarés vagy példéaul a széritds médja. Ezzel a méd-
szerrel a savofehérjék is kimutathatok hiskeverékekbél. Az analizis péar perces
el6készitést kovetéen mintegy egy orat vesz igénybe.

5.2.2.1. Zsir- és zsirsavanalizis

A kiilonboz6 allatfajok hisdnak zsirsavisszetétele jelentésen eltérhet egy-
mastél, ezért ez felhasznalhat6 az egymashoz kevert hiisok kimutataséara. Ezt a
modszert mar régota hasznaljak a sertés-, a marha- és a birkahts elkiilonitésére,
és killonosen a sertészsir marhafaggytval val6 hamisitasdnak kimutatésara. A
linolsavtartalom alapjan a kenguru- és 16hts jol elkiilonitheté egymastdl, és a
zsirsavakban 1évé kiillonbség a mennyiségi meghatarozasra is felhasznalhaté. A
kér6dzé allatoktol szarmazo hiis a bend6fermentécié kovetkeztében tartalmaz
transzzsirsavakat is, amelyek a monogasztrikus édllatok hiisdban nem fordulnak
el6. Ezek kozil talan legjellegzetesebb a konjugalt linolsavak csoportja, melyek
koziil legnagyobb koncentraciéban a cisz9, transz11 konfiguraciéja fordul elé
legnagyobb mértékben a kérédz6k hiisdban.

A zsirsavakon kiviil még a zsirsavak triglicerideken beliili elhelyezkedése is
indikatora lehet bizonyos fajta hamisitasnak. Amennyiben a kettes helyzetben
1évé zsirsavak mennyiségét tekintjiik az 6sszes zsirsav szézalékaban, akkor ez a
paraméter is killonbozhet az egyes allatfajoknél. A diszndzsir és az egyéb zsirok
konnyen megkiillonboztethet6k egymastdl a disznézsir magas palmitinsav-tartal-
ma alapjan. Ezen kiviil a telitett és a telitetlen zsirsavak ardnya is indikatora lehet
a hamisitasnak. Gazkromatografias analizissel 5% marhafaggya a sertészsirban
vagy 10% sertészsir a marhafaggytiban kimutathat6. Az iszlam orszagokban a
disznézsir tiltott a taplalkozasban. A palmitinsav-novekedés és a telitetlen zsir-
savak csokkenése, illetve a belélitk képezett faktorok jé indikatorai a diszndzsir-
nak, és veliik 5% diszn6zsir marhafaggythoz torténé keverése kimutathato.

A teljes szdjabab daralt htisbol késziilt kimutatésara legalkalmasabbak az el
nem szappanosithato zsirok és a szterinek. A sz6jaban mas az el nem szappano-
sithaté lipidek mennyisége, és ugyancsak jelentds kiillonbség van a szterintarta-
lomban is, melybdl a szdja masfélszer annyit tartalmaz, mint a hts.

A sertészsir a triglicerid zsirsaveloszlasaban is jelentésen kiilonbozik a tob-
bi zsirt6l, és van egy sajatsagos komponense, a 11,14-eikozadiénsav, mely csak
sertészsirban talalhaté meg, a tobbi zsiradék ilyen komponenst nem tartalmaz.
Segitségével 1% sertészsir egyéb zsirhoz torténd keverése kimutathaté. A zsir-
savak trigliceridekben elfoglalt helye alapjan, nevezetesen hogy milyen, telitett,
telitetlen, rovidebb vagy hosszabb szénlanca van kozépsé vagy szélsé pozicidban,
a zsirok ugyancsak beazonosithaték. A kiilonféle trigliceridek HPLC-vel szétva-
laszthat6k és meghatarozhatok, és mivel a konfigurdaciéjuk nem valtozik a héke-
zelés sordn, a mdodszer hevitett zsirok esetében is alkalmazhat6. A mdodszerrel 2%
sertészsir a marhafaggyiban vagy 3% sertészsir a birkafaggytiban kimutathaté.
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A kiillonféle husmintdk kiillénb6z6 mennyiségben tartalmazzak nemcsak a
zsirsavakat, de a foszfolipideket felépitd zsirsavakat és aldehideket is. A marha,
a bardny, a diszno és a csirke foszfolipidjei tobb mint 40% etanolamin-plazmalo-
gént tartalmaznak, mig a halé csak 13%-ot. A kolinplazmalogén a kolinfoszfoli-
pidben a halak esetében kb. 1%, mig a kiillonb6z6 htisokban mennyisége 10-30%
kozott valtozik.

A konzervek sertészsirtartalmanak meghatarozasara prébalkoztak az infra-
voros spektroszkopiaval is. Az infravoros spektrum vizualis kiértékelésén tal al-
goritmus- és fékomponens-analizist alkalmaztak a barany-, a csirke-, a marha- és
a pulykazsir kimutatasara és meghatérozasara. Ez a mdodszer alkalmas egyébként
a nyers és a hékezelt mintdk megkiilonboztetésére is.

5.2.2.2. Asvanyi anyagok analizise

Az asvanyi anyagok analizisét alkalmaztdk a daralt hdshoz kevert széjadara
kimutatasara, amelynek az az alapja, hogy a szdja tobb foszfort, kdliumot és
magnéziumot, mig a hts tébb natriumot és cinket tartalmaz, ami kivéalé lehet6-
ségnek bizonyult a hamisitas kimutatasara. A hamisitas céljabél a daralt hishoz
adott csontlisztet a kalciumtartalom alapjan lehet kimutatni, mert minden 1 g
hozzékevert csont 160 mg-mal noveli meg a kalciumtartalmat.

Alkalmaztak még a hamisitas kimutatésara szovettani és differencial szken-
ning kalorimetrikus vizsgalatokat is, ezek a médszerek azonban nem terjedtek el
a gyakorlatban.

5.2.2.3. Biokémiai indexek alkalmazdsa a htishamisitdsban

A biokémiai indexek, mint amilyen példaul a kreatin és a kreatinin, az Gsszes
nitrogén, a nett6 izomfehérje mennyisége, a hidroxiprolin, a triptofan, a kreati-
nin-foszfokinaz és a foszfo-hexoizomeraz, alkalmasak lehetnek mind a kiilon-
b6z6 hisfajtak megkiillonboztetésére és beazonositasara, mind a huskeverékek
mennyiségi és minéségi értékelésére.

A friss kecskehiis megkiillonboztetheté példaul az 6sszes tobbitél az Mg?*-
ATP-az és a peroxidazaktivitas alapjan, mert e két enzim aktivitésa a kecskehts-
ban szignifikdnsan nagyobb az 6sszes t6bbi hiisénal. A marha és a b6lény htsa
a foszfataz- és a kataldzaktivitas alapjan, a kecske és a birka hiisa pedig a szukci-
nil-dehidrogenaz és az alkalikus foszfataz aktivitas alapjan kiillonboztethet6 meg
a tobbi fajtaétol. Az osszes pigmenttartalom analizise is alkalmas lehet az igazi
marhaburger és a hozzdadott sz6jat tartalmazé széjaburger megkiilonboztetésére.

Ausztrélidban a prémium kategéridba tartozé barramundit gyakran helyette-
sitik a sokkal olcsébb halakkal, mint amilyen példaul a kiralylazac. Az inozin és
a hipoxantin, valamint ezek ardnya alkalmas a megkiilonboztetésre, mert a barra-
mundi nagyon sok hipoxantint tartalmaz, mig a tobbi hal inozinban gazdagabb.
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A hokezelt lipidek olyan kiilénleges aromaanyagokat tesznek szabadda,
mint példaul az 1-heptadecén és az 1-oktadecén, melyek a marhahtsra jellemzé-
ek, vagy a 12-metil-tridekanal, mely csak a parolt marhahitsra jellemzd. Azt gon-
doljék, hogy ezen ut6bbi vegyiilet azért jellemz6 csak a kérédzékre, mert a bak-
tériumos bendéfermentacio6 soran keletkezik, majd beépiil a plazmalogénekbe.

A dezoxiribonukleinsav hibridizaciéja

A korabban targyalt szeroldgiai és elektroforetikus mddszerek jobbéra csak
a nyers hismintakra alkalmasak, a h6kezelt minték esetében nehéz megbizhaté
jedni, melynek lényege, hogy a DNS-t kiilonféle pufferek segitségével kicsapat-
jék, extrahéljak, mossak, majd RNaz enzimmel kezelik 37 °C-on egy 6ran at. Az
oldatot ultrahangos kezeléssel 0,2-2,0 kilobézis nagysagt fragmentekre vagjak
szét, majd az igy kapott fragmentumokat a slot-blot sz(ir6h6z kotve hibridizaljak,
a maradék reagenst mosassal eltavolitjdk, majd a hibridizalédott anyagot az au-
toradiogréfias jel alapjan lézer denzitometriaval beazonositjak és meghatarozzak.
A moédszert sikeresen alkalmaztak csirke-, sertés- és marhahus azonositasara, bar
a keresztreakcidk miatt kell§ évatossag ajanlhato.

5.2.3. A has frissességének meghatarozasa

A hus frissességének meghatarozasara tobb maddszert is kidolgoztak. Ezek koziil
széleskortien alkalmazzék a fehérje bomlastermékeinek meghatarozasat, ezen
beliil is az 6sszes ill6 bazikus anyag analizisét, az aminonitrogén meghataroza-
sat, az aminosavak analizisét, az aminok és az indol meghatarozasat, a zsir bom-
lastermékeinek analizisét, ezen beliil mérték a szabad zsirsavakat, a peroxid- és
savszamot, a tiobarbitursav-szamot, a nukleinsav-bomlastermékek analizisét és
mas egyéb kiillonleges technikakat is.

5.2.3.1. A fehérje bomldstermékeinek analizise

A hiisok fehérjetartalma széles hatarok, 10-20% kozott valtozik. A fehérje bom-
lastermékeinek a megjelenését az autolizis, illetve a baktériumok proteolitikus
enzimei egyarant okozhatjdk, melynek koévetkeztében oldhaté peptonok és po-
lipeptidek, majd ezekbdl aminosavak keletkeznek. Ezt kovetéen az amménia,
a trimetilamin és az egyéb aminok mennyisége a bakterialis tevékenység miatt
folyamatosan né, melyet, a baktérium fajtajatol fiiggéen, a hémérséklet és az
aerob vagy anaerob viszonyok befolyéasolnak. Igy példaul a Pseudomonas bakté-
rium a marhahts esetében aerob koriilmények kozott az aminosavak dekarboxi-
lezésével ammoniéat produkal. A broiler hiisban szoros 6sszefiiggést talaltak az
Osszcsiraszam és az ammonia mennyisége kozott. Ammonia egyébként keletkez-
het a nukleotidok és az aminvegyiiletek enzimatikus lebontasa kovetkeztében
is. Linedris Osszeftiggést kaptak a sdoldhat6 fehérjetartalom és a dimetilamin-,
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valamint a formaldehid-tartalom kozott. Egy alkoholtesztet is kidolgoztak, mely
szerint a friss his csak 70-80% alkoholkoncentracional adott csapadékot, mig az
allott hiis mar 30-40% alkoholkoncentracional is kicsapddott.

5.2.3.2. Az dsszes illékony bazis analizise

Az osszes illékony bazis (TVB) analizise nagyon népszer( a tintahal frissességé-
nek megallapitasara. Ezt az indexet mar régéta alkalmazzak a hts és a hal romla-
sédnak analizisére. Amennyiben ennek mennyisége kevesebb mint 30 mg/100 g,
j6 minGségd, friss, 30-40 mg/100 g kozott masodosztaly, e f6lott pedig harmad-
osztalyt arurdl van szé. Kilonboz6 szinvaltozassal operal6 reagenseket alkal-
maznak a TVB meghatdrozasara, mely a gyakorlatban igen elterjedt. A hema-
toxilin példaul sargardl vorosesbiborra, a kurkumin halvanysargarél mély bar-
nésvorosre, a fenolvoros pedig halvanysargatél ragyogo vorosig szinezdidik el az
ill6 bazisok hatéasara. Az ill6 bazisok legnagyobb része ammonia, trimetilamin
csak kis koncentracioban fordul elé a hiisban. Ezen utébbi koncentraciéja szoros
Osszefliggésben van az érzékszervi birdlatok eredményeivel. Az ammoéniavizsga-
latok eredményeit meghamisithatja, ha példaul a hizémarhak karbamidos tapot
fogyasztanak, mert a karbamid, bekeriilve a vérbe, mérgezést okozhat, és a véren
keresztiil eljuthat a htsba is, melynek tulajdonsagai hasonlatosak lesznek ahhoz,
mint amikor a fehérje bomlik. Az emberi fogyasztasra alkalmas htisok amménia-
tartalma maximum 30 mg%.

Az ammonidval ellentétben a trimetil-amin jé indikétora a tengeri és az
édesvizi halak romlottsaganak, és a romlott hal szaga is a trimetilaminnak ko-
szonhetd. A trimetilamin mérésére alkalmazzak a turbidimetriat, a gdzkromatog-
rafiat, a trimetilamin dehidrogenazzal miikodé enzimatikus médszert, félvezetd
szenzorokat és ionspecifikus elektr6dokat. Az amménia meghatérozasara sok
mébdszer alkalmas. Legrégebbi klasszikus médszer, amikor az amméniat bérsav-
ba desztillaljak és kénsavval megmeérik. A friss hiis 3-10 mg/100 g, mig a romlott
has t6bb mint 20 mg/100 g ammoaniét tartalmaz.

5.2.3.3. Az amino-nitrogén és a szabad aminosavak meghatdrozdsa

Az aminosav-nitrogén alkalmazasat sokan javasoltdk a htis romlottsaganak meg-
hatarozaséara, és a gyakorlatban ennek kapcsan a ninhidrin pozitiv anyagok
(a-aminosavak) kifejezés terjedt el, kés6bb azonban rajottek, hogy ezek mennyi-
sége csak laza 0sszefiiggésben van a romlottsagi fokkal.

A romlottsag mértékének meghatarozaséra tobben javasoltdk a szabad ami-
nosavak analizisét. A vaddisznérol kozismert, hogy a gyants, illetve romlott his
kevesebb aszparaginsavat és tobb hisztidint, szerint, glicint, glutaminsavat, tre-
onint, prolint, valint és leucint tartalmaz, mint a friss hts. Meghatérozasukra ki-
véaléan alkalmas az ioncserés oszlopkromatografia (IEC). A taurin és hipotaurin
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ardnyanak mérése nem bizonyult igazén j6 indikatornak, a citrullin mennyisége
viszont j6 indikatora a csirkehtis bakterialis romlottsaganak, mert a friss csirke-
bérben nem talalhaté meg, csak a bakteriélis tevékenység kovetkeztében né meg
a mennyisége, és szoros az 0sszefliiggés a mennyisége és az dsszcsiraszam kozott.

A piperidin a lizinbomlas soran keletkezik a bakterialis tevékenység kovet-
keztében, és j6 indikatornak bizonyult az allottsag vagy romlottsag kimutatésara.
Ehhez hasonléan a B-alanin, az aszparaginsav dekarboxilezési terméke sem ta-
lalhat6 meg a friss szovetekben, és mennyisége még a 2 °C-os hémérsékleten valo
tarolas soran is folyamatosan né, ezért a frissesség indikatoraként alkalmazhaté
halbél késziilt élelmiszerek esetében. A szulfhidrilcsoportok mennyiségét is al-
kalmaztak a frissesség kimutatésara.

5.2.3.4. Az aminok mérése

A biogén aminok, mint amilyenek a hisztamin, a tiramin, az agmatin, a kadaverin,
a putreszcin, a spermin, a spermidin és a triptamin, j6 indikatora a gyenge ming-
ségii hiisoknak, kiillonosen a marhahtsnak. Mennyiségiik korabban jelzi a htisok
romldsat, mint a pH emelkedése. A hisztamint kiillonosen a halak frissességének
ellendrzésére alkalmaztak, a legtobb esetben a tonhalnal. Mennyisége a halkon-
zerveknél szoros osszefiiggésben van a trimetilamin mennyiségével is. A rothasz-
t6 baktériumok kiilonosen nagy mennyiségben produkalnak hisztamint, melynek
mennyisége pozitiv osszefiiggésben van a szabad hisztidinnel, mely a friss halban
nem fordul eld, csak az autolizis kovetkezménye lehet. Azért is érdemes mérni,
mert toxikus hatéast vegyiilet, és elég nagy mennyiségben taldlhat6 a halakban és
az erjesztéssel késziilt élelmiszerekben. A tiramin is veszélyes lehet, mely képzésé-
ben a tejsavbaktériumok is részt vesznek a szarazkolbasz romlasa sordn.

Az aminok jo indikatorai a disznohis és a daralt marhahds romlasanak
is. A hisztamintartalmat lehet papir- és rétegkromatogréfiaval, ioncserés vékony-
réteg- és oszlopkromatografiaval vagy HPLC-vel mérni. Ujabban monoklonalis
antitesteket is kifejlesztettek a hisztamin mérésére ELISA-val, és megallapitottak
azt is, hogy nincs keresztreakcié a kiillonb6z6 biogén aminok mérése soran. A
sertéshiis és némely esetben a marhahts putreszcin- és kadaverintartalmat alkal-
masnak talaltdk a romlottsdg mérésére, melyek mennyisége szoros 6sszefliggés-
ben volt a szaggal és a kinézettel. A putreszcin szoros 6sszefiiggésben volt a bak-
tériumszammal, a kadaverin pedig j6 indikatora volt a tarolas hémérsékletének.
Maésok szerint a spermin és a spermidin nem jé indikatorai a romlasnak, mert
mennyiségiik valtozik a tarolds sorédn, és ez igaz a hisztidinre is, melynek meny-
nyisége nem nétt meg a romlott htisban sem. Az organoleptikus tulajdonsagok, a
putreszcin és az 1,3-diamino-propan kozotti szoros 6sszefiiggés jelzi, hogy e két
anyag jo indikétora a frissességnek. A brojlerek htisdnak analizise soran mindkét
anyag jo egyezést adott a romlottsidg fokaval. Mivel a hisztamin, a putreszcin és
a kadaverin mennyisége né, a spermin és a spermidin mennyisége csokken a
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romlas el6rehaladédsédval, javaslatot tettek ezen vegyiiletek indexbe foglalaséra a
romlottsag fokdnak megallapitasakor.

Az agmatin a tintahal frissességének jé indikatora, és mennyisége a tarolési
idé6vel folyamatosan néve elérheti a 30 mg/100 g-ot, a 40 mg-os mennyiség pedig
mar eldérehaladott romlédsra utal. A putreszcin koncentraciéja is nétt a bomlas
sordn. A kadaverin alkalmas a lazac és a szivarvanyos pisztrang romlottsaga-
nak jelzésére, a tiramin pedig a marhahis kezd6dé romlasanak kimutatasara
fermentalt élelmiszerekben. A biogén aminok jé indikatorai a hal és kiilonb6zé
tengeri eredetd élelmiszerek romlottsdgdnak kimutataséara, és a biogén aminok
szoros Osszefliggést mutatnak a szabadaminosav-tartalommal is.

5.2.3.5. Az indol meghatdrozasa

Az indol a triptofan bakteridlis bomlasdnak terméke, mely még a hiitészekrény
hémérsékletén is végbemegy, és amely kival6 jelz6anyaga a romlasnak a halak
és a kagylok esetében. Az indol mennyisége a felolvasztas utan rohamosan né
fagyasztott termékek estében. Az idol meghatérozaséra alkalmazzak a spektrofo-
tometriat, a kolorimetriat, a HPLC-t és a fluorometriat. Szoros 6sszefiiggést talal-
tak az organoleptikus tulajdonsagok, a kanszag, valamint az indol és a szkatol
mennyisége kozott, melynek sordn arra is rajottek, hogy hasonlé koncentracio-
ban a szkatol szaga sokkal intenzivebb, mint az indolé.

5.2.3.6. A zsir bomlastermékeinek analizise

A kilonb6z6 hiismintdk zsirtartalma 5-9% kozott valtozik. A zsirszovet teljes
egészében triglicerideket tartalmaz, mig a tobbi allati zsiradékban kis mennyi-
ségben foszfolipidek, szterinek, karotinoid pigmentek és zsiroldékony vitaminok
is vannak. Ezen komponensek jelentdsen véltozhatnak a tarolas soran, és befo-
lyasolhatjak a hus szagat, ennek megfeleléen az eltarthatoségét. Ezek a valtoza-
sok jol nyomon kovetheték a szabad zsirsavak — melyeket a lipdz enzim szabadit
fel az észterkotésekbdl — és a peroxidszdm és savszdm mérésével, az oxidativ
avasodas — melyet a levegd okoz — és a ketonos avasodas — melyet a mikroorga-
nizmusok okoznak — nyomon kévetésével.

Szabad zsirsavak

A szabad zsirsavakat (FFA) tobben hasznaltdk a tengeri eredetd élelmiszerek
mindségének becslésére. Beszamoltak arrdl is, hogy a marhahtis FFA-tartalma
jelentésen megnétt a nulla fokon torténd tarolas alatt, ami kellemetlen, édes izt
kolcsonzott a hiisnak. A zsir peroxidszama egy indukciés periédus utan hirte-
len emelkedik, majd a maximum elérését kovetéen csokken, ezért a hiis mindsi-
tésére nehezen lehet felhasznélni. A tiobarbitursav-szam (TBA) segitségével az
oxidativ romlas mértékét lehet felderiteni, mely méri a malonaldehidet is, az
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oxidativ romlas markerét. Szoros Osszefiiggést allapitottak meg a TBA és a hts
szaga kozott. Alkalmazzak még az oxidativ romlas kovetésére a Kreiss-tesztet,
mely a floroglucin és a zsir reakciéjan alapul savas koralmények kozott, ami
voros szinti reakciét eredményez, mely kapcsolatban van az oxigénabszorpcival
és olyan bomlastermékekkel, mint az epihidrin-aldehid vagy a malonaldehid. A
karbonil vegyiileteket vagy kolorimetriasan, vagy a 280 nm-en mért abszorpcio-
val hatérozzak meg.

A szénhidrogének, koztiikk a pentan, a fagyasztva szaritott disznéhus ava-
sodasanak mértékérdl ad informaciét. Ezek a vegyiiletek kémiailag semlegesek,
ezért konnyen eltavolithatok az avas htsb6l. A szénhidrogének koziil a metan
fordul el6 legnagyobb koncentraciéban a hisban, melyet a pentén, a propan és
a butan kovet. A metén eredete az alanin, mely a Strecker lebontas soran kelet-
kezik, a pentan eredete pedig valészintileg az aminosavak. A pentan egyébként
nem felel6s az avas szagért, csak a lipidoxidacié indikéatora.

5.2.3.7. Nukleinsav-bomldstermékek

A nukleinsav bomlastermékei indikétorai lehetnek a htisromlasnak. Ilyen indi-
kator lehet az ATP, az ADP és az AMP, melyeket forditott fazist HPLC-vel meg
lehet hatarozni. Feltételezés szerint Gsszefiiggés lehet a his frissessége és a bom-
lastermékek koncentracidja kozott. A his tarolasa sordn egy méasik vegytlet, az
inozinmonofoszfat (IMP) koncentréacidja jelent6sen csékken, az inozin mennyi-
sége a tarolas elején meredeken emelkedik, a hipoxantin mennyisége pedig a
tarolas végén né meg jelentékeny mennyiségben.

5.2.3.8. Egyéb médszerek a hiis romlottsaganak kimutatdsdra

A hts romlottsdganak kimutatasara hasznaljak még a szin és a pH mérését, az
ill6 zsirsavak analizisét, melyre kival6an alkalmazhaté a kapillaris GC. Az ill6
zsirsavak kozé tartozik az ecetsav, a propionsav, a vajsav, az izovajsav, a valeridn-
sav és az izovaleridnsav, valamint a kapronsav és az izokapronsav, melyek koziil
az ecetsav taldlhat6 legnagyobb mennyiségben az élelmiszerekben. A tejsav kon-
centracidja egy-két nappal a vagas utan stabilizal6dik, az ecetsav, a propionsav és
a vajsav pedig hozzdjarul a nem mikrobiélis eredetii savanyt iz kialakulasahoz.

Az aminosavak, els@sorban a valin, az izoleucin és a leucin illé6 metabolit-
jai, melyeket kiillonb6z6 bakterialis eredeti romlas valt ki, a kovetkezék: Valin-
b6l keletkezik tobbek kozott a 2-meti-propanal, a 2-metil-propanol és a kiilonbo-
z6 konfiguracioju propéansavészterek, izoleucinbdl szdrmazik a 2-metil-butanal,
a 2-metil-butanol, a 2-butanon és a kiillénb6z6 metilezett vajsavészterek, leucin-
bél pedig a 3-metil-butanal, a 3-metil-butanon, a metilvajsav és annak észterei.
Ezek a metabolitok mind megtalédlhat6k a htitészekrényben tarolt csirkehtsban,
koncentraciéjuk pedig aranyos a bomlas mértékével.
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A mikroorganizmusok ill6 metabolitjai

Altalanossagban elmondhaté, hogy a baktériumos romlas soran a baktéri-
umok anyagcseretermékei allotta, savanytuiva, biiddossé, azaz romlotta teszik a
hast. A fagyasztott marhahts ill6 komponenseit kondenzalva, majd gaz-folya-
dék kromatografiaval szétvalasztva megéllapitottak, hogy az ill6 komponensek
kozott megtaldlhaté a kén-hidrogén, a metil-etil-merkaptén, az acetaldehid, az
aceton, a metil-etil-keton, az etil-alkohol és a metil-alkohol, melyek koziil kiilo-
nosen az etanolt javasoljak a romléds fokanak becslésére. Felhasznalhatok még
becslésre az dsvanyi anyagok és a kreatin bomléastermékei, ezeknek azonban
nincs gyakorlati jelentéségiik.

5.2.4. A his és a hal minéségének miiszeres mérése

Mivel esetenként nagy mennyiségii halat és hist kell mindsiteni, a szenzoros mi-
nésitések, illetve a szag analizise terjedt el a gyakorlatban. A szenzoros mingsités
megkivanja a képzett személyzetet, és ki kell zarni a szubjektivitast. Specialis,
négy elektr6dbdl allé, a hus feliilletéhez kapcsol6dé elektr6dokat hasznalva mind
az ellenallas, mind a kapacitas konnyen meghatarozhaté6, mely mérési adatok-
bol kovetkeztetéseket lehet levonni a romlottsagot illetéen. Hal esetében a hul-
lamerevség bealltaig mindkét tulajdonsag gyorsan véltozik, majd a tovdbbiakban
a valtozas lelassul. Az elektromos vezet6képességet a halakon kiviil a sertéshis
mindsitésére is alkalmaztak.

Az ultraibolya sugéarzéssal tortén6 megvilagitast a garnélarak frissességének
analizisére hasznaltak, de a kiillonbség az elfogadhaté és az elutasitandé csopor-
tok kozott csak csekély volt.

5.2.5. A hustartalmu ételek mingsitése

Kozvetlentl a vagéds utan olyan komplex biokémiai folyamatok indulnak meg,
melyek kapcsolatban vannak az izomszovet atalakuldsaval. Ezek a valtozasok
kozvetleniil befolyasoljak a hiis minéségét, és szoros kapcsolatban vannak az
anaerob glikolizissel, a pH-val és a hdmérséklettel, mely paraméterek egytitte-
sen hatnak a minéségre. A lassu glikolizis, a viszonylag alacsony pH és hémér-
séklet sziirkésrozsaszin kiils6t, porhanyds struktarat és viszonylag szaraz kiné-
zetet ad a htisnak. Ha a pH magas marad, csokkenése nem kovetkezik be, a his
sotétvoros szintd, kemény és szaraz lesz, ezek a DFD-husok. Ellentétes esetben a
gyors pH-csokkenés és a magas hdmérséklet puha, sapadt és vizenyés hist (PSE)
eredményez, melynél nagy lesz a siitési vagy f6zési veszteség. Normal kortil-
mények kozott az alacsony pH és a magas hémérséklet kombinaci6ja PSE-hust
eredményez. A PSE- és a DFD-hts évente az 6sszes htis mintegy 5-6%-at érinti,
melynek mennyiségét elsGsorban genetikai szelekciéval, az dllatok vagas elétti és
a hiis vagas uténi kezelésével lehet csokkenteni.
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A mindség megallapitasara hasznaljak a pH-, a csepegési veszteség- és a szin-
elemzést, a kollagéntartalom mérését és a szabad aminosavak mennyiségét is. Az
0sszes aminosav mennyisége, fuggetleniil a fajtél, konstans, a szabad aminosa-
vak mennyisége viszont kapcsolatba hozhat6 a hiis érzékenységével, példéul a
pulykénal. A szabad aminosavak koziil a leucin és az izoleucin nagyobb mennyi-
ségben volt jelen a gyenge minéségli marhahtsban, mig néhdny aminosav szoros
kapcsolatot mutatott a hiis szinével és aromajaval a sonka esetében. A szabad
aminosavakat tanulmanyozva megallapitottak, hogy a glutaminsav mennyisége
szoros kapcsolatban volt az allapottal, a kinézettel és a porhanydssaggal. A f6tt
sertéshisban a tirozin, a glutaminsav, az aszparaginsav és a szerin negativan,
a glicin pozitivan befolyasolta a his illatat, a tirozin és a glutaminsav pedig az
altalanos 0sszbenyomaést befolyasolta kedvezétlentil. A nyers hiisban a treonin
szignifikans 6sszefiiggést mutatott az 6sszes nitrogénnel, az arginin a nem fehér-
je nitrogénnel, a glicin, a valin és a leucin pedig a kollagén mennyiségével. A kol-
lagén nagymértékben hozzajarul a his funkcionalis tulajdonséagainak kialaki-
tasahoz, mely a csont és a bér £6 fehérjéje, a kotészovet elasztintartalma viszont
alacsony, aminek nincs gyakorlati jelent6sége. Az egyéb emlds fehérjékkel ellen-
tétben a kollagén nagy mennyiségben tartalmazza a hidroxi-prolin iminosavat,
melynek mérése alapjan a kollagén mennyisége meghatarozhaté. Az el6zéekben
ismertetett mdodszereken kivil javasoltak még a hisminéség megallapitasara az
izombiopsziat, a vércsoport-meghatarozast, a kreatin-kinéz analizisét és a halo-
tan tesztet, melyek koziil a két utébbi a gyakorlatban is elterjedt.

5.2.5.1. A huisételek szennyezettségének kimutatdsa

A tengeri halaknal leggyakrabban a nyersolajjal, illetve olajszarmazékokkal
val6 szennyezddés fordul els, melyeket tankhajok eresztenek a tengerbe vagy
balesetekbdl szarmaznak. GC-MS kapcsolt technika segitségével a szennyez6
szénhidrogének, legyenek azok alifasok vagy aromasok, konnyen kimutathatok.
A szénhidrogének azokban a szovetekben rakodnak le nagyobb mennyiségben,
melyek tobb zsirt tartalmaznak. A gazolajjal torténé szennyezésrél is tobbszor
beszamoltak, melyet kovetéen a szennyez6 anyagokat spektrofluorometriasan
vagy vizg6z-desztillaciét kovetéen GC-vel mutattak ki. Még jobb, ha h6mérsék-
let-gradienssel programozott GC-t alkalmaznak, mert azzal a kis koncentraciéji
szennyezd anyagok is pontosan mérheték. Ezzel a m6dszerrel a prisztan és a fi-
tan is meghatarozhatd, melyek aranyabdl még a dizelolaj eredetére is kovetkez-
tetni lehet. Prisztant gyakran mértek tengeri allatokbél, illetve planktonokbél.
Ugyancsak gyakran mutattak ki halakbél aromés szénhidrogéneket és olyan
szerves klorvegyiileteket, mint a hexaklér-benzol, a diklor-difenil-trikléretan,
melyek a part menti tiledékbdl keriiltek a halakba. Ezeket a vegytiileteket 10
ug/kg érzékenységgel lehet kimutatni folyadékkromatografiaval, fluoreszcens
detektalassal. E médszer alkalmas arra is, hogy vele poliklérozott bifenileket,
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dibenzo-p-dioxint, dibenzo-furdnt vagy tetraklér-dibenzo-p-dioxdnt lehessen
meghatarozni.

A vagott aruban vagy a halakban gyakran talalnak nagyobb mennyiségben
nehézfémeket is, ugyanis a legtobb ember éltal is fogyasztott tengeri 1ény képes
még a vizben kis koncentraciéban el6fordulé nehézfémeket a testében akku-
mulalni. A kagylok példaul 10 000-szer tobb cinket, 30 000-szer tobb kadmiu-
mot és 14 000-szer tobb rezet tartalmaznak, mint a viz, amiben élnek. Ezek a
mennyiségek mar toxikusak az ember szaméra, és gyakran hédnyingert, hanyast
idéznek eld. A kadmium kis koncentracidban is akut toxicitast idézhet eld, és
a réz is nagymértékben koncentral6dhat olyan él6lényekben, mint példéul a
folyami feketehal. A mérgezé nehézfémeket spektroszkdépids modszerekkel,
atomabszorpciés spektrofotométer grafitkivettds iizemmoddban vagy induktiv
csatolast plazmaemisszié tomegspektrométerrel kapcsolva lehet kimutatni és
pontosan meghatarozni.

Az el6z6ekben emlitett szennyez6 anyagokon kiviil vizsgaljak a bakteria-
lis szennyez6dés mértékét, melynek megallapitasara sok gyors kémiai médszert
dolgoztak ki. Az egészséges édllatok védettek a baktériumok tdmadaséval szem-
ben, de a vagas utan az addig hattérben 1év6 baktériumok kezdenek elszaporod-
ni, és tevékenységiikkel rontjak a hiis mindségét. A hiis higiénés mindsitésére
alkalmazzak a katalaz-aktivitast, mely a beteg allatoknéal haromszor akkora,
mint az egészséges borji- vagy marhahitsban, azért alkalmas a hiisminéség
meghatédrozasara.

5.2.5.2. A dardlt hisok mindségének meghatdrozasa

Az apritott, daralt hisok minéségének meghatarozésa nehéz, mert az egyes hts-
részeket nem konnyd egymastél megkiilonboztetni. Legjobb indikator az ilyen
termékek minéségének analizisére a triptofan- és a hidroxiprolin-tartalom mé-
rése, mert a triptofan a j6 minéségti voros htisokban, a hidroxiprolin pedig a tobb
kotészovetet tartalmazé htsokban fordulnak el nagyobb mennyiségben, mig a
simaizmok kozbiilsé helyet foglalnak el e tekintetben. Ezen utébbiak, mint pél-
daul a tiid6, a gyomor, a vékonybél, olyan mértékben tartalmazzak a triptoféant,
mintha a voros htshoz 15%-ban kotészovetet kevertek volna.

A kreatinintartalom alapjan is meg lehet kiillonboztetni az egyes hisfajta-
kat egymastol, ugyanis a vazizom és a szivizom, valamint a nyelv messze a leg-
tobb kreatinint tartalmazza, ezeket koveti a sertésgyomor, mig a vér, a kotészovet,
a maj és a belek viszonylag kis mennyiségti kreatinint tartalmaznak.

5.2.6. Hasadalékok és kiegésziték

Hogy a friss his gyors szinvéltozédsat megakadalyozzéak, kilonféle adalékot ad-
nak hozza. llyen adalék lehet péld4ul a salétrom, mely megakadalyozza a jelen-
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t6s szinvaltozast, mert a hemoglobin és a mioglobin a megfelel§ nitr6zészérma-
zékka alakul vele. A mennyiséggel vigyazni kell, mert a nagy mennyiség hatasara
a his aszalédott hatast kelt, és a késébbi szarmazékok veszélyesek is lehetnek az
egészségre. Nagyon sok novényi festékanyagot is hasznalnak a pacolt, fliszerezett
hisok szinének megdérzésére.

Sokféle toltéanyagot hasznalnak a kolbaszaruk készitése soran. Ilyenek a
széaraz kenyérérlemény, a kukoricaliszt, a burgonyakeményitd, a sos keksz, a két-
szersiilt hulladéka vagy a f6tt rizs. Adnak hozza szintetikus kreatinint is, hogy
annak koncentraci6ja minél t6bb hiisra utaljon a kolbaszban, de ennek mennyi-
ségét a 1“C aktivitdsanak mérésével ki lehet mutatni, ez ugyanis a mesterséges,
hozzéaadott anyagban lényegesen kisebb, mint a természetesben.

Csicseriborsolisztet is gyakran adnak az olcs6, de j6 mindségii kolbaszok-
hoz, mely egy lagyabb textiréat kolcsonoz a htisnak, sajnos azonban a his elszin-
telenedését is okozhatja, ami még kifejezettebbé valik a htis nulla fokon torténé
tarolasa soran. A htuskészitményekhez még zselatint, vért vagy vérlisztet, lépet és
z0ldség- vagy mas, nem hus jellegti fehérjéket is hozzaadnak. Ezek az adalékok
nem csOkkentik a termék taplalkozasi értékét vagy a texturat, esetleg az izét és
az illatét, a lényeg az, hogy a draga allati eredetii alapanyagot egy lényegesen
olcsobbal cserélik ki. Kozkedvelt a szo6javal valo kiegészités, melynek hatésara
jelentésen megné a termék glitkézamin-tartalma, mely a kimutatas alapja. Ha a
triptofantartalom magas, a hidroxi-prolin-tartalom pedig alacsony a magas glii-
kézamin-tartalom mellett, akkor szinte biztos, hogy a készitményt nem allati ere-
detii fehérjével egészitették ki. Ugyancsak magasabb a glitk6zamin-tartalom, ha
a hust bels6 szervekkel, vérplazmaval, tej- vagy tojasfehérjével egészitették ki.

A kolbaszkészités soran az olyan kiegésziték, mint a szo6jaliszt, szbjaizola-
tum, zsirszegény tejpor, tejeredeti koprecipitatumok, novényi eredett fehérjék,
javithatjédk az olyan funkcionélis tulajdonsagokat, mint az emulziéképzé kapaci-
tas, az emulzidstabilitas és a vizkotd képesség.

A mindennapi gyakorlatban kiilénboz6 fajok hasonl6 szinti hisat keverik 6sz-
sze azért, hogy olcsébb hissal nagyobb gazdasagi elényhoz jussanak. Rendsze-
resen keverik a marha- és a l6htst, a marha- és a birkahtst vagy a baromfi- és a
sertéshiist, mert a hasonl6 kinézet miatt nehéz 6ket egymastél megkiillonboztetni.

5.3. Gabonafélék, szennyez6dések és hamisitasok
kimutatasa

A gabonafélék a legk6zonségesebb és a vilagon a legelterjedtebb kultirnoveé-
nyek, melyeket szinte mindeniitt termesztenek, és az élelmiszerek alapjat ké-
pezik mindentitt a vildgon. Kozéjiik tartozik a biiza, az arpa, a rozs, a rizs, a
kukorica, a cirok és a kiillonbozé tipusii kolesfajtak. A btiza a vildgon a legna-
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gyobb mennyiségben termesztett gabonaféle, melyet f6ként kenyérként és pék-
stiteményként fogyasztunk, de szdmtalan mas egyéb terméket, példaul nagyon
sok tésztafélét is készitenek belble. A rozs a méasodik legnagyobb mennyiségben
termesztett kenyérgabona, melynek mennyisége azonban alig éri el a biza meny-
nyiségének 10%-at. A rizs a vildg mésodik legfontosabb gabonanovénye, Azsia-
ban a legelterjedtebb élelmiszer, ahol 90%-at termelik a vildg 6ssztermelésének.
A zab, az arpa, a kukorica és a cirok takarmédnynovények, de a vildg tobb részén
élelmiszerként is fogyasztjak Gket, az arpanak pedig nagy jelentésége van mint
sorgyartasi és egyéb alkoholtartalmu italalapanyag. A kukorica alapélelmiszer
Dél-Amerikaban és ugyancsak fontos alapanyag a kukoricaolaj, a keményité és
a kukoricadara gyartasaban, és Gjabban bioalkoholt is készitenek beléle, mellyel
a benzint helyettesitik. A kolest és a cirkot a szegény ember eledelének tartjak,
mely azonban az 0sszes gabonantvény 14%-at teszi ki Indiaban.

A gabonandvények mellett a méasodik legfontosabb névényi élelmiszer-alap-
anyagot a hiivelyesek jelentik, melyek kozé tartozik tobbek ko6zott a bab, a borso
és a lencse. Ezek magas fehérjetartalma novények, 14-45% kozotti fehérjetar-
talommal. Jelent6ségében koziuliik is kiemelkedik a foldimogyoré és a sz6jabab,
melyek a fehérje mellett még sok olajat is tartalmaznak. A széja kiemelkedik
magas lizintartalmaval is, de még nala is gazdagabb ebben az esszenciélis ami-
nosavban az amarant, a maga 13-16% lizintartalmaval.

A gabonanovények hasonlé osszetétellel és hasonlo tapértékkel rendelkez-
nek. Keményit6- és nyersrosttartalmuk magas, fehérjetartalmuk pedig 5-15%
kozott valtozik, és kisebb mennyiségben tartalmaznak zsirt és nem keményité-
szerl poliszacharidokat. A biiza egyik nagyon fontos tulajdonsaga a keménység,
mely jelent6s mértékben megszabja a btza 6rlési tulajdonségait és a végtermék
felhasznalhat6sagat. A kemény btizdb6l nagyobb mennyiségti, megfeleld szint
liszt allithat6 el6, magas vizkotd kapacitassal, melybél kivaléo minéségt kenyér al-
lithaté eld. A lagy btizabdl késziilt liszt siitemények és kétszersiiltek el6allitasara
hasznélhat6. A kiilonb6z6 gabonafélék jelentés mértékben kiillonboznek fizikai-
kémiai tulajdonségaikat illeten, ami megszabja tovabbi felhasznalhat6sagukat.

5.3.1. Szennyez6dések a gabondaban

A gabonék a betakaritas folyaman gyakran szennyezddnek kiilonféle gyomno-
vénymagvakkal, amelyek, ha nagyobb mennyiségben keriilnek a lisztbe, akar
mérgez6 hatast is kifejthetnek.

5.3.1.1. A kiilonféle gabonakeverékek és azok hatdsa a tulajdonsdgokra
A legtobb tésztaféle normalis korilmények kozott durumbtizabdl késziil, melyet

a cimkéjén is jelolnek. A durumbiiza a termesztés, a betakaritas és a tarolas soran
nem durumbiizafajtikkal is keveredhet, melyek megvaltoztatjadk annak tulaj-
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donsagait. Mivel ez jelentds hatéssal van a felhasznalhatésagra, és az olcsébb
biizaval a drdgédbbat hamisitjék is, médszereket dolgoztak ki a durum és a nem
durumbtiza megkiillonboztetésére.

A megkiilonboztetés alapja lehet a biiza fehérjetartalma, melyet oldhatésa-
ga szerint kiilonb6z6 csoportokba sorolnak. A vizben oldddé albuminok és a sé-
oldatban old6dé globulinok egytittesen a fehérje 15%-at teszik ki, melyek a biiza
nem glutén frakciéjat alkotjdk. Etanolban old6dnak a prolaminok, hig savban
pedig a glutelinek, melyek egytittesen a btizafehérje 85%-at teszik ki, és ame-
lyek a gluténfrakcidt alkotjak. A btza prolaminjait és glutelinjeit gliadinnak és
gluteninnek hivjak. A gliadinfrakci6 PAGE-vel, a gél felbonté képességének fiigg-
vényében, 20-40 kilénéllé fehérjefrakciéra bonthaté. Még a gyengébb felbontés
esetében is legalabb négyféle csoportot, a-, B-, y- és o-gliadint lehet kimutatni,
melyek jellemzdek a buzafajtakra, és amelyeket ezen fajtdk azonositasara lehet
alkalmazni. Az elektroforetogramm ujjlenyomatszertien jellemz6 a btizafajtara,
aminek alapjan, ha glutént adnak a durumbtiza tésztdjahoz, akkor az normaél
elektroforetikus médszerrel vagy immunoloégiai analizissel kimutathaté.

Az oldhat6 fehérjék elektroforetogrammjét a killonb6z6 kemény vagy lagy
buzafajtak azonositdsara vagy megkiillonboztetésére lehet felhasznélni, és alkal-
mas a killonboz6 genotipusi fajtak szétvélasztésara is. Amennyiben a y/p-gliadin
frakciéban tobb mint egy csik taldlhaté, az mar jelzi, hogy a durumbuzét kozon-
séges fajtaval keverték ossze. Ezzel a médszerrel 50 g/kg-nal nagyobb mennyi-
ségli hamisitas kimutathatd, de a modszer alkalmazasanak gatat szab a viszony-
lagos bonyolultséga és a felkésziilt személyzet sziikségessége, ezért csak akkor
alkalmazzak, ha nincs egyszer(ibb moédszer a probléma megoldaséara. A legtobb
modszer, mely kivélé a gluténfehérjék szétvélasztasara, munkaigényes, és ese-
tenként nehéz a fehérjefrakciok beazonositasa. Kiemelkedik koziiliik a kapilla-
ris elektroforézis, mely a mozgé hatarfeliiletek elvén alapszik, melynek sordn a
molekuldk egy 20-75 um atméréji, pufferrel toltott szilikoncs6ben mozognak a
toltésiikkel ellentétes polusok felé. A gliadinfrakciok kapillaris elektroforézis-
sel torténé szétvalasztasa lehetévé teszi a buzafajtik megkiilonboztetését és
ma mar rutinszertien alkalmazhat6 a minéség becslésére is. Ezzel a mdédszerrel,
killonbo6z6 pérusméret(i poliakrilamid szitdk alkalmazaséaval, a kiillonb6zé mo-
lekulatomegii glutenin alegységek egymastdl elvalaszthatok, és az eredmények
szoros 0sszefiiggésben vannak a stitéipari mingséggel. A médszer alkalmas a kii-
16nb6z6 rizsfajtdk megkiilonboztetésére is.

Az IEF pontos eredményt ad a durumbtzéhoz kevert nem durumbtza ki-
mutatasara a 0-20% tartoményban, ennél nagyobb koncentraciénal azonban a
becslés hibaja sokkal nagyobb. A mddszer alkalmatlan arra is, hogy kis mennyi-
ségli durumbuzat ki tudjon mutatni a sima btizalisztbél, és alkalmatlan 80 °C-nal
nagyobb hémérsékleten kezelt termékek analizisére is. A specifikus antitesteket
tartalmazé kecskeszérum segitségével immunodiffiizios médszerrel a fehérje-
extraktum albuminfrakcidja alapjan 5% lagy btiza a durumbiizaban kimutatha-
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t6. Ezen tul ajdnljdk még a o-gliadin meghatérozasat elektroforézissel, RP-HPLC-
vel és immunoassayjel a durumbiiza beazonositasa soran. A vizoldhat6 fehérjék
RP-HPLC analizise megfelel6 pontossaggal és reprodukalhatésaggal alkalmas 1%
btizaliszt durumbtzaban torténé kimutataséra.

GC-s modszereket is alkalmaztak a lagy btiza kimutatasara durumbtzabdl.
Alkalmaztak ezen a til a spektrofotometriat tésztdk analizisére, és a kozeli inf-
ravoros spektroszkopiat a téli és a tavaszi btiza szétvilasztdsara. A keményits-
szemcsék méretét és a szterolok mennyiségét is alkalmaztdk megkiillonboztetés-
re, mert a szitoszterol-palmitat a lagy buzaban, a koleszterol-palmitat pedig a
kemény buizaban fordul el6. Az asvanyi anyagok, kiilonodsen a nitrogén, a mag-
nézium, a kalcium, a mangén, a kalium és a cink is megfelel6 informaciét adhat
a buzalisztek megkiilonboztetésére, ugyanis a keménybtiza és a beléle készilt
liszt is tobb nitrogént, magnéziumot, kalciumot, cinket és mangant, mig a lagy
btiza t6bb kéliumot tartalmaz. A Mg/K ardny szignifikdnsan magasabb a kemény
btizandl és a bel6le késziilt lisztnél, ezért ezt az aranyt széles kortien alkalmazzak
a kulonféle bazafajtak és bazalisztek megkiilonboztetésére.

Az a-amiléaz inhibitor aktivitds mérése is a megkillonboztetés alapja lehet,
mert az a-amildz inhibitor jelen van a biizdban, a rozsban, a tritikdléban és a
kolesben, de hianyzik a rizsbdl, az arpabol, a kukoricabdl és a durumbiizdbdl. A
polifenol-oxidaz alapjan torténé megkiilonboztetés alapja az, hogy ez az enzim
sokkal kisebb aktivitast mutat a durumbizéaban, mint az egyéb buzaféléknél. A
tirozinazteszt tokéletesen alkalmas a durumbtzahoz kevert kenyérbtiza kimuta-
tasara, mely harminc perc alatt eldonti, hogy kevertek-e a durumbtizdhoz maés
fajtabdl szdrmazo lisztet, ezért ez a modszer tokéletesen alkalmas a rutinszeri
mindség-ellendérzésre.

A komputer vezérelte 1ézerszkennel6 médszer alkalmas a csirazott btiza-
magok kimutatdsdra a csirazatlan buzabdl, és alkalmas erre a megemelkedett
a-amilaz-szint mérése is.

5.3.2. A kiilonféle rizsfajtak megkiilonboztetése

Az élelmiszerek eléallitasa soran kiilonféle rizsfajtakat hasznalnak, melyek mind
méretitkben, mind technoldgiai és tdplalkozési értékiikben jelentésen kiillonboz-
nek egymastol. A fogyasztok orszdgonként, s6t egy orszagon beliil vidékenként is
maés és mas rizsfajtdkat részesitenek elényben, és elképzelhetd, hogy a kedvelt-
ségi sorrend ugyanazon rizsfajtdk kozott régionként is valtozik. A rizsfajtakat az
Osszes és a forr6 vizben oldhaté amiléztartalom alapjan kilenc fajtdba soroltak,
és a kiilonbo6z6 élelmiszerekhez mas és mas fajtat tartanak alkalmasabbnak. Az
amil6ztartalmon tal fontos tulajdonsag az aroma, az iz és az illat, mely alapjan is
lehetséges kiilonbséget tenni koztiik.
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5.3.3. Gabonafélék, hiivelyesek és keverékeik

Mindkét csoport a 20 fehérjeépit6 aminosavat tartalmazza, de vannak olyan amino-
savak vagy szarmazékok, amelyek csak egyik csoportban fordulnak elé, és ame-
lyek analdgjai a fehérjeépitéknek. Ilyen analégok példdul a prolin és a pipekolinsav,
mely utébbi eggyel tobb metiléncsoportot, és a prolin és az azetidin 2-karbonsayv,
mely eggyel kevesebbet tartalmaz. A pipekolinsav a legtobb hiivelyesmagban meg-
talalhat6, mig az azetidin 2-karbonsav a liliomfélékben fordul el6. A pipekolinsa-
vat a hiivelyesmagliszt gabonalisztben térténé kimutatasara hasznaljak.

A purin- és pirimidin-béazisok az él6lények természetes alkotérészei, van
azonban a novényekben néhany olyan bazisszarmazék, mely azonositasra szol-
galhat. Az egyik ilyen szarmazék az 5-metil-citozin, mely a biizacsira DNS-ében
fordul el6, amely alkalmas a csirazas kimutatasara. A vicin és konvicin kis mo-
lekulatomegt pirimidin-glikozidok, melyek a bab- és borséfajok azonositdsara
szolgélhatnak. A biizahoz kevert rozslisztet a rozs keményit6tartalmanak eltéré
voltabol és vizben valé viselkedésébdl lehet megkiilonboztetni. A csicseriborsoé-
lisztet a sima borséliszttél a fehérjék elektroforetogramja alapjan lehet megkii-
lonboztetni a csicseriborséban taldlhato6 extra csik alapjan. A 25-30 fehérjecsik-
b6l van kb. hat, mely csak a csicseriborsé6ban nem fordul el6, és amelyek alapjan
azok hozzékeverése kimutathato.

5.3.4. A mingséget befolyasol6 indexek a biiza- és egyéb liszteknél

A kenyérkészités az elasztikus, gazmegtart6 tészta készitésén alapul, melyet a
hidratacié és a gluténtartalom befolyasol. A liszt hamu- és fehérjetartalma nincs
Osszefliggésben a stitdipari mindséggel, bar az utébbi idében Gsszefiiggést mu-
tattak ki a siitGipari paraméterek és a liszt cinktartalma kozott. A cipé térfo-
gata fiigg a fehérjetartalomtdl, az endospermium hamutartalma viszont nincs
Osszefiiggésben a liszt siitéipari mingségével. A siitGipari mingség és a glutén/
gliadin arany kozott talaltak 6sszefiiggést, és kiillonosen a lisztben 1évé szabad
szulfhidrilcsoportok novelték a tészta erésségét és a cipé térfogatat. A nagy
molekulatomegii glutén alegységek (HMW-GS) hatasat méretkizarasos kromatog-
rafiaval is meg lehetett erdsiteni. A liszt mingségjavulédsat a tarolas elsé hénapja-
iban a szulthidrilcsoportok diszulfidda torténé oxidaciéjaval tudtak magyarazni.
A HMW-GS, a tészta mindségét legjobban meghatéarozé fehérjefrakcio, a megfe-
lel6 antitesthez szelektiven kotédik, ezért ELISA-technikéval viszonylag konnyt
meghatarozni mennyiségét.

A HPLC-t j6 hatasfokkal tudtak alkalmazni a glutenin komplex meghata-
rozasara a glutenin-aggregatumok ultrahangos szétbontasét kovetéen. A HPLC-
analizissel hasznos informéciék nyerheték a gliadin/glutenin komplex aranyara,
de a médszer koltséges, ezért az antigén-antitest reakcion alapulé médszerek ha-
tékonyabbak e tekintetben. Az infravoros spektroszkoépiat is alkalmazték a biza
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mindségének meghatérozaséara kozvetleniil a tarolds megkezdésekor, melyet ko-
vetden Osszefliggést tudtak megallapitani a cip6 térfogata és a fehérjetartalom ko-
zOtt. A buiza koréra, felhasznalhatésdgara a hamutartalombol és a diasztdz enzim
aktivitasabol tudtak kovetkeztetni, mely a térolas elején magasabb, mint a tarolas
késébbi szakaszéban.

5.3.5. A gabonafélék és a beléliik készitett termékek mikrobioldgiai
mindgsitésére szolgal6 modszerek

A vilag gabonatermelésének kb. 29%-at a mikroorganizmusok teszik tonkre, me-
lyek véaltozasokat okoznak a zsir-, a fehérje-, a szénhidrat-, az 4svanyi anyag- és
a vitamintartalomban. A biokémiai valtozasokat okoz6 raktari penészek lipoli-
tikus, proteolitikus és szénhidratbonté aktivitassal rendelkeznek, és valtozaso-
kat okoznak a vitamin- és dsvanyianyag-tartalomban. Nyilvanval6an a nedvesség
és a relativ paratartalom jelentds mértékben befolyasolja az el6z6ekben emlitett
valtozésokat. A kukorica vagy a koles ilyen gombakkal valé fert6z6dése megno-
veli a termény savassagat, mert ezek a gombak jelent6s mennyiségben szinteti-
zalnak savakat, és 15 napon beliil jelent6s emelkedést okozhatnak a savassagban,
ezért a savak mennyisége jo indikatora a mikrobialis fert6zottségnek. A liszt,
a tészta és a kenyér savassdgét jo indikatornak tartjdk az alapanyag mindésége,
stitési tulajdonségai és a csirdzas megkezdddése szempontjabodl is, de a mdédszer
nem elég megbhizhato.

A mikotoxinokkal és az allergénekkel val6 fert6zottség is alland6 veszély-
forrast jelent. A mikotoxinok a mikroszkopikus gombak anyagcseretermékei,
melyeket specidlis koriilmények kozott termelnek, és amelyek siilyosan veszé-
lyeztethetik mind az allatok, mind az ember egészségét. A gabonanovények és
a foldimogyoré aflatoxinnal valé szennyezettsége a rendkiviil érzékeny ELISA-
technikaval konnyen becsiilhet4. Az ochratoxin a bizaban, az arpaban és a ku-
koricdban magas paratartalom esetén fordul el6, mig a zearalenon a fuzariummal
fert6zott buzédban képzddhet. A deoxinivalenolt is a fuzariumgombak szintetizal-
jak, mely a stités h6mérsékletén sem bomlik el.

Az ergoszterin jelenléte az olyan gabonafélékben, mint a biiza, a koles, az
arpa, a kukorica vagy a repce, egyértelmiien bakterialis fert6zésre utal, ezért
analizisét széles kortien alkalmazzak a fert6zottség kimutatasara. Az ergoszterol
a legfontosabb citoplazmamembréan-alkot6 a gombéknal, ezért a gombés fert6z6-
dés kimutatasara hasznaljak. A médszer az ergoszterin és a jod kozotti reakcion
alapszik, melynek soran egy intenziven, a zoldes-kék tartomanyban fluoreszkalé
vegyiilet keletkezik a hosszabb hulldmhosszi ultraibolya fénnyel torténé besu-
géarzas hatdsara. Kénsavval vagy s6savval kezelve a foltot, a szin a zoldeskékrél
ragyogdb zoldre valt.

16 komponensek is hasznalhaték indikatorként a mikrobialis fert6zés ki-
mutatasédra. A gabona szaga is elarulhatja a mikrobialis fert6zottséget, de néhany,
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baktériumok altal szintetizalt ill6 anyagnak nincs karakterisztikus szaga, ezért
az ilyen modszer nem megbizhato. J6l hasznalhaté az illé anyagok kimutatasa-
ra a headspace gazkromatografia, mely megbizhat6an és nagy érzékenységgel
tudja a kilonbozé illékony vegytleteket kimutatni és meghatarozni. Még jobb
és megbizhatobb eredményeket ad az ill6 vegytiletek azonositésara, ha a gazkro-
matografhoz tomegspektrométert csatolnak, és ezzel a mdédszerrel még a fert6z6
mikroorganizmusok is azonosithaték a jellegzetes anyagcseretermékeik alap-
jan. Ez utébbi modszer dréga és id6igényes, mig a headspace analizis viszonylag
gyors és konnyen kivitelezhets. E miiszeres mddszerekkel a 3-metil-1-butanolt
és az 1-oktén-3-olt, valamint a 3-oktanolt mint a mikrofléra &ltal termelt ill6
anyagokat tudtak azonositani. A 3-metil-1-butanolt a biiza szellztetése soran is
ki lehetett mutatni. Az el6z6ekben felsoroltak mellett még alkoholokat, alkéno-
kat és terpéneket is ki tudtak mutatni a mikrobiélis romlast kovetéen. A mikro-
biélis romlés elsé szakaszaban f6ként a 3-metil-1-butanol koncentraciéja né meg
jelent6s mértékben.

Az anyarozs egy olyan novényi betegség, melyet a Claviceps torzsbe tartozo
gombék okoznak, és amely a megtdmadott névény termésén fekete, varjikorom-
hoz hasonlé képletet hoz létre. A rozs, az arpa, a tritikalé, a zab és a bajra is
megfert6z6dhet ezen az tton. Az anyarozs toxikus alkaloidakat, ergokrisztint,
ergometrint vagy ergonovint, ergozint, ergotamint, ergokarmint és L-ergokriptint
tartalmaz, melyek a testbe keriilve szamos betegséget okozhatnak embernek
és allatnak egyarant, melyet kozos néven ergotizmusnak hivnak. Az anyarozs
legnagyobb része a tisztitds soran eltavozik a mag feliiletérél, de a korpa vagy a
teljes kidrlésii liszt jelentGs koncentraciéban tartalmazhatja a mérgezé alkaloi-
déakat. Masok szerint a rozsliszt nagyobb koncentraciéban tartalmazza az alkaloi-
dakat, mint a korpa. HPLC-vel, fluoreszcens detektaléssal az anyarozs-alkaloidok
ma mar tokéletesen szétvalaszthatok és meghatarozhatok.

Esetenként jelentés lehet a gabonandvények rovarral vagy béabjaival valé fer-
t6zottsége is. A gabonazsizsik nyala példaul tartalmaz fehérjebonté enzimeket,
melyek a glutént lebontva olyan lisztet produkalnak, amibél csak gyenge miné-
ség, kis térfogata kenyeret lehet siitni. Az el6z6ek miatt a gabona rovarokkal
valo fert6zését meg kell akadalyozni, a fert6zott tételeket a fogyasztasbol ki kell
zarni. A fert6zott gabonabdl késziilt liszt a részben lebontott fehérje révén, mé-
retkizardsos kromatografiaval analizalva, specidlis fehérjefrakcidkat produkal,
megelézve az a-gliadinokat. Az a- és a B-amilaz, valamint a lipazaktivitds nove-
kedése ugyancsak jelzéje a zsizsikkel tortént fert6zédésnek.

A rovarfert6zés megnoveli a hugysav és egyéb rovaranyagcsere-termékek
mennyiségét a lisztben, csokkenti a fehérje mennyiségét és annak emészthets-
ségét, és noveli a nem fehérje nitrogén mennyiségét. A tarolds alatt minimalis
valtozasok torténnek az 0sszesnitrogén-, a fehérjenitrogén-, a nemfehérjenitro-
gén- és hugysavtartalomban. A hugysavat a legfontosabb rovaranyagcsere-ter-
méknek tekintik, melynek mennyiségébél a rovarfert6zésre nagy biztonsaggal
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lehet kovetkeztetni. A hugysavat enzimatikus, kolorimetrias, vékonyréteg-kro-
matografids és HPLC, amperometrias detektélassal, modszerekkel lehet mérni,
melyek koziil a legérzékenyebb és legmeghizhatébb ezen utébbi.

5.4. Zoldségek, gyiimolcsok és beldliik késziilt élelmiszerek

A zoldségek és a gyiimolcsok elengedhetetlen 6sszetevdi a kiegyenstlyozott
étrendnek, melyek jelentés mértékben hozzéjarulnak az élelmiszerek izéhez
és aroméjahoz, a rostsziikséglethez, és killonosen jelentdés vitamin- és dsvanyi-
anyag-tartalmuk. A gytimolcs- és zoldségfogyasztas véltozatossa teszi a dontGen
gabonén és allati eredetti élelmiszereken alapulé étrendiinket. A kiilonb6z6 or-
szédgokban olyan fajtakat is fogyasztanak, melyet csak sztik korben ismernek és
amelyek jelenleg csak helyi jelentdségtiek. Az utébbi évek intenziv kertészeti ku-
tatasai olyan 1j fajtdkat hoztak létre, melyek a vilag killonboz6 régidiban, eltérd
klimatikus és talajviszonyok kozott, eltéré évszakokban, igy szinte az év minden
szakaban eljutnak a fogyasztékhoz. Az eltéré termesztési korillmények miatt
mas ezen élelmiszerek osszetétele, ize, tapértéke, és természetesen mas az aruk
is a piacon, hisz azt meghatérozza a termesztés modja, a vidék helye, ahonnan
szarmaznak, az egységes kinézet, a szin, az aroma és az iz. Néhany gyiimolcs és
z0ldség kozvetlentl a termel6tdl keriil a fogyaszté asztalara, némelyeket hosz-
szi uton szallitanak legtobbszor hiitott rakterekben, egyeseket pedig el6zetes
feldolgozast kovetéen hoznak forgalomba, néhany pedig gytimolcshtsként, gyii-
molcsléként, édességként, savanytisagként, almaborként, borként vagy olyan ter-
mékként kertil a fogyasztéhoz, amelyek tovabbi otthoni feldolgozast igényelnek.

Az eltéré kornyezet azonban maga utan vonja annak kockazatat, hogy a gyii-
molcs és a zoldség szennyezett lehet peszticidmaradékokkal, esetenként tar-
talmazhat sugarzé anyagokat, vagy olcs6bb termékekkel hamisithatjak éket, és
a mesterséges érlelés is befolyasolhatja a mindéséget. Kiillonosen a feldolgozott
termékeket hamisithatjdk olcsobb, de hasonlé anyagokkal, éretlen vagy tulérett
termékekkel, szerves savakkal, cukrokkal, stirit6kkel, mesterséges szin- és aro-
maanyagokkal és konzerval6szerekkel.

A félig vagy teljesen feldolgozott termékek mindsége fiigg a technoldgiatdl,
hogy a maximalis haszon érdekében milyen fokd darabolast, préselést, kinyerési
eljarasokat alkalmaznak, hogy a készitményt a héjbdl vagy a gyiitmolcshiisbél al-
litottak-e el6, és hogy rostanyagok milyen mértékben taladlhaték a végtermékben.
Alkalmaztak-e enzimeket, cellulazt, amilazt vagy pektinazt a nagyobb kitermelés
érdekében, amit gyakran tesznek az alma, a guava és a bandn gytimolcslevek
esetében. A gytimolcshts vagy a gytimolcslé 6sszetétele jelent6s mértékben fiigg
az érettségi foktdl, az évszaktdl, a termesztés helyétdl és a termék kinyerésének
modjatol. A citrusfélék héja és magja, bekeriilve a gytimolcslébe, annak kesert
izt kolcsonoz. A gytimolcslevek mindségét meghatarozza a savassag és a pH, a



5.4. Zoldségek, gyiimolcsok és beléliik késziilt élelmiszerek B 329

cukrok fajtéja, a keményit6 és az egyéb poliszacharidok, a pektin, a karotinoidok
és az egyéb szinanyagok, az esszencidlis olajok, a fenolos komponensek és példa-
ul az aszkorbinsav mennyisége.

A konzisztencia fugg a pektin-, a keményit6- és az egyéb poliszacharid-tarta-
lomt6l. Mindegyik fajtdnak kiilonb6z6 véltozatait allitottak eld a vilag killonboz6
részein, amelyek eltéré tulajdonsagokkal jellemezheték. Esetenként viz hozza-
adasa is sziikséges lehet a folyékony frakcié maximalis kinyerése érdekében. Az
édesség és a savanytsag visszaallitasa miatt savakat, illetve cukrokat, a viszkozi-
tas visszaallitasa miatt pedig egyéb anyagokat kell az ilyen extraktumhoz adagol-
ni, és esetenként tesznek hozza tartésitoszereket, benzoesavat vagy kén-dioxidot
is. Gytimolcslé-koncentratumok elgallitasanal hé- és vakuumkezelést alkalmaz-
nak, melynek sordn tigyelni kell a barnuléds elkertilésére és a hékezelés soran
el6fordulé bomlasi folyamtok minimalizalasara. A hékezelés soran a természe-
tes aroma egy része elvész, karamellizdcié torténik, f6tt iz jelentkezhet, illetve
kesert iz alakul ki a déligytimolcslevek esetében. Mivel a koncentrédlds sordn az
aroma egy része elvész, azt friss aromaval pé6tolni kell.

A kereskedelmi forgalomban 1év6 gytimolcsleveket legtobbszor érzékszervi
biralattal mindsitik, melynek sorédn illatat és izét értékelik. A szubjektiv ming-
sités mellett az analitikai kémia fejlédésével egyre inkabb terjednek az olyan
objektiv miiszeres minésitések, amelyek a kémiai 6sszetételt, a fizikai és reold-
giai tulajdonsagokat, a nyomelemeket és az enzimeket mérik, a fehérjékre pedig
az elektroforézist, az izoelektromos fékuszalast és az immunolégiai médszereket
alkalmazzak, melyek 6sszességében lehetévé teszik a vizsgalt zoldség vagy gyii-
molcs korrekt mindsitését.

»

5.4.1. A gyiimolcs- és zoldséglevek mindsitésére alkalmas vizsgalatok

A gytimolcs- és zoldséglevek mindsitésére fizikai, kémiai, biol6giai és szenzoros
vizsgédlatokat alkalmaznak. Gyiimolcsleveknél a legfontosabb mindsitési ténye-
z6k a viszkozités, a szin és a barnulds mértéke, a természetes vagy {6zo6tt aroma
vagy iz jelenléte, néhany esetben a keserti iz, a kémiai paraméterek koziil pe-
dig legjelentésebbek az 6sszes és a redukélé cukortartalom, a savassag és a pH,
valamint az aszkorbinsav-tartalom. Leggyakrabban az olyan kis mennyiségben
el6fordulé anyagokat alkalmazzak a mindsitésre, mint a szervetlen sék, a nitro-
géntartalmu 6sszetevék, a polifenolok, a vitaminok és a pigmentek.

A citrusfélék gyiimolcsleveinek hamisitasa a vilagon mindeniitt problé-
ma. A gyiimolcsléhez adhatnak vizet, cukrot, aromakat és a izfokozdkat, ide-
gen gyumolcsleveket és mas egyéb, hamisitasra alkalmas anyagokat. Tébben
fagyasztott és felengedett gyiimolcslevet adtak a frisshez, sokszor narancskon-
centratumokbdl és poliszacharidokbdl, keményits-hidrolizatumokbdl és esszen-
cialis olajokbol allitottak el6 folyadékot, melyet a friss gyiimolcsléhez kevertek.
Az ilyen levek Osszetételét meghatarozva és tobbdimenzids statisztikai analizist
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alkalmazva, az ilyen hamisitdsokat viszonylag egyszeri kimutatni. Kiillonosen
a citrus- és az ananaszlevek analizisekor alkalmaztak regressziéanalizist, diszk-
riminanciaanalizist és alakfelismeréses matematikai statisztikai analiziseket. J6
példa erre a narancslé analizise, melynek sordn 43 illékony komponenst hata-
roztak meg HPLC-vel, 10 nyomelemet induktiv csatolast plazmaemissziéval,
melynek sordn a hamisitast konnyen, nagy biztonsaggal le tudték leplezni. Ilyen
sok mérési adat esetén kiilonosen jol hasznalhat6 az alakfelismeréses matema-
tikai statisztikai analizis, melynek segitségével az eredeti és a hamisitott minték
kilonb6z6 csoportokba sorolhaték, s6t a hamisitas mértékérdl is lehet informé-
ciokat kapni. E modszerek segitségével a kiillonb6zé minbségt gyiimolcsleveket
is szét tudtdk vélasztani. Killonbséget tudtak tenni a friss vagy a stiritménybdl
készitett gyiimolcslé kozott. Az azonositas biztonsagat tovabb novelte, amikor a
mindsitésbe gazkromatografias headspace analizissel mintegy 16 kiilonféle ill6-
anyagot tudtak azonositani.

A citrusfélék esetében a hamisitast az organoleptikus, a fizikai és a kémi-
ai tulajdonségok analizisét kovetéen lehet kimutatni, melynek sorédn az eredeti
narancs-, citrom-, grapefruit- és mandarin-gytimélcslevek tulajdonségait hason-
litjak a hamisitottéhoz. Az analitikai mddszerek koziik korabban hasznaltdk a
papirkromatografiat, Gjabban viszont sok esetben a HPLC-t hasznaljak a cukrok,
féként a glitkéz, a fruktéz és a szukrdz, illetve a szerves savak, az almasav és a
citromsav meghatarozasara. Széles korben alkalmazzak a gazkromatogréfiat és a
celluléz acetdtmembranon, valamint a poliakrilamidgélben végzett elektroforé-
zist és izoeletromos fokuszalast az aminosavak (prolin, arginin, y-amino-vajsav)
és a fehérjék meghatérozasara. Vizsgaljdk ezen kiviil a gytimolcslevek savas tu-
lajdonségait, a pentdztartalmat, az inorganikus komponenseket, a kiillonb6z6
aminosavakat és azok szdrmazékait a gytimolcslevek, elsGsorban a citrom-, a na-
rancs- és a grapefruitlé hamisitdsdnak kimutatésara, és ugyanezek a modszerek
alkalmasak a mélna-, az eper-, a vorosafonya- és a feketeribizli-levek azonosita-
séra is. A kémiai matrix mddszer alkalmazéasakor olyan komponenseket hatéroz-
nak meg, mint az L-almasav, a klorogénsav, a fruktéz/gliitkéz ardny, a szukréz, a
prolin és a szorbitol, melyek jelz6i lehetnek az alma- és gytimolcslevekben olyan
természeti hamisitasoknak, mint pl. a vizzel torténd higitas, cukor- vagy magas
fruktéztartalmu kukoricaszirup vagy répacukor, esetleg mosoviz hozzaadasa.

A cukorprofil-analizis mellett hasznéljak az UV spektrumokat és a fémanali-
zist, az izotop- és az izotépardny-analizist, és GC-MS technikat alkalmaztak arra,
hogy nyomnyi mennyiségl olyan szerves anyagokat mutassanak ki a hamisitott
gyiimolcslevekbdl, melyek az eredetiben nem, hanem csak pl. a répacukor/in-
vertcukorban fordulnak el. Az aminosav-osszetétel és az aminosavak aranya
kiilonosen j6 indikatora a hamisitasnak, amikor példdul az alma-, a narancs-,
a grapefruit- vagy a pirossz6l6 levekhez fehérjehidrolizatumot is kevernek. Az
UV és a lathaté abszorpcios spektrum, a fluoreszcens spektrum is alkalmasnak
bizonyult annak kimutataséra, hogy az eredeti narancsléhez gytimolcshiis mosé-
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vizet kevertek. A kozeli infravoros spektroszkopia azért bizonyult j6 moédszernek
a hamisitasok felderitése soran, mert minden 1ékészitésre alkalmas gytimolcsnek
megvan az a specialis infravoros spektruma, mely csak ra jellemz6, és mellyel a
hamisitas tényét ki lehet mutatni. A Fourier transzforméaciés infravords spekt-
roszképia is nagyon alkalmas példaul olyan feladatok megoldaséra is, hogy friss
vagy fagyasztott és kiolvasztott gyiimolcsot hasznaltak-e fel, adatokat szolgaltat
a gyumolcs érettségének fokara, a gyimolcsfajokra és -fajtakra, ami kiillonosen
jelent6s lehet az alma esetében, és arra, hogy kénezés tortént-e a 1é elGéllitasa
soran. A fizikai mddszerek kozott széles korben alkalmazzak a refraktométereket,
mint amilyen az Abbe refraktométer, gytimolcslevek mingségének ellenérzésére.

5.4.1.1. Szerves savak és egyéb kiegésziték

A gytimolcslevek hamisitasanal j6l bevett mddszer, hogy azokat idegen, olcsobb
gytmolcslevekkel, cukoroldatokkal vagy szerves savakkal elegyitik. Amennyiben
kristalyos tiledék talalhat6 a gyiimolcskoncentratum aljan, az szinte biztosan ha-
misitott. A kereskedelmi forgalomba hozott citromlevet a savassag alapjan miné-
sitik, ezért, mivel a mesterségesen el6éllitott citromsav sokkal olcsébb, mint amit
gyumolcsokbdl allitottak els, kézenfekvé a mesterséges citromsavval valé hamisi-
tas. A narancsolajat és a p-karotint is elGszeretettel alkalmazzak a hamisitas el-
fedésére, és erre jo alapanyagok az olyan magas karotintartalmu zoldségek, mint
példéaul a sargarépa és annak leve, vagy a kiilonb6zd, nagy karotintartalmt vira-
gok extraktuma. Annak ellenére, hogy a narancslé karotintartalméat befolyasolja a
fajta, a termdéhely és az évszak is, a killonboz6 karotinfrakciok és azok aranyai alig
valtoznak, ami ugyancsak alapja lehet a hamisitas kimutatasénak.

A nem illékony szerves savakat manapsag HPLC-vel, az illékonyakat pedig
GC-vel, esetleg HPLC-MS vagy GC-MS technikaval hatarozzak meg. Megallapi-
tottak, hogy a kiillonbozé gyiimolcslevek karakterisztikus szervessav-koncent-
racioval és szervessavarannyal jellemezheték. Az alméra jellemzé az almasav
és a citromsayv, a fekete szederre és a fekete mdalnéra a citromsav és az almasav, a
cseresznyére az almasav és a citromsav, a fekete bodzara és az eperre a citromsav
és az almasav, a kiilonféle sz6l6fajtakra pedig a borkésav, az almasav és a citrom-
sav killonb6z6 mennyisége és aranya. Kilonféle gyimolcslevek 6sszes amino-
sav-tartalmat, L-almasav és 0sszes fenoltartalmat meghatarozva a citromsavtarta-
lomra lehet kovetkeztetni, illetve a komponensek alapjan, regresszios egyenletek
segitségével, a komponensek mennyisége és aranya is meghatarozhaté. A rendki-
vill szoros 0sszefiiggés a citromsav és az dsszesfenol-tartalom kozott lehet6séget
ad egy gyors mddszer alkalmazasara a citromlé tisztasaganak ellenérzése soran.

Mivel az izocitromsav a kereskedelmi forgalomban kaphaté citromsavban
nem fordul eld, a zoldségeknek és a gyiimolcsoknek viszont természetes alko-
torésze, ardnyuk 1:50 és 1:300 kozott véltozik, ami lehetGséget ad a hamisitas,
a hozzdadott citromsav kimutataséra. Az izocitromsavat és a citromsavat enzi-
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matikus médszerekkel és HPLC-vel lehet meghatarozni. A D-izocitromsavrdl is
allitjak, hogy j6 indikatora a narancslének, azonban az ehhez hasonlé allitaso-
kat kritikusan kell kezelni, mert mind a mennyiség (citromsav, D-izocitromsav),
mind az arany valtozhat az évszakkal és az érettségi fokkal.

A gyumolcsokben és a gyiimolcslevekben 1évé illékony komponenseket,
példéaul gyimolcsésztereket, gaz-folyadék kromatografidval lehet legkonnyebben
kimutatni. Az eljaras soran a cukrokat és a savakat els6 1épésként extrakcioval
szétvalasztjak, majd a savakbol illékony trimetil-szilil-szarmazékokat képeznek,
melyek alkalmasak a gazkromatografias meghatérozasra. A gyimolcsokben 16v6
szerves savakat el lehet valasztani anioncserélé kromatografiaval is, melyet ko-
vethet a GC-s szarmazékképzés és meghatéarozas, de tobben hasznaltak anion-
cserél6 és kationcseréld kromatografiat és forditott fazist HPLC-t is erre a célra.
Mivel a HPLC az 06sszes almasavat méri, vagy kirdlis szarmazékképzést, vagy
enzimes modszert kell alkalmazni az L-almasav meghatédrozasara. A kirélis fo-
lyadékkromatografia is alkalmas erre a célra, ezért kivaléan hasznalhaté annak
kimutatasara, hogy kevertek-e szintetikus almasavat a gytimolcsléhez. Kiralis
allofazis alkalmazéasaval, mint amilyen példaul a kiralis valin, az almasav en-
antiomereit GC-vel is szét lehet valasztani az ill6 szarmazék képzését kovetben.

A D-almasav egyébként kivélé jelz6anyag a hamisitédsra, mert ez az izomer
a természetben nem fordul el6. A D-almasavat az el6bbi technikakon kiviil en-
zimatikusan is meg lehet hatarozni, melynek soran a D-malat NAD-oxidoreduk-
taz dekarboxilezi a D-almasavat piroszélésavva, a keletkezett redukalt enzim
(NADH) pedig spektrofotometridsan mérhets. Az L-almasav és az osszes alma-
sav mennyiségébdl hamisitasra lehet kovetkeztetni. A fumarsav kis mennyi-
ségben mindig el6fordul a mesterségesen eldallitott almasavban, ezért jelenléte
ugyancsak hamisitasra utal.

A gytimolcsok, killonosen a sotét szinti gytimolesok antociantartalmat, azok
mennyiségét és aranyat jo hatasfokkal lehet hasznalni kiillonféle termékek azo-
nositasara. Kilonosen jol lehet hasznositani példaul a delfinidint és a malvidint
az afonyéahoz kevert piros sz6l6héjextraktum kimutatdséra. Az aminosavak és az
Osszes fenoltartalmi vegytlet kozotti arany (AA/TP), az L-almasav és az 6sszes
fenoltartalmu vegyiilet kozotti arany (MA/TP) fiiggetlen a higitastél vagy az 6sszes
hozzaadott citromsav mennyiségétél, de ez igaz a citromsav és az dsszes fenoltar-
talmu vegytilet kozotti ardnyra is, amely a hozzaadott citromsav indikétora lehet.

A cukornadmelaszt gyakran alkalmazzak a tamarindkoncentratumok hami-
sitasara. Mivel a melasz jelentés mennyiségben tébb hamut, foszfort és kalciumot
tartalmaz, mint a koncentratum, ezen komponensek alapjan 15-20% melasz kon-
centratumhoz torténé keverése kimutathat6. Az almalé hamisitdsanak vizsgalata
soran rajottek arra, hogy az ugyanazon helyrél szdrmaz6 hamisitott almalé sokkal
tobb cukormentes extraktumot, tobb sz6lécukrot és kevesebb hamut, benne keve-
sebb kéliumot és foszfort, viszont sokkal tobb kloridot tartalmaz. A magas glitkéz-
tartalom a magas cukormentes extraktummal egyetemben a részlegesen hidroli-
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zalt glitkézsziruppal valé hamisitasra utal. Maltézt a hamisitott mintabdl jelentés
mennyiségben, mig az eredeti mintdbél egyaltalan nem lehetett kimutatni.

Az olyan indexek, mint a szdrazanyag/hamu, a savassag/hamu és az egyes
cukrok (glikkéz, fruktéz, szukréz) aranya, kiillondsen a glitk6zhoz viszonyitott
aranya jé indikétor a vizzel val6 higitasnak és a hozzdadott cukor mingségének
és mennyiségének. HPLC-vel, amperometrikus detektédlassal egyszazaléknyi ma-
gas fruktoztartalmu kukoricaszirup és 5% invertcukor a narancslébdl kimutatha-
t6. Ugyancsak jol hasznélhat6 az izotéparany-meghatarozas a hamisitas leleple-
zésére, mellyel egy kiilon fejezet foglalkozik.

Az 6szibarackbdl késziilt gyiimolcshtushoz adott savakat az 6sszes savassag/
kalium, az 6sszes savassdg/izocitromsav/almasav, az almasav/kédlium és az alma-
sav/osszes hamu ardnyok alapjan lehet kimutatni. A hozzéaadott citromsavat a
citromsav/izocitromsav és a citromsav/6sszes hamu, a cukrokat pedig az 6sszes
cukor/6sszes hamu, az 6sszes cukor/foszfor és az 6sszes cukor/magnézium arany
alapjan lehet vizsgalni.

5.4.2. Héjhomogenizatum kimutatasa citrom- és narancsfélék levébél

Ha héjextraktumot narancslé-koncentratumhoz kevernek, akkor azt a szabada-
minosav-tartalom alapjan lehet kimutatni. A valin, a metionin, az izoleucin, a
leucin, a tirozin és a fenilalanin koncentracidja 1,5 és 3,7% kozott véaltozik a gyti-
molcshiisban, mig a héjextraktumban eléri a 7,3%-ot, tehat a magas szabadami-
nosav-koncentracio6 arra utal, hogy héjextraktumot kevertek a gyiimolcshashoz.
Ugyancsak jol hasznalhaték a héjextraktum kimutatésara a permetoxilalt flavo-
noidok, amelyek csak a citrusfélékben fordulnak el8, és amelyek koncentraci6ja
otvenszer nagyobb a narancshéjextraktumban, mint a gytimolcshtisban. Ennek
értelmében 10% héjextraktum gyiimolcsléhez keverése szignifikdns mértékben
megnoveli a permetoxilalt flavonoidok mennyiségét, melyet érzékszervi vizsga-
lattal még nem lehet kimutatni.

5.4.3. A gyiimoélcslevek vizzel valé higitasa

Nagyon sokfajta analitikai modszert kidolgoztak a gytimoélcs- és z6ldséglevek viz-
zel torténd higitasanak kimutatdsara. Korabbiakban a stirtiségmeérést alkalmaztak
a hozzaadott viz kimutatasara, melynek alapja, hogy a viz stirtisége kisebb, mint
a gylimolcs- vagy zoldségléé, aztan a feketebodzalé vizsgélatara alkalmaztak a
cukor- és a nitrogénmentes extraktum meghatarozésat, és az elektromos vezet6-
képességet is hasznéltak, bar ezt a killonb6zé adalékok befolyasoljak, és értéke a
tarolas soran is valtozhat.

A szervetlen komponensek analizise soran kezdetben az dsszes hamu meny-
nyiségét mérték, amely az 6sszes szervetlen anyagot tartalmazza, majd hasz-
naltak a hamualkalitast is, kalium-karbonétban kifejezve, és alkalmazték a kali-
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um- és foszfortartalmat is. A hamu- és a foszfortartalom gyakorlatilag fiiggetlen a
helyt6l és a talajtol, és korrekt mutatéja a bogyds és gyiimolcslevek vizzel torténd
higitasdnak. A narancslé megnivekedett nitrattartalmat nem a héjextraktum,
hanem az extraktum eléallitasara felhasznalt viz nitrattartalma okozza. A
hamisitatlan mintak nitrattartalmat egyébként a mintak eredete is befolyasolja,
ezért a nitrattartalom alapjan nem lehet donteni a hamisitas tényérdl, hisz hami-
sitani, higitani nitrdtmentesitett vagy ionmentesitett vizzel is lehet.

A narancsléhez hozzaadott héj némileg megnovelheti a héj szulfittartalmat.
Lényegesen megnovekedett szulfittartalom altalaban a magas szulfittartalmu viz-
zel valé higitasra utal. Az 6sszes nitrogén (TN), az amino-nitrogén (AN) és a kett6
aranya is j6 indikatora a hamisitasnak. A TN/AN arany jol hasznélhat6 a keres-
kedelmi citromlé hamisitasinak kimutatéséara, és ez az arény, kiegészitve olyan
asvanyi elemekkel, mint a kalcium, magnézium és a foszfor, a legjobb paraméterek
a citromlé narancslével val6 hamisitdsanak kimutatdsara. Az albuminszer( ami-
no-nitrogén elemzése is hasznos informaciéval szolgalhat, mivel ennek mennyi-
sége fiiggetlen a gytimolcslé pasztérozésétdl. A nikotinsav és a betain, valamint a
szabad aminosavak is j6 indikatorai a narancslé higitasanak. A kézzel készitett
narancslé 30%-kal tobb betaint és kétszer annyi nikotinsavat tartalmaz, mint a
kereskedelmi forgalomban kaphaté. Indikator lehet még az aszkorbinsav, az asvé-
nyi anyagok tobbsége, az dsvanyianyag-aranyok, mert a koncentraciékbol szamolt
regresszios egyenletekkel jo kozelitéssel lehet a hamisitas tényét becsiilni.

A szerves komponensek koziil az aminosavakat és a vitaminokat lehet
felhasznalni a hamisitas mértékének meghatarozasara. A szabad aminosavak
meghatérozasa jelenleg a legelfogadottabb maddszer a citrusfélék hamisitasanak
kimutatasara. A betakaritas idejét és a klimatikus viszonyokat tanulmanyozva
megallapitottak, hogy néhany aminosav koncentracié6jat a betakaritds ideje befo-
lyasolja, tobbségiikre azonban az nincs hatéssal. Ez a felismerés tette lehet6vé a
szabad aminosavak bevonésat a mindsitésbe, melynek kovetkeztében kiilonféle
modszereket dolgoztak ki a narancslé hamisitasanak kimutatdsiara. A hamisi-
tott gyiimélcslevek csak negyedannyi szabad aminosavat tartalmaztak, mint
az eredetiek. Az aminosavak alkalmasak voltak a raktarozas idejének becslésére
is, hisz a prolin, a glicin és a hidroxiprolin mennyisége nem valtozott a téroléas
soran, mig a lizin, a hisztidin és az arginin felére csokkent a kétéves, 15 fokon
torténé térolas sordn. Az aminosavak mennyiségi meghatarozasaval a fehérje-
hidrolizatummal torténé hamisitast is ki lehetett mutatni.

A fehérjeépité aminosavak mellett a kereskedelmi forgalomban kaphat6
grapefruitlevek a nem fehérjeépité ornitint is tartalmazzak, melynek meny-
nyisége szoros 0sszefliggésben van a tobbi szabad aminosav koncentraciéjaval.
Amennyiben mennyisége alatta marad egy minimalis értéknek, gyanakodni le-
het a hamisitasra, és segitségével egy gyors tesztet lehet kidolgozni annak el-
lenérzésére. A mindéségi és a mennyiségi aminosav-analizis kimutatta, hogy az
ornitin mennyisége fiiggetlen a grapefruitlé eredetétdl, ezért is lehet a hamisitas
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bizonyitasara hasznalni. A grapefruitlében talélt aminosavak kozul a B-alanin, a
y-amino-vajsav, a hisztidin, a metionin-szulfoxid és az izoleucin az, ami a hami-
sitds szempontjabol a legnagyobb figyelmet kapta. A y-amino-vajsav és az argi-
nin kiilénosen j6l hasznalhaték a hamisitas kimutatasara, mert a y-amino-vajsav/
arginin ardny, az arginin/aszparagin arany és a y-amino-vajsav/aszparagin arany
sokkal pontosabb eredményeket ad a hamisitassal kapcsolatban, mintha az egyes
aminosavakat kilon-kiilon hasznalnédnk a higité vizzel, az egyéb gytimolcsle-
vekkel vagy a fehérjehidrolizatummal valé hamisitds kimutatasara. Mivel a mai
analitikai modszerekkel a D- és az L-aminosavakat is szét lehet valasztani és
meg lehet hatarozni, a kiralis GC vagy kiralis HPLC, esetleg kiralis szdrmazékok
képzését kovetéen a nem kiralis GC vagy nem kiralis HPLC is alkalmas lehet a
D-aminosavak kimutatasara, és ezen keresztiil a hamisités tényének bizonyitasa-
ra. A modszer alapja az a tény, hogy a D-aminosavak normal koriilmények kozott
a gyumolcslevekben nem fordulnak el6, mig a szintetikus aminosavak racém
keverékeinek 50%-at a D-aminosavak alkotjék.

Az aminosavak vizsgalatat kiillonosen javasoljak a citromlé hamisitdsanak
kimutatasara. A citrusfélék hamisitasinak maszkirozaséara elGszeretettel alkal-
maznak cukrokat, citromsavat, kalium-foszfatot, aszkorbinsavat és olyan amino-
savakat, mint a glicin. Ez az aminosav az alaninnal karéltve jél hasznalhaté a
hamisitas kimutatasara, mert a glicin/alanin ardny véltozik attél fiiggéen, hogy
természetes, kivdlé min6ségi narancslérdl van-e sz, vagy a levet a méasodik vagy
a harmadik préselésbél nyerték. Amennyiben fehérje-hidrolizadtumot adnak a na-
rancsléhez a higitds maszkirozésara, akkor azt ki lehet mutatni a leucin/izoleucin
arany és a y-amino-vajsav koncentraci6ja alapjan. A fenti aminosavakon tal a
glutaminsav és az aszparaginsav is hasznos informéacioval szolgalhat a hamisitas
kimutatasakor annak ellenére, hogy a killonb6z6 régiokbél eltéré idében betaka-
ritott citrom aminosav-0sszetétele eltéré lehet.

A citrusféléktél eltekintve az alma, a korte, a sz6l6, az eper, az afonya, a
cseresznye, a szilva, a banan, az ananédsz és még tobb gyiimolcs aminosav-ossze-
tételét fel tudtdk hasznélni egyrészt a bel6lik késziilt 16 megkulonboztetésére,
masrészt a hamisitas és az érettségi allapot becslésére.

5.4.4. Vitaminok

A vitaminok amellett, hogy rendkiviil fontos mikrotapanyagok, mennyiségitket
fel lehet hasznalni a gyimolcslé gyiimolcstartalmanak becslésére. A karotinoidok
a legjobban hasznalhatok erre a célra, de csak akkor, ha meghatarozasuk szigoru
el6irdsok betartasa mellett torténik. Az aszkorbinsavat a mandarin gyiimolcslé
hamisitdsanak kimutatdsdra hasznaltdk annak ellenére, hogy az aszkorbinsav
természetes alkotorésze a gyiimolcsnek. A mai modern analitikai médszerekkel
kiilonbséget lehet tenni az eredeti és a hozzaadott aszkorbinsav-tartalom ko-
zott, melynek az az alapja, hogy a hamisitatlan gytimoélcslében 1évé aszkorbin-



336 B 5. Specialis élelmiszer-hamisitasi esetek és a hamisitasok kimutatasa

sav t6bb “C izotépot tartalmaz, mint a mesterségesen elééllitott. Fentieken til
a nikotinsavat és az inozitolt is alkalmaztdk a hamisitds kimutatasara, illetve a
gyiimolcslé gytimolcstartalmanak becslésére.

5.4.5. Stabil izot6pok analizise

A folyadékkromatografia, az UV és lathat6 spektrofotometria, valamint a kdlium és
a natrium spektroszképias meghatarozasa mellett a stabil izotopokat is elészeretet-
tel alkalmazzak a narancslé eredetének igazolaséara. Ezen vizsgélatokhoz a ©*C és a
80 stabil izot6pokat hasznaljak. A **C vizsgélata a szén-dioxid eltéré médon torté-
né fixalassal kapcsolatos (1d. a vonatkozo fejezetben), a **0 vizsgalat alapja pedig
az a tény, hogy a novény anyagcseréje soran folyton parologtat, melynek soran
aranyaiban tobb °O izotép tavozik a novénybdl, és a nehezebb izotépot tartal-
mazo viz viszonylag feldisul. Igaz ez a hidrogénizotépokra is, hisz a nehézviz aré-
nya is nagyobb a névényekben, mint a novény kérnyezetében, és ez kiillonosen igaz
a citrusfélékre. Az *0/*°0 arany a sz6l6 esetében 24 dra alatt nem mutat véltozast
és nincs Osszefliggésben az érettségi fokkal sem, ezért kiillénosen alkalmas a vize-
zettség kimutatasara. Ezen meghatarozasok alapvet6 folyamata a viz kidesztillalasa
a mintabol, alacsony hémérsékleten, vakuumban, majd ezt koveti az izotépok ara-
nyanak meghatarozasa célszertien megvélasztott tomegspektrométerrel.

Az izotopok analizise alapjan kiillonbséget lehet tenni a cukornadbél a és
a cukorrépabdl szarmazé szukroz, illetve a beldle elGallitott monoszacharidok
kozott, ugyanis a cukornaddbdl szarmazé szukréz *C izotéptartalma szignifikan-
san nagyobb, mint a cukorrépabdl szarmazéé. Nem taléltak kiillonbséget a széni-
zotépokat vizsgalva az almafajtdk kozott, a narancs esetében viszont az eredeti
cukrok ?H-tartalma nagyobb, mint az invert cukoré.

5.4.6. Gyiimolcslevek egymashoz keverésének kimutatasa

A kiillonféle eredetti gytimolcsleveket tobb okbdl keverik egyméshoz. Az els6dleges
ok a haszonszerzés, amikor az olcso levet keverik példdul a draga narancsléhez, de
el6fordul az is, hogy szélélevet kevernek az almaléhez, mert az almalé szallitasa
egyes orszagokban korlatlanul megengedett, mig a sz6l6levet vamok sijtjak.

A kulonféle gytimolcslevek cukor- és szorbitoltartalmat vizsgalva megallapi-
tottak, hogy szinte minden gytimolcslé karakterisztikus cukortartalommal és cu-
koreloszlassal rendelkezik, és néhany gytimolcslé természetes alkotbja a szukroz
és szorbitol egyarant. Legnagyobb szorbitoltartalmat a korte, a cseresznye, a szil-
va, az alma és a barack estében mértek, mig a sz6l6ben, az 4fonyaban, a malnaban
és az eperben rendkiviil alacsony volt a koncentracidja. A korte és az alma tobb
fruktézt tartalmazott, mint gliikozt, az Gszibarack pedig tobb glitk6zt, mint fruk-
toézt, a tobbi gyiimolcsben pedig e két cukor koncentrécidja gyakorlatilag azonos
volt. Hasznosnak bizonyult olyan indexek szerkesztése, mint példaul a szorbitol/
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szukr6z vagy a szorbitol/dsszescukor ardny, melyek segitségével kiilonb6z6 sz6-
16fajtédkat tudtak megkiilonboéztetni, és a kortefajtak is kiillonboztek e tekintetben.

Az almaléhez adott adalékokat, mint példaul a fehérsz6l6- és ananaszlevet,
édesitészereket, invertcukrot, nadcukrot és magas fruktéztartalmi szirupot a
cukorprofil, a nem ill6 savak mennyisége, az UV spektrum és az dsvanyianyag-
osszetétel alapjan mutattdk ki. Az elkiillonitéshez alakfelismeréses matematikai
statisztikai médszereket hasznaltak, melyhez az adatokat a HPLC-s és szénizo-
topos elemzési modszerekbdl nyerték.

Az utébbi id6ben rutinszer(ivé valt a gytimolcslevekben 16vé fenolos kom-
ponensek, kiilénosen a flavonoidok meghatarozasa. gy a floretin- és az izo-
hamnetinszarmazékok segitségével sikertilt az alma- és a kortelevek kozott, a
naringin és a neoheszperidin segitségével pedig a narancs- és grapefruitlé kozott
kilonbséget tenni. A metoxilalt flavonokat és flavononglikozidokat sikeresen
hasznaltdk a grapefruitlé narancslébél torténé kimutatdsara. A kivi gyiimolcs
jelenlétét ki lehet mutatni az olyan flavonoidok alapjan, mint a quercitin-3-O-
ramnoz, a luteolin-6-C-gliikozid vagy a quercitin-3-O-rutinozid.

A kis molekulatomegii fenolos komponenseket, a cinnaminsav és a bor-
késavval alkotott észterei és glikozidjai kivételével, a gyiimolcsokben még alig
tanulmanyoztdk. Ugy gondoljak, hogy cinnaminsav az extrakcié és a préselés
soran szabadul fel a sejtekbél. A cinnaminsavon kiviil még az alabbi kis moleku-
latomegt fenolos vegyiileteket fedezték fel a kiilonb6zé gytiimolcsokben: sz6l6:
galluszsav, protokatekhursav, p-hidroxi-benzoesav, vanillinsav és sziringin; feke-
teribizli: szalicilsav, vanillinsav, 2,5,-dihidroxi-benzoesav és shikiminsav; alma:
protakatekhursav és p-hidroxi-benzoesav; fekete afonya: p-hidroxi-benzoesav,
m-hidroxi-benzoesav, galluszsav, protakatekhursav, vanillinsav és sziringinsav.
A gytimolcslevek jellemzésére, azonositasara, egymést6l valé megkiilonbozteté-
sére, esetleg a hamisitds kimutatdsara elGszeretettel hasznalnak olyan kompo-
nenseket, mint a 3-flavonolok, a flavonolok, a kalkonok, a benzoesav és a benzal-
dehid, és a cinnaminsav és észter szarmazékai.

A hidroxicinnaminsav borkdsavval alkotott észtere tipikus vegyiilet a sz616-
lében, a floridizin jellemzé az almara, az izohamnetin glikozid pedig a kortére.
A miricetin csak az Gszibarackban volt megtalalhaté, a luteonin és az apigenin
glikozidjai pedig egyértelmiien jellemzéek a narancslére. A sargabarackot két ku-
marinszarmazék alapjan, az anandszt pedig a szinapinsav jelenléte, valamint az
0sszes tobbi flavonoid hidnya alapjan lehet beazonositani. A szélélevet a kaf-
feoborkésav, a p-kumaroil-borkésav és a feruoil-borkésav-tartalom alapjan lehet
azonositani, mig a hidroxi-cinnaminsav-észtera quininsavval mas egyéb gyii-
molcsok jelenlétére utal. A kivi gytimolcsot a kampferol és a quercetinglikozidok
alapjan lehet azonositani.

A narancslé grapefruitléhez torténé keverését a naringin és a heszperidin-
flavonglikozidok HPLC-vel tortén6é meghatarozasat kovetéen lehet kimutatni,
de alkalmas lehet erre barmilyen izokratikus vagy gradiens eltciéval dolgozo
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modszer is, az eredeti vagy szarmazékképzés utan kapott vegyiilet analizisével.
A narancsléhez enzimatikusan kesertelenitett grapefruitlé-hozzaadas az olyan
hidrolizistermékek alapjan mutathaté ki, mint a naringenin és a prunin. Ha leg-
alabb 6t szézalékban kevernek fiigéb6l szdrmazo levet a sz6l6léhez, a borhoz
vagy a pezsg6hoz, akkor azt a szkaftozid (apigenin-6-C-B-D-glitkopiranozil-8-C-
B-p-arabinopiranozid) és az izoszkaftozid (két izomer, ahol a cukrok ellentétes
helyzetben taldlhat6k) tartalom alapjan lehet kimutatni.

A gyiimolcsok nem illékony szervessavtartalma nagyon eltéré lehet és je-
lentds mértékben valtozhat az érés soran, ennek ellenére a borkgsavat a szélé,
a laktoizocitromsavat a fekete szeder, a benzoesavat pedig az 4fonya esetében
hasznaljak markerként.

Az alma és az 4fonya aminosav-tartalma viszonylag alacsony, a sz6l6, a fe-
kete szeder, a szilva és a korte esetében viszont magas, de alkalmazhatésagukat
a gyumolcslevek azonositdsara jelentés mértékben befolyasolja a technolégia,
féként a hékezelés soran jelentkezé Maillard-reakci6. A prolin kiillénosen jol
hasznalhatoé a gyiimolcslevek elegyitésének kimutatasara, mert mennyisége az
almalében (5,2 mg/liter) és a fekete ribizliben (18,4) rendkiviil alacsony, a sz616-
lében (345) és néhany cseresznyefajtaban (425-1100 mg/liter) viszont rendkiviil
magas, igy csak a prolintartalom alapjan az egyes gytimolcslevek beazonositha-
tok, osszekeverésiik kimutathaté. Kiilonosen igaz ez a feketeribizli-lére, melyet
elészeretette]l hamisitanak magas prolintartalma gyiimolcslevekkel.

Amennyiben citromlevet 5%-nal nagyobb mennyiségben kevernek narancs-
léhez, az az aluminium-oxid oszlopon végzett kromatografiés eljarassal konnyen
kimutathat6, mert UV fényben eltéré savok jelennek meg a citromlé hatasara,
és a modszert sem a pasztérozés, sem a kén-dioxiddal térténé kezelés nem befo-
lyasolja. Ha csak 1-2%-ban is adnak narancslevet a golgotavirag gytimolcsébdl
készult 1éhez, akkor az a limonén- és heszperidin-tartalom, valamint a szabad
aminosav mintazat alapjan kimutathaté. Az olyan egyméshoz kozel 4116 citrusfé-
1ék, mint a citrom és narancs egymashoz kevert levét nehéz csak a szabadamino-
sav-osszetétel alapjan kimutatni, a sz6l6-, az alma- és az ananaszlevek viszont
ezen az alapon egymadstél konnyen megkiilonboztethetéek.

Az aminosav-0sszetétel meghatarozasa gyorsabb, mint egyéb hagyoményos
modszerek, ezért elGszeretettel analizaljak a szabad aminosavakat. Az analizi-
sek eredményeibdl lathato, hogy a sz6l6 nagy mennyiségii szabad arginint és
prolint tartalmaz, mig ezen aminosavak koncentraciéja az almaban és az ana-
nészban alacsony. Ezzel ellentétben az aszparagin nagy koncentraciéban van
az almaban és az ananaszban, és csak kis mennyiségben fordul elé a sz6l6ben.
A metionintartalom alkalmas az alma- és az ananaszlé megkiilonboztetésére, a
prolin és az aszparagin aranya pedig alkalmas lehet kiillonboz6 fajtak, ezen tal
kiillonb6z6 sz616 genetikai variansok azonositasara is.

Mas gyumolcslé-0sszetevéhoz hasonl6an a pigmenteket is felhasznéljék a
gyumolcslevek azonositasara. A sz6l6levek elééllitdsa soran sokszor olcsobb
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sz616 levével hamisitjak a dragabbat. Az azonositdsra hasznélt polifenolfrak-
ciéba beletartoznak a malvidin, a peonidin, a petunidin, a cianidin és a delfi-
nidin, melyek az antocianinok savas hidrolizisével keletkeznek. Ezen 6t kom-
ponens segitségével a kiillonbozé sz6l6fajtak leve egyméstol szétvalaszthaté. Ezt
a modszert tobb olyan sotét szinti gytimolcs esetében is alkalmaztdk, mint a
cseresznye, a malna, a fekete ribizli és az eper. Alkalmazasuk mégis korlatozott,
mert az antocianin pigmentek jelentds mértékben valtozhatnak a technoloégiai
miiveletek és a tarolas soran.

A paradicsomban harom jellegzetes pigment talédlhat6: a voroses szint liko-
pén, a sarga szinl B-karotin és a voros szinl xantofill. A voros szint tok tartal-
maz egy olyan pigmentet, amelyet a xantofill észterezett szarmazékénak tekinte-
nek, és amely nem fordul el6 a paradicsomban.

A mezdbgazdasédgi termékek fehérjetartalma genetikailag meghatérozott, me-
lyet alig befolyésol a termesztés médja. Ennek ellenére a kiilonb6zé fajtak azono-
sitasdra hasznaljak, és segitségével az olyan gytimolcslevek kozott is killonbséget
lehet tenni, mint a narancs és a citrom. A sz6l6 és a sz616bdl késziilt must fehér-
jetartalmat PAGE-vel, SDS gélelektorforézissel, izoelektromos fokuszalassal és
HPLC-vel hataroztdk meg. Keményitégél-elektroforézissel az aszparaginsav ami-
notranszferazt, a foszfogliik6z izomerazt és a foszfoglitk6éz mutazt meghatérozva
a kiilonbozé kivifajtak kozott tudtak kiilonbséget tenni, az észteraz és a peroxi-
daz pedig alkalmasnak bizonyult a killonb6z6 burgonyafajtak szétvalasztasara és
a keverékek beazonositaséra.

A citrusfélék lipidtartalmat elemezve megéllapitottdk, hogy az alkalmas,
killonosen a 12-26 szénatomszami zsirsavtartomanyban, az azonositasra. A
citrusféléket elemezve megéllapitottdk, hogy azok kiillonboz6 zsirsavisszetétell
szteroidokkal, trigliceridekkel és monogalaktozil-digliceridekkel rendelkeznek,
melyek alkalmasak az azonositdsra. Az egyik narancsfajta példaul sok linolsavat,
a masik pedig sok linolénsavat tartalmaz a trigliceridekben. A hosszi szénlanct
szénhidrogének ugyancsak alkalmasnak bizonyultak az azonositasra. A 23 szén-
atomszamu szénhidrogének jobbéra csak a narancsban, a 25-6s pedig a grape-
fruitban fordul elé.

A karotinoidok analizisével kiillonbséget lehetett tenni a narancs, a tangerin
és a mandarin gyumolcslevek kozott. Amennyiben az Gsszes karotinoidtartalma
vegyiilet kevesebb mint 10%-a p-karotin, akkor nagy valdszintiséggel narancslé-
rél van szo.

A gytimolcslevek aromakomponensei is alkalmasak az azonositasra. Ezek
koziil a 2-okténsav-etilészter, a decénsav és a 2,4-dekadiénsav az almaban el6for-
dul6 legfontosabb aromaanyagok, melyek koncentraci6ja az érés sorén folyama-
tosan n6, az érés végén akar négyszeresére 24 Ora alatt.

ElGszor a bananban mutattak ki az 5-hidroxi-triptamint (szerotonin), a
3,4-dihidroxi-feniletilamint (dopamin) és anorepinefrint, melyet kévetSen a bi-
ogén aminokat sok gyiimélcsben azonositottak. Ugy tiinik, hogy a gyiimélcsok
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és zoldségek specialis biogénamin-osszetétellel rendelkeznek, melyek lehet6vé
teszik azonositdsukat. A kék szilva és a voros szilva példaul a szerotonintarta-
lom alapjan vélaszthaté szét, mely vegyiilet csak a voros szilvaban talalhaté. A
narancslé szél6léhez keverése a tiramintartalom alapjan mutathaté ki, mely csak
a narancslében talalhaté 10 mg/kg koncentracioban, és mely a sz6161ében egyal-
taldn nem fordul el8. A tiramin koncentracidja véltozik az érés soran.

5.4.7. A gyiimolcsok és zoldségek érettségi és romlottsagi fokara utalé
paraméterek

A szavatosségnak és az érettségnek az ellenérzése rendkivil fontos, mert mind-
kett6 jelent6sen befolyasolja a gytimolcs és a bel6le készitett termékek miné-
ségét. A felhasznalhat6sdg meghatarozhat6 kiilonb6z6 miiszeres technikékkal
és sok kémiai index segitségével is. Szdmos olyan mddszert is kifejlesztettek,
amelyek nem jarnak a gytimolcs roncsolaséaval. Ilyenek példaul azok, amelyek a
rezonanciat, az oszcillaciot, az elektromos vagy a hanghullamok at- és behatola-
sét, visszaverddését hasznaljak ki a lejarati id6 meghatérozaséara. A késleltetett
fényemisszi6 mérése esetén a gytimolesot fénnyel vilagitjdk meg, majd klorofill
és hozza hasonlé anyagok fényelnyelésébdl tudnak kovetkeztetni az érettségi
fokra. A nem destruktiv médszerek kozé tartozik a rontgen komputer tomogréfia,
melynek segitségével az érett és az éretlen gytimolcsoket szét lehet valogatni.
Ezek kozé tartozik még az ultrahanggal torténé besugarzas és az akusztikus im-
pulzusokra adott valasz alapjan torténé mindsités.

A kémiai modszerek koziil taldn legfontosabb a szabad aminosavak alapjan
tortén6 mindsités. Meghatarozva a narancs, a tangerin és a grapefruit szabad ami-
nosavainak 6sszetételét megallapitottak, hogy azok koncentraciéja a 150-300 mg/
100 g gyimolcslé-koncentracio tartomanyba esik. A prolin, az arginin, a y-amino
vajsav és szerin tette ki az osszes szabad aminosav 91-93%-at. Az érés soran
a prolin és az arginin koncentraci6ja nétt, az aszparaginsav mennyisége pedig
csokkent, igy ezen aminosavak koncentraci6jat az érettségi fok megallapitaséra
lehet hasznélni.

Az eper esetében az alanin és az etil-észterek (etil-butanol, etil-hexanol) je-
lentés mennyiségli véaltozdson mentek keresztiil az érés soran, igy mennyiségiik
az érettségi fok indikatoranak tekintendd. A virdgzast kovetd 41-46. nap kozott az
etil-észterek mennyisége haromszoroséara nétt, mig az alanin mennyisége 16,7 mg/
100 g-rél 1,6 mg/100 g-ra csokkent. Néhany gytimolcs esetében az acetil-me-
til-karbinol mennyisége folyamatosan nétt az érlelés soran, a 2,3-butilén-glikol
mennyisége pedig a talérés hataran érte el maximumaét, melyet kovetéen csok-
kent. Az alma esetében akkor tekinthetd érése optimalisnak, ha a 2,3-butilén-
glikol koncentraci6ja 5 mg/100 mg koriili. Ha ennél tobb, akkor talérettségrél be-
szélhetiink, ha koncentracidja meghaladja a 10 mg/100 g-ot, akkor méar hatarozott
romlas indult meg a gyiimolcsben.
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A sz616 esetében a poliszacharidok koncentracidja, a fenolok, a nitrogéntar-
talmt komponensek, kiillénosen a prolin és az ammoénia mennyisége, a kilon-
b6z6 aromakomponensek, kiilonosen a terpének és a linalool/geraniol ardny, az
asvanyi anyagok, kiilonosen a kalium/malonsav arany és a killonb6zé enzimek
mind alkalmasak az érettség mérésére. A sz6l6 lipidjei, kiillondsen a palmito-
oleo-linolén és a triolein jelzik az érettségi fokot, mely segitségiikkel becstilheté.
A banén érése sordn az uronsav mennyisége a sejtfalban és a gyiimolcshiisban
csokken, ezzel szemben né a kis molekulatomegti uronsavfrakcié a gytimolcs-
hisbdl alkohollal kapott extraktumban. A kis molekulatémegti uronsav mennyi-
sége folyamatosan valtozik az érés sordn, ezért az érettség becslésére hasznaljak.

5.5. Etkezési olajok és zsirok

A vilagon legnagyobb mennyiségben a foldimogyoré-, a széjabab-, a naprafor-
go0-, a repce-, a mustar-, a szezam- és a szekliceolajat, a killonb6z6 csiramagola-
jakat és olyan ével6 névényi olajakat, mint a palma-, a kokusz- és az olivaolaj
hasznalnak legnagyobb mennyiségben emberi fogyasztasra. A gyapotmagolajat
is gyakran hasznéljdk emberi fogyasztasra, de nagy jelent6sége van a kukorica-
csira- és a rizskorpaolajnak is a taplalkozasban. Kiilénleges tulajdonsaggal bir
a kékuszzsir és az avokddd gytimolcs zsirja is, melyeket specialis élelmiszerek
eléallitasara haszndlnak. Indidban az utébbi idében tobb éveld novény termésé-
bél nyertek ki emberi fogyasztasra alkalmas zsirokat, és nagyon értékes specidlis
zsirforrasok a dinnyemag- és a tokmagolaj is.

Tobb novényi olajat nem emberi fogyasztésra, hanem festékek és péacok,
valamint fakonzerval6 szerek elallitasdra hasznélnak, melyekkel idénként ha-
misithatjdk az emberi fogyasztasra hasznalt zsirokat. Az allati eredetii zsirok a
marha- és disznéhis-eléallitas melléktermékeinek tekintheték, melyeket szé-
les korben alkalmaznak emberi fogyasztdsra. A tejzsir felhasznalasa tejszin,
vaj, vajolaj vagy ghee formaban az egész vilagon elterjedt; az egyik legfino-
mabb és legnagyobb biologiai értékd allati zsiradék. Akar novényi, akar allati
eredeti zsiradékrdl van sz6, azt vagy mechanikai préseléssel, olvasztéssal, vagy
extrakciéval nyerik ki a novényi vagy allati szovetekbdl, melyet rendszerint
szagtalanités, szintelenités, finomitas, hidrogénezés, esetleg frakcionalas, illet-
ve téliesités kovet.

Sok trépusi fa gyiimolcse gazdag olajokban, melyeket ipari célokra hasz-
nélnak, példéaul gépolaj, glicerin vagy szappan késziil beléliik. Fontos tudni azt
is, hogy az olajok a vildg melyik részérél szarmaznak, mert a geografiai eredet
mindéség- és armegszabd tulajdonsag is lehet. Az olajok eredetének feltarasa-
ra a zsirsavosszetételt és a trigliceridek mennyiségét és aranyat hasznaltak
fel killonb6z6 matematikai-statisztikai médszerek alkalmazasaval. Csak ezek a
matematikai-statisztikai médszerekkel tdmogatott analitikai eredmények adnak
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lehetéséget arra, hogy a kiillonb6zé termékek szarmazasi helye tudoményosan is
megalapozva beazonosithaté legyen.

A kulonféle zsirok és olajok esetében mérik a fiistolési pontot, a gyulladési
pontot, a csiiszasi pontot, az elszappanositasi szdmot, a jédszdmot, az el nem
szappanosithatéo maradék mennyiségét, az olvadaspontot és a stirtiséget, és min-
denekelétt a zsirsavisszetételt, mely utébbit befolyasolja a érettség, a betakaritasi
id6 és a foldrajzi eredet. Ez utébbiak esetében meghatarozzak a telitett, az egy-
szeresen telitetlen és a tobbszorosen telitetlen zsirsavak mennyiségét és ara-
nyaét, és ezen eredmények és az eredményekbél képzett indexek alapjan lehetéség
van a zsir vagy olaj minéségének vagy foldrajzi eredetének meghatarozasara.

5.5.1. A tarolas soran lejatsz6do valtozasok mérésére alkalmas
indikatorok

A zsirok és olajok minésége folyamatosan véltozik a tarolas folyaman. Az étke-
zési zsirok és olajok autooxidativ romlasa nagy problémat jelent az élelmiszer-
el6éllitoknak, mert ez avas izt, csokkent taplalkozasbiologiai értéket okoz, és
gyakorlatilag tonkreteszi az esszencialis zsirsavakat és vitaminokat. A zsirok
és olajok oxidativ stabilitasa ezért nagymértékben meghatarozza azok minéségét
és felhasznalhatdsagat a tartds élelmiszerekben. Az oxidativ romlas leggyakoribb
oka az oldott oxigén reakcidja a telitetlen kotést tartalmazo trigliceridekkel, ezért
a tarolhat6sag legfontosabb mérészama az oldott oxigén mennyisége, mely az oxi-
dativ stabilitast is megszabja. Az oxidativ stabilitas az indukcios szakasz hossza-
val mérhetd, amikor is a zsir felkésziil az autooxidaciés folyamatok beindulaséra.

Az oldott oxigén mennyiségét kiillonboz6 elektrokémiai szenzorokkal lehet
mérni, és a peroxidszadm is régéta hasznalt paraméter a zsir romlottsdgdnak meg-
itélésében, melyet altalaban jodometrias modszerekkel mérnek. Az utébbi idé-
ben sok Gj médszert is kidolgoztak a peroxidacié mérésére, melyet azért nagyon
fontos ismerni, mert a peroxidokbdl enzimatikus vagy nem enzimatikus oxidé-
cidval nagyon sok masodlagos oxidaciés termék képzddhet. A hidroperoxidok
mérésére a jod oxidalt forméjanak spektrofotometrids meghatérozasat, a tiocianat
modszert és a dién-konjugaciot alkalmaztak. A zsir romlottsdganak mérésére a
peroxidszdmon kiviil hasznaltdk még a Kreiss-reakciét, a tiobarbitursav inde-
xet, a telitett és a telitetlen zsirsavak ardanyat és a kiillonb6z6 hullamhosszaknal
kapott abszorbanciat. A tiobarbitursav-teszt esetében a f6 reakciépartner a ma-
lonaldehid volt, melynek segitségével a romlott zsiradékot egyértelmtien ki lehe-
tett mutatni. A tiobarbitursav-teszt helyett manapsag a malonaldehid és a 2-hid-
roxi-pirimidin reakciéjat hasznaljak fel. A malonaldehid pontos koncentraci-
6janak meghatarozasara a HPLC-t alkalmazzak. A tiobarbitursav-teszt a Kreiss-
reakcidval egytitt az oxidaci6 masodlagos termékeit méri, igy ezek a reakciok
nem specifikusak a peroxidécié szempontjab6l. A konjugélt diének abszorpcié-
janak mérése 280 nm-en hasznos lehet a korai oxidacié kimutatésara, mert ezek
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a vegyuletek az oxidacio kezdetén keletkeznek. Az alifas- és az olefinprotonok
meghatarozasa magneses magrezonanciaval is hasznos lehet a korai oxidacié
becslésére és az olajok oxidativ stabilitisanak meghatarozasara.

Az avassag meghatdrozasara az utébbi idében a headspace gazkromatog-
rafias analizist fejlesztették ki, melynek sordn a gaztérbél vett mintdk analizi-
sét kovetden az avassagra pontosan lehet kovetkeztetni. A polaros és apoléros
komponensek mennyisége és aranya is kival6 indikatora lehet az avasodasnak.
A zsirok és olajok mindsége, avassaga kémiai médszerekkel, példaul az epo-
xidtartalom alapjan is becsiilhet6. A meghatarozas sordn a zsirokat és olajokat
feloldjék, pikrinsavoldattal addig forraljak, amig a szinreakcié ki nem alakul,
majd ltigos kozegben 490 nm-en mérik az abszorbanciat, melybdl az epoxidtar-
talom szdmolhat6. A kemilumineszcencia, mely altalanos mddszer az oxidaciéra
érzékeny szerves anyagok kimutatésara, ugyancsak hasznalhat6 a zsirok oxidéci-
6janak mérésére. Szoros osszefiiggést allapitottak meg a kemilumineszcencias
jel és a tejpor, valamint a tejporbél rekonstrualt tej szaga kozott. Allati zsirok
esetében olyan fluoreszkalé komponenseket mutattak ki, melyek az avasodas so-
ran malonaldehidbél és aminocsoportot tartalmazé vegytiletekbél alakultak ki.

5.5.2. A hékezelt olajok kimutatasara alkalmas indikatorok

A fogyaszthaté olajak koziill nagyon sokat alkalmaznak élelmiszerek siitésére,
melynek sordn olyan mélyrehaté valtozasok jatszédnak le, mint példaul a héin-
dukalta oxidaci6, a hidrolizis és a polimerizaci6. Nem minden olaj alkalmas a
hdkezelésre, ezért az olajakat a hékezelés el6tt kiillonboz6 vizsgalatoknak vetik
al4, mint amilyenek a viszkozitas és a habzas mérése, a szinmérés, mely a teli-
tetlen kotést tartalmazé karbonilvegyiiletekkel hozhaté kapcsolatba, az UV-ab-
szorpcid, mely a konjugalt diénekkel és triénekkel kapcsolatos, a dielektromos
alland6, mely poldros komponensekkel kapcsolatos, és az organoleptikus tulaj-
donsagok, melyek az il16 komponensekkel kapcsolatosak. A kémiai tesztek kozé
tartoznak a savszdm, amely a szabad zsirsavakkal kapcsolatos, a jodszdm, amely
a telitetlen kotéseket méri, a peroxidszam és a kiilonb6zé kolorimetrids reakciok
pedig a kezd6d6 oxidéaciéval kapcsolatosak. Az ill6 bomlastermékek, amelyek
kidesztillalhaték az olajbdl és a zsirsavak analizise, kiilonodsen a linolsav/palim-
tinsav arany, ugyancsak jo indikatorai lehetnek a héterhelés mértékének a meg-
hatéarozasakor siitGolajok esetében.

A nagy linolénsav-tartalmu olajok esetében a gytirtis szarmazékok mérése
szolgalhat hasznos informacioval a hékezelés mértékérsl. A 2%-ot meghaladé
nagy linolénsav-tartalmi olajok hékezelését a ciklikus termékek keletkezése
miatt tobb orszagban nem is engedélyezték. A linolénsav-tartalmat manapsag
kapillaris GC-vel, MS-detektaldssal mérik. A polaris lipidek is lehetnek indika-
torok, ugyanis a 25-27%-nal tobb polaris lipidet tartalmazé zsirokat nem lehet
tovabbi hékezelésnek alavetni. Az el6z6eken kiviil a stitézsirok mindségének in-
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dikatora lehet még az oligopolimerek, a digliceridek és az oxidalt trigliceridek
mennyiségének mérése méretkizdrdsos kromatogréafiaval. A kozeli infravoros
spektroszképiat is alkalmazzak a dimer- és a polimer-trigliceridek egytittes mé-
résére. Az olajok finomitasa soran sokszor keletkeznek konjugalt triének, melyek
mennyiségét UV spektrofotometrids médszerrrel, a 268 nm-en mért extinkciéval
meg lehet hatarozni. Ezen til, a 315 nm-en mért extinkciéval, a konjugalt tetra-
ének mennyisége is meghatarozhaté.

5.5.3. Toxikus szennyezdédések és osszetevik

Az olajos magvak a betakaritds sordan gyomnovényekkel is szennyezddhetnek,
melyek toxikus anyagokat is tartalmazhatnak. Ezek sok ember megbetegedését,
mérgezését okozhatjdk. Ehhez hasonlé gondot okozhatnak a novényi olajok ta-
rolasi koriilményei is, amikor a j6 minéségli, biztonsagos novényi olajat olyan
tartalyokban taroljak, amelyekbdl toxikus anyagok oldédhatnak be az olajba.
A szbjéban, a termdhelytdl fliggéen, az alabbi toxikus anyagok lehetnek: hid-
rokinonok, tropan alkaloidok, gitagenin, klavin, indol alkaloidok, ricinin, ricin,
szaponinok, glikoproteinek, pirrolidizin alkaloidok, tropén alkaloidok. Ezek
a vegyiiletek rosszullétet, izomgyengeséget, hanyast és testtomegcsokkenést
okoznak. Olyan olajokat is keverhetnek a szdjaolajhoz, melyeket egyébként étke-
zési olajként nem hasznalnak. Ilyen példaul a karanja-olaj, az argemone-olaj, a
kusum-olaj és a taramira-olaj. A chaulmoogric-olaj példaul a ciklopentil mérgezé
zsirsavakat tartalmazza, melyek HPLC-vel meghatarozhaték.

A nem megfelel6 technolégia kovetkeztében a novényi eredetti olajok kend-
olajokkal is szennyez&dhetnek. Beszamoltak tobbek kozott a kékuszzsir asvanyi
olajokkal torténé szennyezddésérdl is, mely gazkromatografias analizissel kony-
nyen kimutathaté. A zsirsavak kapillaris gdzkromatografidval j6 hatékonységgal
szétvalaszthatok, melynek sordn az dsvanyi olajok egy szétvalaszthatatlan komp-
lexet képeznek, egy ptpot és nem cstucsot produkalnak, mely karakterisztikus
erre a szennyezGdésre. Més gdzkromatografids mddszerrel az alkdnokat lehet a
zsirsavaktol elkiiloniteni, melyek jelenléte egyértelmiien utal az asvanyi olajjal
val6 szennyezddésre.

Az ipari célokra szént repceolajat gyakran hasznaljdk emberi fogyasz-
tasra, amikor az anilinnal kevert olaj 1égzési nehézségeket és idegrendszeri
zavarokat okoz. Gyakran taldlhaték az ilyen olajokban novényvéddszer-szar-
mazékok és zsirsavanilidek, amelyek teljes mértékben alkalmatlanna teszik az
emberi fogyasztasra. Gyakran az ilyen olajoknak magas az erukasav-tartalma is,
és ugyancsak magas a zsirsavanilid-tartalma, s6t néha éallati eredetd zsiradékot
és mas szennyezGanyagokat is kevernek hozza. Koziiliik az anilidszarmazékok
a legveszélyesebbek, ezért a hamisitassal kapcsolatos kutatas is ezzel foglalko-
zott a legtobbet.
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5.5.4. Modszerek a kiillonféle egymashoz kevert olajok kimutatasara

Az étkezési olajok és zsirok hamisitdsa méas novényi vagy allati eredetii zsiradé-
kokkal sajnos manapsag mindennapi gyakorlat. Természetesen elsGsorban a j6
mindségli, markas olajokat és zsirokat hamisitjak olcsébb, méashonnan szarmazé
zsirokkal és olajokkal, vagy olyan technol6giai megoldasokat alkalmaznak, me-
lyek nem felelnek meg az eldirasoknak. Elészeretettel hamisitjak a jé6 mindségi
olivaolajat olcs6bb novényi olajokkal, melyet akar szénizotopos moddszerrel,
akar infravoros spektroszképidval is ki lehet mutatni, mely ut6bbi alkalmas az
extrasz(iz olaj minGsitésére is.

A novényi olajokat novényi olajakkal viszonylag egyszer(i hamisitani, mert
ezek korlatlanul és konnyen elegyithet6k egymassal. A hamisitds kimutatasara
legalkalmasabb talédn a folyadék-gaz kapillaris kromatografia, mellyel a zsirsa-
vakat lehet azonositani, és a standardtél eltéré zsirsavisszetétel nagy bizton-
saggal jelzi a hamisitas tényét, s6t még a hamisitas mértékére is lehet beléle
kovetkeztetni. Példaul ha széjaolajat kevernek az olivaolajhoz, akkor az a kapril-
sav-, kaprinsav-, laurinsav- és mirisztinsav-tartalom, valamint az egyes zsirsavak
relativ mennyisége alapjan kimutathaté. A 10%-nal nagyobb mennyiségli maly-
vaolajat pedig a ciklikus zsirsavak és a szteroidtartalom alapjan lehet kimutat-
ni. 10%-nél nagyobb mennyiségli gyapotmagolaj a ciklopropén zsirsavak alapjan
mutathato ki az olivaolajbdl. A ciklopropén zsirsavak kimutatdasa nehéz, mert hé
hat4séra instabilld valnak, ami gazkromatogréfias kimutatdsukat néha nem teszi
lehetévé. A foldididolajhoz kevert mustarolajat az erukasav-tartalom alapjan le-
het kimutatni kromatografias médszerekkel.

Olyan klasszikus vizsgélatokkal, mint példaul a jédszam-meghatérozas, az
étkezési repceolajhoz kevert lenmagolajat ki lehet mutatni, a lenmagolaj magas
telitetlen zsirsavtartalmanak koszonhetéen. A kékuszolajat kivalé technolégiai
tulajdonségai miatt a vilag szamos orszagaban hamisitjadk. A hamisitas konnyen
leleplezhetd, mert a kokuszolaj, a tejzsirhoz hasonl6an, nagyon sok rovid szén-
lancd zsirsavat tartalmaz, amelyek a hamisitasra szant zsirokbdl csak nyom-
nyi mennyiségben mutathatok ki, és rendkiviil alacsony a kékuszolaj telitetlen
zsirsavtartalma is. A kiilonféle novényi olajak 6sszekeverését a zsirsavosszetétel
analizise alapjén a jelent6sen eltéré zsirsavosszetétel miatt viszonylag konnyen
ki lehet mutatni, és ugyancsak alkalmas a zsirsavosszetétel-analizis az olivaolaj-
hoz kevert napraforgé- vagy repceolaj kimutatésara is.

A gazkromatografias analizissel a mandula-, a foldidié-, a rizs- és az oliva-
olajat és ezek kiilonb6z6 keverékeit is lehet mérni, és altaldnossagban elmondha-
t6, hogy ezen a teriileten gyakorlatilag barmilyen hamisitasi kérdés eldontésére
leghatékonyabb a gazkromatografia, bar a HPLC-t is alkalmaztak az olivaolaj
hamisitasanak kimutatésara alacsony linolsavtartalmta olajokkal. A kékuszvaj-
hoz hamisitas céljabél hozzakevert pdlmamagolajat a benne nagy koncentra-
ci6ban el6fordulé laurinsav és mirisztinsav alapjan lehet kimutatni, a gyapot-
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magolaj mennyiségérél az olivaolajban pedig az olajsav és a linolsav egytittes
mennyiségébdl vagy az olajsav/linolsav ardnybdl lehet kovetkeztetni. A széjaolaj
lenmagolajjal torténé hamisitasa soran csokken a linolsav- és né a linolénsav-
tartalom, ami felhasznalhaté a hamisitas kimutatésara. A tokmagolajhoz kevert
repceolaj az erukasav-tartalom alapjan, a szb6ja- és a lenmagolaj a linolénsav-
tartalom alapjdn, a napraforgbolaj pedig a behénsav- és a lignocerinsav-tartalom
alapjan mutathat6 ki.

Erdekes technikat dolgoztak ki a zsirok analizisére lipazzal torténé kombi-
nalassal, melynek soran a lipazzal 2-monoglicerideket allitottak el4, majd ezen
monogliceridek zsirsavosszetételét hataroztak meg gazkromatografiaval. A kettes
pozicidju zsirsav jellemzé az egyes zsiradékokra, ezért ezzel az analizissel sike-
riillt a napraforgbolaj mindségét meghatarozni, és az olivaolajhoz kevert szinte-
tikus olajokat analizalni. Az olajokban természetes formaban el6fordulé izolalt
kettdés kotéseket alkalikus vagy hé hatdsara konjugalt kettds kotésekké lehet at-
alakitani, mely jelenség az UV abszorpcié megvéltozédsa révén nyomon kovethe-
t6. E jelenséget felhasznalték a lenmagolajhoz kevert szo6ja- és egyéb olyan olajok
kimutatasara, amelyek nem vagy csak alig tartalmaznak linolénsavat. E mddszer
alkalmas arra is, hogy a marha-, a sertés- és a juhhus hamisitasat ki lehessen
mutatni novényi olajokkal, mert a hisok alig vagy nem tartalmaznak harom
telitetlen kotést tartalmazoé zsirsavakat.

Zsirok és olajok hamisitasanak kimutatasara a zsirsavanalizisen kiviil gyak-
ran alkalmazzak a trigliceridek analizisét is. Az alacsony erukasav-tartalmu
canolaolaj kimutatasa olivaolajbdl a rendkiviil hasonlé zsirsavosszetétel miatt
nagyon nehéz. A canolaolaj kimutataséara ezért a 40-es tomegszamai trigliceride-
ket hasznaljak, amelyek az olivaolajban nem fordulnak el6, de hasznos segitség
lehet a 42-es tomegszam1 trigliceridek mérése és a 46:44 tomegszama trigliceri-
dek ardnyanak felhasznélédsa is a hamisitas kimutatdsara. A tobbszorosen telitet-
len zsirsavak alkotta trigliceridek alapjan az olivaolajhoz kevert mogyor6- vagy
egyéb észterezett olajokat is ki lehet mutatni. A gazkromatografids analizisen
kiviill hasznaljak még a kiillonboz6 olajok egymashoz tortént keverésének ki-
mutatdsara a HPLC-t és a differencial refraktometriat, mely utébbival példaul
a tobbszorosen telitetlen trigliceridek analizédlhaték. A tiszta olivaolaj példaul
nem tartalmaz dilinoleil linoleatot, mely a sz6jaolajban kb. 10%-ban fordul eld,
vagy trilinoleatot, mely a széjaolajban 29,6, a napraforgbolajban pedig 43,6%-
ban fordul eld.

Néhany olyan esetet, amikor példaul az olivaolajat vagdallatok zsirjabol
készitett olajkészitményekkel hamisitjak, nehéz vagy lehetetlen kimutatni a
rendkiviil hasonlé zsirsavosszetétel miatt. Ilyen esetben a zsirok el nem szappa-
nosithat6 frakcioja adhat informaciot a hamisitésrél vagy a termelShely beazo-
nositasar6l, mert példaul az olivaolaj el nem szappanosithaté frakcidjat erésen
befolyésolja a term@hely. A sajtolt olivaolaj el nem szappanosithaté részének
hidroxilszama sokkal alacsonyabb, mint az extrahalt olajé és a legtobb egyéb
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magolajé. A szbja-, a napraforgd-, a gyapotmagolaj, a kdkuszzsir, az olivaolaj és
az avokaddolaj el nem szappanosithaté lipidfrakciéit vizsgalva jelentds kiilonb-
ségeket dllapitottak meg az 6sszes el nem szappanosithaté lipidtartalomban és a
szkvalén, a tokoferolok és a szterolok, valamint a tokoferolfrakci6k mennyiségé-
ben. A szterolok, a tokoferolok és a zsirsavak kombinaci6javal valéjaban min-
denfajta elegyitést, hamisitast az olajok kozott ki tudtak mutatni. A mddszerrel
meg tudtak éallapitani a napraforgéolaj, a foldimogyoro6-olaj, a gyapotmagolaj, a
kukoricaolaj, az olivaolaj és a palmaolaj egymashoz kevert mennyiségeit a zsir-
sav metilészterek, a 4-metilszterolok, a triterpén alkoholok, a tokoferolok és a
szkvalén analizise alapjan. Ezen komponensek mennyisége és egymashoz vi-
szonyitott ardnya egészen maés volt a felsorolt étkezési olajoknal.

Az el nem szappanosithat6 frakcié szteroltartalma alapjan az olivaolajat a
sz6jaolajtol konnyen meg lehetett killonboztetni. Az el nem szappanosithato
frakcio szterolosszetétele killonosen jellemzé a szliz olivaolajra, melynek alap-
jan eredetiségét ellendrizni lehet. Olyan magolajakat adva az olivaolajhoz, mint
a sz0ja-, a napraforgd-, a mogyoro- vagy sz6lémagolaj, az megvéltoztatja a szte-
rolok aranyét, példaul a B-szitoszterol aranyat a szigmaszterol és a kampeszterol
0sszes mennyiségéhez viszonyitva. A foldimogyor6-olaj hamisitasat safranyolaj-
jal ezzel a médszerrel konnyen ki lehet mutatni.

Némi problémak azonban ezzel a médszerrel is adédhatnak, mert a nyom-
nyi mennyiségben el6fordulé komponensek koncentraci6ja tovabb csokkenhet
a semlegesités, a fehérités és a szagtalanitas kovetkeztében. A finomitds sordn
csokken a tokoferol és a szterolok mennyisége, megvéltozhat a szterolfrakciok
aranya, ami példaul felhasznalhat6 nyers és a finomitott olajok megkiilonbozte-
tésére. A koleszterin- és a fitoszterinészterek meghatarozaséra legalkalmasabb a
gazkromatografia, de a HPLC-t és annak forditott fazisa valtozatét is tobben hasz-
néaltak analizisre. A napraforgdolaj és a paradicsommag-olaj jelentés mennyiség-
ben tartalmaz telitett zsirsavak szterinekkel alkotott észtereit, melyek alkalmasak
e két olajféleség beazonositasara. A hasonl6é zsirsavisszetételi kokuszolaj és pél-
maolaj is csak a szterolok kiillonbozdsége alapjan vélaszthaté el egymastol.

A fenolos komponensek koziil a tirozol felhasznélhat6 a sziiz olivaolajhoz
kevert finomitott olaj mennyiségének kimutatasara, ugyanis a tirozol, 4-hid-
roxi-fenil-ecetsav és a hidroxitirozol egyiittesen kb. 50%-at teszik ki a sztiz oli-
vaolaj fenolos komponenseinek. A finomitatlan olaj tirozoltartalma legalabb
30 mg/kg, mig a finomitott olaj gyakorlatilag nem tartalmazza ezt a komponenst.
A fenolok meghatarozasara a forditott fazist HPLC-t, UV-detektéalassal és a GC-
MS modszereket alkalmazték.

A magasabb szénatomszamu zsirsavalkoholok alapjan a sajtolt pogacsébdl
extrahalt olaj is kimutathat6 az olivaolajban. A gorog olivaolaj tetracosanol és
hexacosanol analizisével ki lehet mutatni a hidrogénezett olajok vagy a gyenge
mindségii olivaolaj hozzdkeverését a j6 minéségl olajhoz. Extrahalt olajok hoz-
zakeverése a hidegen préselt olajakhoz a magasabb szénatomszamu alkoholok és
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a triterpén-dialkoholok segitségével mutathato ki. Az eritrodiol mérése alkalmas
arra, hogy 5% extrahalt olaj a hidegen préselt olajban kimutathat6 legyen.

5.5.5. A novényi olajok, valamint a tengeri szarmazasi és allati zsirok
elegyitésének kimutatasa

A novényi olajokbdl a tengeri eredetii olajok és éallati zsiradékok gazkroma-
togréfias analizissel mutathaték ki, melynek alapja az eltérd zsirsavosszetétel,
a megnovekedett mirisztinsav- és palmitinsav-tartalom, a 20 és 22 szénatomos
zsirsavak megnovekedett mennyisége, valamint az, hogy az utébbiak paratlan
szénatomszamu zsirsavakat is tartalmaznak. Az éllati zsiradékok sokkal tobb
tetradekédn- és hexadekédnsavat tartalmaznak, mint a névényi olajok, igy példa-
ul a marha- és a birkafaggyt, valamint sertészsir 0,6-4,8% tetradekansavat és
0,1-6,7% hexadekansavat, mig az olivaolaj kevesebb mint 1% tetradekansavat
tartalmaz, hexadekansav pedig nem is taldlhaté benne. A tengeri eredetii ola-
jok sok tobbszoérosen telitetlen zsirsavat (eikoza-pentaénsav, dokoza-hexaénsav)
tartalmaznak, mely ugyancsak lehet a kimutatés alapja, mert ezek a zsirsavak a
novényi olajokban nem fordulnak eld.

Az el nem szappanosithaté frakcié analizise kiillonosen alkalmas a névényi
és az allati zsirok megkiilonboztetésére, ugyanis koleszterin a névényi zsirok-
ban és olajokban nem fordul elé. A koleszterinen kiviil alkalmas a kiilonb6zé
zsirok keverékének kimutatasara a brasszikaszterol, a sztigmaszterol, a kampesz-
terol és a szitoszterol mennyiségének és a koncentraciok aranyanak mérése. A
koleszterintartalom alapjan 10% allati eredett zsiradék a novényi olajokbol
kimutathaté, és az elébbi szterolok segitségével a palmaolajhoz kevert diszné-
zsir és a novényi olajokhoz kevert tengeri eredetii zsir is kimutathat6. Az el nem
szappanosithaté frakci6 szeroltartalmét vékonyréteg-, de f6ként gdzkromatogra-
fiaval lehet meghatarozni eredeti allapotunkban is, de tébbnyire megfelel$ szar-
mazékképzés utan.

5.5.6. A zsirok és olajok egyéb szennyezé6 anyagai

Hidrogénezéssel és atészterezéssel a zsirok keménysége novelhetd. E folyamatok
soran transzzsirsavak is keletkezhetnek, melyek példaul infravoros spektroszko-
piaval konnyedén kimutathatdk, de Gjabban a kapillaris GC nyert teret a cisz és a
zsirokban nem vagy csak nyomnyi mennyiségben fordulnak eld, a transzzsirsa-
vak analizise informéacioval szolgal a hidrogénezés tényét, illetve intenzitasat
illetéen. Az atészterezés tényére a zsirsavaknak a trigliceridekben elfoglalt he-
lyébdl lehet kovetkeztetni, melyet lipazos hasitds utan gazkromatografidval hata-
roznak meg. Ha a palmitinsav mennyisége a 2-monoglicerid poziciéban nagyobb
mint 2%, nagy valészintiséggel atészterezett zsir van jelen a mintaban.
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5.5.7. Egyéb specialis komponensek az egyes olajok kimutatasara

Nagyon sok névényi olaj tartalmaz olyan komponenseket, amelyek csak az ille-
t6 olajra jellemzdéek, més olajokban nem fordulnak el6, ezek targyaldasa azonban
meghaladja a konyv kereteit. Néhany kiragadott példa: A mustarolaj kimutatasa
mas étkezési zsirokbdl és olajokbdl azon alapul, hogy a mustarolaj tartalmazza
az allil-izotiocianat illékony komponenst, ami az egyéb olajokban nem fordul
el6. A rizskorpaolaj orizanolt tartalmaz, mely gy(jténeve az olyan vegyiiletek-
nek, mint a metil-ferulat, a cikloartenil-ferulat, a 24-metilén-cikloartenil-ferulat,
mely az egyéb novényi olajokban nem fordul el6. A szliz és a finomitott oliva-
olaj megkiilonboztetésére gyakran hasznaljak a natriumtartalom-meghatarozast
atomabszorpcids spektrofotométerrel, melynek sordn az 6sszes natriumtartalmat
meghatdrozva a hamisitds tényére tudnak kovetkeztetni, ugyanis a finomitott
olaj natriumtartalma lényegesen nagyobb a sz(izénél.

5.5.8. Az egymashoz kevert allati zsiradékok analizise

A legnagyobb problémat ezen a téren a marhafaggyihoz kevert disznozsir ki-
mutatasa jelenti, mely valldsi okokbdl rendkivil fontos analizis. Mivel a sertés-
zsir transz konfiguraciéja zsirsavakat nem tartalmaz, a kérédz6k bendéjében vi-
szont a bakterialis fermentacio alatt jelentés mennyiségben keletkezik, ami meg
is jelenik a marhafaggyiban, a transzzsirsavak kimutatasa lehet a megkiilon-
boztetés alapja. Rendkiviil eltéré a két zsiradék egyéb zsirsavosszetétele is, ezért
ezen zsirsavak, kiilonosen a sztearinsav mennyisége, a palmitinsav : olajsav és a
palmitinsav : linolsav arany alkalmas lehet a marhafaggythoz kevert diszn6zsir
mennyiségének a meghatdrozasdra. A sztearinsav és az olajsav arany alapjan
a libazsirhoz kevert sertészsir is kimutathaté. A meghatarozasokat kapillaris
gazkromatografiaval, oszlop el6tti szarmazékképzéssel, metilészterek forméja-
ban végzik, mig a zsirsavak helye megallapitasdhoz a trigliceridekben lipazos
eléemésztést is alkalmaznak.

5.6. Az élelmiszerek mindségében bekovetkezett valtozasok
nyomon kovetése az eléallitas soran

Mire az élelmiszer eljut a fogyasztéhoz, sok olyan valtozason megy keresztiil,
melynek sordn osszetétele jelentésen megvaltozhat. Ilyen valtozéast idézhet el6 a
technolodgia, melynek soran a nyersanyagbol élelmiszer lesz, a szallitas, a tarolas
és példaul a hiités és a fagyasztas, melyet a felengedés és a fogyasztasra torténé
el6készités, a felmelegités kovet. A legfontosabb élelmiszereinknél fontosak le-
hetnek az alabbi kérdések: A sajt vajon nyers vagy hékezelt tejbdl készilt-e? A
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fagylaltkészitéshez hasznalt tej vajon friss volt vagy rekonstitualt, tejporbél ké-
szult viz hozzaadassal? Az ételkészitéshez hasznélt hius vagy hal friss volt-e vagy
lefagyasztott és kiolvasztott? Milyen technoldgiai eljardsokat alkalmaztak az els-
allitas soran, érte-e h6 vagy sugarkezelés az élelmiszert? Az élelmiszer-alapanya-
gokat httotték vagy fagyasztottak? Alkalmaztak-e pasztérozést, forrazéast vagy
sterilezést a készités soran? Csak ezen kérdések megvélaszoldsa utan donthetiink
arrél, hogy az élelmiszer j6 minéségl alapanyagbdl késziilt-e, és hogy az el64lli-
tas soran alkalmaztak-e olyan mddszereket, amelyek jelentés mértékben rontot-
tak volna az étel min6ségét. Hogy ezekrél a kérdésekrél donteni tudjunk, olyan
indikatorokra van sziikségiink, amelyek egyértelmiien jelzik mind a kedvezd,
mind a kedvezétlen valtozasokat.

5.6.1. A hékezelés hatasa az élelmiszer 6sszetételére

A hékezelés a legelterjedtebb technolégiai mtivelet, melyet az iparban és a haz-
tartasokban egyarant széles kortien alkalmaznak mind az élelmiszer-tartésitas,
mind az ételkészités soran. Az elsGdleges cél a mikroorganizmusok elpusztitasa
és az eltarthatdsagi id6 novelése. Az alapvetd cél a patogén mikrobak teljes pusz-
titasa, illetve legalabb szamuknak az eredeti érték 10%-a ala csokkentése, amit
kilonbo6z6 id6- és h6kombinacidkkal érnek el. A tartositéiparban ezen alapelvek
megvaldsitdsa nem titkozik nehézségbe, az Gsszes élelmiszer elééllitasa soran
azonban ezek a feltételek nehezen kivitelezhet6ek. A hére érzékeny élelmiszerek
esetében, mint amilyenek péld4ul a paradicsomlé vagy a narancslé, a sterilezés a
hosszabb eltarthatosag érdekében létfontosséagt. Magas fehérjetartalmt anyagok-
nal a hékezelés és annak mértéke a fehérjék hé hataséra bekovetkezett denatura-
cidjaval nyomon kovethetd, de j6 indikator erre a htistermékek kreatin : kreatinin
aranya is, mellyel a hékezelés mértékére lehet kovetkeztetni. Bioindikatorokat
is alkalmaznak példaul a sterilezé belsejében lejatsz6dé mikrobapusztulds mér-
tékének jelzésére, kiillonbozé hének ellenallé mikroorganizmusok segitségével.

A spéras bacilusok vagy a klosztridiumok kival6an alkalmasak a nedves kor-
nyezetben végzett hékezelés mindségének jellemzésére, de alkalmasak erre a kiilon-
féle élesztoféleségek és a Clostridium butyricum is, melyek koziil ez els6 a 60-65,
a masodik pedig a 95-100 °C kozotti hétartomanyra szolgéltat adatokat. A mddszer
hatranya, hogy a hékezelést talélt mikroorganizmusok segitségével csak hosszadal-
mas tenyésztés utan értékelheték az eredmények, ami akar 2—-10 nap is lehet.

Az enzimek is kivald indikatorai a hékezelés hatékonysagdnak. A peroxi-
daz egy héstabil enzim, melyet a 60-85 °C kozotti pasztérozés ellendrzésére
lehet alkalmazni, ennek sordn az enzimaktivitast vagy annak hianyat kiillonbo-
z6 analitikai médszerekkel kell mérni. Jél hasznalhat6 a hékezelés minéségének
becslésére a foszfataz enzim aktivitisanak mérése is, mely kiillonosen alkal-
mas hékezelt konzervek minéségi analizisére, mert egyértelmii 6sszefiiggés van
a foszfatazaktivitas és a h6kezelést tulélt vegetativ csirdk mennyisége kozott. A
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modszert jo hatdsfokkal alkalmaztdk hékezelt sonkdk minéség-ellenérzésénél.
A foszfataz enzim aktivitdsdnak meghatarozasénal sziikséges a nagyon jo atlag-
minta, a megfelelé szubsztratkoncentracié és az optimélis pH beallitdsa, mely
tényezok jelent6sen novelhetik a mddszer érzékenységét. A f6tt baromfihts hé-
kezeltségének ellendrzésére egy gyors fluorimetrias foszfataztesztet dolgoztak
ki, mely harom perc alatt megmondja a hékezelés végsé hémérsékletét. A fen-
tieken tudl alkalmaztdk még a h6kezelés ellenérzésére az alanin aminotraszferazt
(ALT) és az aszparaginsav aminotranszferazt (AST), valamint ezek egymashoz
viszonyitott aranyéat. Ezen enzimreakcidk segitségével olyan kiteket allitottak
0ssze, melyek segitségével a hékezelés mértéke tizemi koriilmények kozott is
optimélisan ellenérizhetd.

A mitokondrialis glutamin oxalecetsav transzaminaz (GOT) és annak szarko-
plazmabél szarmazo izoenzime a sertésvazizom hékezeltségének mérésére hasz-
néalhaté. A GOT aktivitasa 0-4 °C kozotti hdmérsékleten csak némileg csokken,
ezért inkabb a hékezelés végs6 hémérsékletének megallapitasara javasoljak al-
kalmazni. A pulykahts hékezeltségének mérésére az AST/GOT arany bizonyult
a legjobbnak. A marhahds hékezeltségének mérésére a laktatdehidrogenaz
aktivitasanak mérését javasoljak, melynek segitségével a hékezelés végs6 ho-
mérséklete pontosan megéllapithaté. A szendvics ELISA-mé6dszert ugyancsak al-
kalmaztak a baromfihis legmagasabb hémérsékletének mérésére a hékezelés so-
ran, és ez a moédszer Amerikaban kiilonosen elterjedt a pulykahts mingségének
meghatarozasara: annak ellenérzésére, hogy annak belsé hémérséklete elérte-e
az eléirt 71,1 °C-ot.

A husokbdl kivonhaté fehérjék mennyisége jelentés mértékben csokken
a hékezelés soran. A 64,5-68,8 °C kozott h6kezelt sonkdkbdl extrahalt piruvét-
kindz, malatdehidrogenaz, adenilatkinaz, izocitratdehidrogenaz, kreatinkinaz,
aszparaginsav aminotranszferaz, frukt6z-1,6-difoszfat aldolédz, citratszintetdz és
glutaminsav oxélacetat transzamindz aktivitasa gyakorlatilag nullanak bizonyult.
Meég tobb enzim aktivitdsanak mérése utan arra a kovetkeztetésre jutottak, hogy
a marha-, a sertés- és a baromfihus tri6zfoszfat izomeréz enzime az, amely alkal-
mas a 68,8 °C-os végs6 hémérsékleti hékezelés jelzésére. Ugyancsak alkalmas a
fehérjét ért héintenzitas mértékének becslésére a szarkoplazma-fehérjék dena-
turacidjanak foka, mint amilyenek a laktdtdehidrogenéz, a mioglobin, az albu-
min, az immunoglobulin-G és a transzferrin. A laktatdehidrogenaz az 55-60 °C
kozotti, a szérumalbumin pedig a 65-70 °C kozotti hékezelés mértékének méré-
sére kival6 indikator.

A tej és kiillonosen a tejpor felhasznalhatdséga fiigg attél, hogy milyen héke-
zelésen ment keresztiil, ugyanis az jelentés mértékben megszabja a felhasznal-
hatéséagat, a f6tt vagy UHT-szagét és a tdpanyagtartalomban bejkovetkezd veszte-
ségeket. A tejfehérje szabad SH-csoportjainak szama szoros ¢sszefiiggésben van
az UHT-szaggal, nincs Gsszefiiggésben a kornyezé oxigénnel, ezért mértékébél
a hokezelésre lehet kovetkeztetni. A hékezelés mértékének becslésére kidolgo-
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zott mddszerek tobbsége a nem denaturalt savéfehérjék kozvetlen mérésén ala-
pul. Magas hémérsékletd, rovid idejli hékezelés soran (73 °C, 15 mésodperc) az
a-laktalbumin 20%-a, a B-laktoglobulin 25%-a, a szarvasmarha szérumalbumin-
nak pedig 39%-a csap6dik ki, mig ezek az értékek UHT-koralmények (135 °C, 6
méasodperc) kozott kezelt tej esetében 46%, 89% és 100%. Mivel nagyon szoros
az osszefiiggés a savéfehérje denaturacioja és a hGkezelés foka kozott, immune-
lektroforézissel ebbdl a hékezelés kortillményei megéllapithaték. Amikor a tejet
80 °C-ra vagy afolé melegitik, akkor az albumin kicsapddik, és szervetlen sék
jelenlétében precipitatot képez a kazeinnel, melynek mértéke turbidimetriasan
mérhet6. Amennyiben a tejporban a ki nem csapddott 6sszes szérumnitrogén
mennyisége nagyobb mint 6 mg/g, akkor a tejpor optimélis, alacsony hébeha-
tasnak volt kitéve, ha a mennyiség 5,99-1,51 mg/g kozott van, akkor a hébeha-
tas kozepes volt, ha 1,51 mg/g-nél kisebb, akkor nagy volt a h6behatés a tejpor
eléallitasa soran. Mddszert dolgoztak ki a héhatas mértékének megallapitasara
a ciszteinszdm alapjan, és HPLC-vel meghataroztak a savéfehérje frakcidkat is.

A tejben 1év6 enzimek egy részét a mikroorganizmusok termelik, melyek
proteazai féként a k- és a B-kazeint taimadjak meg és bontjak le. Ezen enzimek
inaktivalasdanak hatasfoka nemcsak a hékezelés intenzitasatél fiigg, hanem attél
is, hogy milyen tipust baktériumok szaporodtak el a tejben a hékezelést meg-
el6zéen. A proteolizisen atesett kazein mennyiségének meghatarozaséaval a tej
eredeti mikrobiologiai minéségét lehet becstilni. A kazeinfrakciokat SDS-PAGE
moadszerrel lehet elemezni, mellyel a nagy molekulatomeg(i bomlastermékek ha-
tarozhatok meg. A k-kazeinfrakci6 ellenéll a tej eredeti fehérjebonté enzimeinek,
ezért ha para-k-kazeint lehet az UHT tejbdl kimutatni, az a héstabil, bakterialis
eredetii fehérjebonté enzimek jelenlétére utal, melyek képesek a tovdbbiakban
a k- és a B-kazeint is hasitani. Ezért ha fennéll a gyant, hogy az UHT tejet rossz
mikrobiolégiai mindségii nyers tejbdl allitottak eld, akkor az SDS-PAGE-vel iga-
zolhato, tehat a k-kazeinfrakci6 a nyerstej mingsitésére is hasznalhat6 index.

Az élelmiszer-elGallitas soran alkalmazott intenziv hékezeléskor a fehérjék
aminosavai egy része racemizalédik, és a D-aminosavak mennyiségébdl a héke-
zelés mértékére lehet kovetkeztetni. A pasztérozés soran alkalmazott hékezelés-
kor is keletkezhetnek D-aminosavak, melyek mennyiségét HPLC-vel, oszlop el6tti
szarmazékképzéssel, diasztereoizomer szdrmazék forméjaban, akiralis oszlopon,
vagy szarmazékképzés nélkiil, kiralis oszlopon is meg lehet hatarozni. Alkalmas
lehet még a meghatarozéasukra a kirélis gazkromatografia is, illékony kiralis szar-
mazékok képzését kovetéen. A D-aminosavak mellett még egyéb olyan amino-
sav-szdrmazékok is keletkezhetnek, mint a lizino-alanin vagy a hisztidino-alanin,
melyek mennyiségébdl ugyancsak lehet kovetkeztetni a hékezelés mértékére.

A tej redukalo diszacharidja, a laktéz, a hékezelés soran izomerizacids reak-
ciéban vehet részt, és Maillard-reakci6 termék is keletkezhet bel6le. Az ald6z-ke-
t6z izomerizacio soran laktuldz, galakt6z és tagatoz keletkezhet, ezért a laktulézt,
az epilaktézt és a galaktozt a hékezelés indikatoranak is hasznéljak. A tagatoz
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galatézbdl keletkezik a hékezelés soran, melynek mennyisége a hékezelés in-
tenzitdsaval parhuzamosan né. Ezeket a reakciétermékeket HPLC-vel meg lehet
hatarozni. A galakt6z mennyisége a tejpor tarolasa soran folyamatosan né. A
Maillard-reakciétermékek, mint amilyen példaul a laktozil-lizin, mely hékezelés
soran keletkezik a redukalo lakt6zbdl a lizin e-mino csoportjaval torténé reakcio
soran, valamint a bel6le keletkezé bomléstermékek, a hangyasav, a furozin és a
laktuléz : furozin arany, j6 jelz6i a hékezelés intenzitasdnak.

Az UHT tej glikozilalt és szénhidratmentes kazeino-makropeptid-tartal-
ma csak 40%-a a nyerstejének, ezért ez a komponens is jol hasznalhat6 a hé-
kezelés mértékének megéllapitdsara. Ehhez hasonléan a laktozan, a 4-O-p-D-
galaktopiranozil-1,6-anhidro-p-D-glitkopiran6z, mely a laktéz pirrolizise soran
keletkezik, ugyancsak jé indexe a hékezelés mértékének.

A tej paszt6rozése soran el6fordulhat, hogy technolégiai hibabdl a tej nem
kapta meg a megfelelé hékezelést, vagy esetleg a pasztérozott tejet nyers tej-
jel keverték ossze. A foszfatazteszt segitségével az ilyen tejmintak pozitiv ered-
ményt adnak, a negativok pedig nagy biztonséggal felhasznalhatok. A teszt se-
gitségével 0,1-0,2% nyerstej a pasztérozott tejb6l vagy tejszinbél kimutathato.
A modositott médszer szerint a p-nitrofenil-foszfatrél az aktiv enzim lehasitja a
p-nitro-fenolt, melynek mérésével a hékezelés elégtelenségére lehet kovetkeztet-
ni. Fenolftalein-monofoszfat alkalmazaséval alkalikus kézegben a szabadda valt
fenolftalein voros szine jelzi a pozitiv reakciét. A foszfatazteszt alkalmas annak
ellendrzésére is, hogy a sajtot pasztérozott vagy nyers tejbdl készitették, ugyan-
is a nyers tejbdl késziilt sajt néhdny embernél emésztési zavarokat okozhat. A
nyers tejbdl késziilt sajtokat csak bizonyos idé utan lehet forgalomba hozni; igy
pl. a cheddar sajtnal el6irés, hogy a készités utdn 60 napon beliil forgalomba ho-
zott sajtokat csak pasztrozott tejbdl szabad késziteni. A foszfatazpréba alkalmas
a citrusfélék leve pasztérozottségének megéllapitésara is, ugyanis az enzimakti-
vitds rohamosan csokken a hékezeltség mértékével.

A folyékony tojas a kismértékti fert6zottség kovetkeztében szalmonellabak-
tériumokat tartalmazhat, melyek elpusztitisara 64,4-65,5 °C-os hékezelést kell
alkalmazni tgy, hogy a fehérje kicsapddna vagy elveszitené funkcionélis tulaj-
donségait. A tojasban jelen 1évé a-amilaz hé hatasara karosodik, amit fel lehet
hasznalni a hékezelés mértékének ellendrzésére. A teszt soran a mintat 44 °C-on
keményit6vel inkubaljak, és ha megfelel6 volt a hékezelés (64,4 °C legalabb 2,5
percig), akkor az amilazteszt negativ, és a tojas a kell6 h6kezelést megkapta.

Az élelmiszerek, kiilonosen a zoldségek forrazasa tobb esetben megel6zi
azok tartositdsat, fagyasztva torténd szaritdsat, mert a forrazas hataséra a leg-
tobb enzim inaktivalédik, és csokken a mikrobialis romlés lehetdsége is. A nem
megfelels forrazas hatasara a zoldségek rossz szagiiak lesznek, mert az enzimak-
tivitas kovetkeztében beindulnak a romlasi folyamatok. A megfelel6 forrdzasi
technoldgia esetén a peroxidéz és a katalaz enzimek inaktival6dnak, tehét akti-
vitdsuk megmaradasa a nem megfelel6 hékezelésre utal. A lipoxigenaz enzim
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a zsirok és zsirsavak oxidaciéjanak beinditdsaval alakit ki rossz izt és zamatot
a babféléknél, ezért megerdsitést nyert, hogy a hékezelés mértékének becslése
soran a lipoxigenaz enzim jobb indikator, mint a peroxidaz.

Az elé6fézés egy olyan technolégia, melynek sordn a rizst a végsé szaritas
elé6tt forr6 vizben hékezelik. Ez a kezelés javitja a termék tulajdonsagait, taplalko-
zasi értékét és a hidrataciét a f6zés soran. Az el6f6zés mindségérél a fehérjeold-
hatésagi teszttel, a mag szinével és a duzzadas mértékével lehet meggy6zdni.

A porkolést sok olyan élelmiszer eléallitasa soran alkalmazzak, mint ami-
lyen példéul a kavé vagy a kakad. A hékezeléskor el6fordulé Maillard-reakci6 so-
ran sok olyan aroma és zamatanyag keletkezik, amelyek hozzajarulnak a termék
organoleptikus tulajdonsdgaihoz. A f6 aromakomponensek a redukalé cukrok
és az aminovegyiiletek reakcidja soran keletkeznek, ezekhez tartoznak az alkil-
pirazinok, melyek koncentraci6ja fiigg a hékezelés hémérsékletétsl és idejétol.
A hdékezelés sordn mono-, di-, tri- és tetrametilpirazinok keletkeznek, melyek a
kezeletlen kakadbabban is el6fordulnak, és koncentraciéjuk csak lassan né a hé-
kezelés soran. Egyediil a tetrametilpirazinok koncentraci6ja né erételjes mérték-
ben, ezért a tetra-2,5-dimetilpirazin mennyisége és a tetra-/trimetilpirazin aranya
j6 indikatora a megfelelé h6kezelésnek.

A kavé esetében a vizoldékony melanoidinek és a szerves olddszerben old-
haté aromas anyagok mennyiségébdl lehet a porkolés optimalis végpontjara ko-
vetkeztetni, melyet érzékszervi vizsgélatokkal hatdroztak meg. A porkolés so-
ran keletkezett illéanyagok mennyiségére az alanin, a leucin, a fenilalanin és a
gluataminsav enantiomerei mennyiségébdl és ardnyabdl lehet kovetkeztetni. A
porkolés soran keletkezett szerves ill6 anyagok meghatarozasa indirekt médszer,
mely fiiggetlen a porkolési hémérséklettél, a porkolés technoldgidjatol, a kavé
fajtajatol és a zold kavé gbzzel vald el6kezelésétdl.

5.6.2. Kémiai markerek a hikezelés kimutatasara

A hékezelés tanulmanyozasakor nem azokat a markereket vizsgaljuk, amelyek el-
tlintek, hanem azokat, amelyek keletkeztek vagy atalakultak hékezelés hatasara.
Jelenleg harom kiillonb6z6 markert hasznalnak a hékezelés kimutatatasara, ame-
lyek koéziil a 2,3-dihidro-3,5-dihidroxi-6-metil-(4H)-piran-4-one (M,) a brokkoli,
a baromfihts, a sonka, a zoldségek és gyiimolcsok hékezelése soran keletkezik,
az 5-hidroximetil-furfural (M,) a hékezelt gyiimolcsokbdl és zoldségekbdél késziilt
levekbdl, mig az M, a fehérjék, elsésorban a hiis hékezelését kovetéen mutatha-
t6 ki. Az M, és M, prekurzora a fruktéz, mely vegyiiletek anion méretkizaréasos
kromatografidval, UV-detektalassal reprodukéalhat6an, pontosan mérheték. E két
komponenst széles korben alkalmazzak a kiilonféle élelmiszerek hékezelésének
kimutatésara, és kival6an alkalmasak a hiisok, a gytimolcsok és a zoldségek mind
magas hémérsékleten, mind hagyoményos médon, de akar a mikrohulldémmal
végzett hékezelésének tanulmanyozasara is.
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A fehérje minéségét és oldhatésagat tanulményozva megéllapitottak, hogy
a PAGE-val végzett analizis, a hasznosithaté bazikus aminosavak elemzése és a
barna szin megjelenése mind azt sugalljak, hogy nincs jelentds valtozas a hts tap-
lalkozasi értékében a hékezelés utan, a fehérje csak kismértékben valtozik meg,
melyet a foszfat pufferben valé oldhatéséggal és a diszulfid hidak elemzésével
is megerdsitettek. Némely magas hémérsékleti és hosszantarté hékezelés hata-
séra sotétbarna elszinezddés jelentkezhet, és az 6sszes fehérjénél megjelennek a
nem diszulfid kovalens kotések, és a makromolekuldk is némi bomlédst mutatnak.
A mélyhttve torténd tarolas a hékezelés el6tt megvéltoztatja az elektroforetikus
mintazatot, tehat a mélyhiitében tarolt his fehérjéje érzékenyebb a hékezelésre.

A kereskedelmi forgalomban kaphat6 hisok esetében a szin az, amit elszor
analizalnak a hékezelés utan. A baromfihis szinét a hagyomanyos médszerek-
kel, nagy mennyiségt, egységes szinhatdsi minta esetében reflexiés spektrofo-
tometridval vagy az extrahalt pigmentek abszorpciés spektrofotometridjaval
hatarozzak meg. Mindkét modszer elég bonyolult, és a mindennapi rutinellen-
6rzésekre nehéz Gket alkalmazni. A mioglobin abszorpciés spektruméaban van
egy hatérozott, éles cstiics 560 nm-en, mely hatarozott csokkenést mutat akér
siités, akar f6zés hatasara. A csokkenés hatarozottan mutatkozik még az 500 nm-
es hataron tul is.

5.6.3. A friss és a fagyasztott, majd kiengedett élelmiszerek
megkiilonboztetése

A fagyasztott zoldségek kiengedése utan, amennyiben a fagyasztas el6tt a forra-
zas nem volt megfeleld, gyakran érz6dik az acetaldehid szaga. Mas élelmiszerek-
nél is nagyon jelentds, hogy a friss és a fagyasztas utan felengedett alapanya-
gokat meg lehessen egymastol kiilonboztetni. A his- és halmintaknal mérik a
szabad aminosav tartalmat, mely a fagyasztas és felengedés hatasara jelentds
mértékben megnd, valamint a fagyasztds hatdsara szabadd4 véalt szarkoplazma-
mitokondrialis enzimeit, hisz fagyasztaskor és felolvasztaskor az éllati szove-
tek, sejtek és sejtszervecskék, mint a mitokondriumok és a lizoszomak, jelentés
mértékd bomlast szenvednek, és a felbomlott struktarak szabadon engedik az
enzimeket. E célbol vizsgaljak az olyan mitokondrialis enzimeket, mint a citok-
romoxidaz c, a glutaminsav-aszparaginsav aminotranszferaz, a szukcinat dehid-
rogenaz, a lizoszomalis enzimek kozil az arilszulfataz, a B-gliikuronidéz, a savas
foszfataz és proteindz, valamint a a-glitkozidaz és az N-acetil-glitk6zaminidaz,
amelyek mind alkalmasak a friss, valamint a fagyasztott és felengedett élelmi-
szerek (elsésorban hal és hts) megkiilonboztetésére.

Az enzimek, illetve az enzimek aktivitasanak vizsgalata komoly felszerelt-
séget, nagy szaktudast és hosszi el6készitési miiveleteket igényel, ezért a gya-
korlatban csak kevés terjedt el e médszerek koziil. A sertéshis esetében csak az
észteraz-lipaz, a B-glikuronidaz és az a-glitkozidaz enzim mérése terjedt el a gya-
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korlatban, melyek segitségével a friss és a lefagyasztott és felolvasztott sertéshiis
teljes bizonyossaggal megkiilonboztethetd, és amelyekkel a—10 és —60 °C kozotti
fagyasztasi hémérséklet is becstilhetd.

Halaknal az izom enzimjei koziil a B-N-acetil glitkézaminidéazt és a proteinaz-
aktivitast alkalmaztak a friss és a fagyasztott-felengedett alapanyagok megkii-
lonboztetésére, ugyanis ez az enzim a hal vorosvérsejtjeiben taldlhatd, mely az
érintetlen sejtben inaktiv, a fagyasztas-kiolvasztds hatdsara viszont aktivva va-
lik. Meghatarozasa egy egyszer(, spektrofluorimetrids modszerrel megoldhaté.
A friss, az egy-harom napig négy fokon tartott hal alig mutat fluoreszcenciat, mig
azok a halak, melyeket egy napig vagy annal tovabb —20 és —40 °C-on taroltak,
majd kiolvasztottak, erés fluoreszcenciat mutatnak. A glutaminsav oxélacetat
transzaminazt eredményesen alkalmaztdk szarvasmarha-t6kehtisoknal a friss és
a mélyhttott hisok megkiillonboztetésére.

Mivel az édesvizi és a tengeri halak enzimkészlete kiilonbozd, ezért a kii-
16nb6z6 enzimaktivitasbol a hal szarmazasara lehet kovetkeztetni. Legtijabban
az ATPaz és a laktatdehidrogenaz haszndlatos a hidegen torténd tarolas soran
bekovetkezd romlas mértékének becslésére.

5.6.4. A tarolas soran bekovetkezd valtozasok becslésére alkalmas
indexek

Az élelmiszerek vagy élelmiszer-alapanyagok hosszt utat tesznek meg, amig az
eléallitasi helyiikrél eljutnak a fogyasztéhoz, és kozben az dsszetételiik is kedve-
zé6tleniil valtozhat, mert a szallitasi és tarolasi koralmények, beleértve a hGmér-
sékletet és a partartalmat, esetenként nem idedlisak. Kiilonosen ezen két utolsé
tényezonek van nagy hatasa a minéségre, ezért ezeket tanulmanyoztak kiterjed-
tebben. Ilyen esetben lehet egy olyan rendszert alkalmazni, amely segitségével
a taroldsi hémérséklet és paratartalom az egész folyamat soran végigkovethetd,
amig az élelmiszer eljut a fogyaszt6 asztaléra.

A térolés soran véltozhat a termék aroméja, ha a csomagolds nem megfele-
16en aromazaro, a pH-csokkenés kovetkeztében megvaltozhat a szin a kontrollalt
enzimatikus tevékenység kovetkeztében, melynek sordn zsirsavak keletkeznek,
melyek csokkentik a pH-t. A gabonafélék téroldsa sordn bekovetkezd karos fo-
lyamatokra az ureaz enzim aktivitisanak mérésével lehet kovetkeztetni, mely a
nedves koriilmények kozott végzett tarolas soran jelentds aktivitast mutat.

Mikroorganizmusokat is alkalmaznak a térolas soran bekovetkezett héval-
tozéasok becslésére, melyek koziil legelterjedtebb a liofilezett tejsavbaktériumok
hasznélata, mely mint nem toxikus anyag, j6l jelzi a tarolas soran bekovetke-
zett véltozdsokat, mert ha né a hémérséklet, megné a baktérium aktivitasa, ami
megfeleld tdpanyag és indikétor jelenlétében szinvaltozassal jelzi a torténéseket.
A pszeudomonasz baktériumokat is alkalmaztak elésorban tej és tejtermékek
esetében a valtozasok jelzésére, de alkalmasaknak bizonyultak a 18-42 °C tarto-
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manyban a hémérséklet becslésére félkész baromfihis esetében is. Tébb olyan
modszert is kidolgoztak, amelyek valamilyen szinvaltozassal jelzik, ha a hé-
mérséklet a tarolas soran jelentGsen megnovekedett, vagy a mikrobiélis romlés
soran olyan anyagok, példdul szerves savak keletkeztek, amelyek valamely ok-
szerien megvélasztott indikator szinét megvéltoztatjdk. Az édesitészer, példaul
az aszpartam bomlasa, ugyancsak a nem megfelel$ tarolasi feltételeket jelzi, és
az aromaanyagok valtozasa, példaul a limonén elbomlasa a citrusfélék esetében,
vagy epoxidok keletkezése is jelezhetik a nem megfelel$ valtozasokat.

5.6.5. Az élelmiszerek besugarzasat jelzé indikatorok

Az élelmiszerek alacsony doézist besugarzasa elfogadott technoldgia, mellyel
csokkenteni lehet a burgonya csirazasat, meg lehet akadédlyozni a gyiimolcsok
romlésat, a rovarok okozta kartételeket, és novelni lehet az eltarthatosagi idét. A
talzott besugarzas azonban karos valtozasokat is eldidézhet, és a legutébbi idé-
kig nem nagyon voltak olyan mddszerek, amikkel a karos valtozdsokat nyomon
lehetett volna kovetni. Tobb fizikai, kémiai, mikrobiolégiai és biol6giai modszert
is kidolgoztak a talzott sugarkezelés kimutatasara, melyek koziil csak azoknak
van jelentésége, ahol a valtozas linearis a sugarkezelés intenzitaséval. A fizikai
modszerek az elektromos inpedancia, a viszkozitds és a viztarté képesség mé-
résén, a kémiai modszerek a fehérjék, a lipidek, a szénhidratok, a vitaminok, a
nukleinsavak és az ill6 komponensek megvaltozdsan alapulnak. A toébbi mod-
szer a sejtek morfolégiai tulajdonsagaiban, valamint szokvanyos mikrofl6rdban
bekovetkezett valtozasokat és a szabad gyokoket mérik kemilumineszcenciéval,
termolumineszcenciaval vagy elektron spin rezonanciéval.

A vizsgalatok soran megallapitottak, hogy a besugarzas jelentés mértékben
megvaltoztatja a csirazasi képességet, a sejtmag és a mitokondriumok memb-
ranja sériil, és kromoszémaaberraciok is felléphetnek. A sejtmembran sériilése
maga utdn vonja a membrantranszport sériilését is, igy valtozés kovetkezhet be az
elektromos vezetéképességben. A mikroorganizmusok eltéréen reagalnak a besu-
garzasra, az érzékenyebbek elpusztulnak, a kevésbé érzékenyek tualélik, igy besu-
garzas hatasara jelentgs mértékben megvaltozik a mikroorganizmusok mennyi-
sége, de féként aranya. A baktériumok éaltal termelt 6sszes ill6 sav és Gsszes ill6
nitrogén mennyiségét sikeresen hasznaltak fel a besugérzott és az att6l mentes hal
megkiilonboztetésére, mely egy egyszerii rutinmdédszerré forrta ki magét.

A fehérje minéségében is jelentds véltozdsok torténhetnek a szitkségesnél
nagyobb mértéki besugirzds hatasdra, melyet elektroforézissel lehet nyomon
kovetni. Nyolchetes korban levagott csirketesteket hat éran at 2 °C-on tartva
(kontroll) és 6, 10 és 20 kGy-jel besugarozva PAGE-vel vizsgalték a fehérjében be-
kovetkezett valtozasokat. Megallapitottak, hogy a kontroll- és a besugarzott min-
tak jelentgs kiilonbséget mutattak az elektroforetikus képet illetGen, ugyanis
besugarzés hatasara néhény kontrollhoz viszonyitott csik (fehérjefrakcio) elttint,
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néhénynak az intenzitdsa megvaltozott, és megjelent néhany olyan fehérjefrak-
ci6 is, amely a kontrollmintdban nem volt jelen. Ez utébbi bizonyéra a fehérje
bomlésanal keletkezett G1j, megvaltozott molekulatomegii frakcidkat jelezte. Ezek
mennyisége szoros 0sszefiiggést mutatott a besugérzas intenzitaséval, igy a PAGE
elényosen alkalmazhaté a besugarzott csirkehiis mingsitésére.

Besugarzas hatasadra olyan hidroxilcsoportot tartalmazé biomarkerek is
létrejonnek, melyek koncentraci6ja jelzi a besugarzas erGsségét. A fenilalanin
tartalmu fehérjék besugarzasa orto-, meta és para-tirozint eredményez, melyek
markerei a besugarzasnak. Ezek koziil az orto-torozint konnyt a para-tirozintél
kromatografias modszerekkel elvélasztani, ezért ezt hasznaljak széles korben
markerként. Eredményesen hasznéltak a csirkehtis gamma-sugarakkal val6 ke-
zelésének kimutatasara, mert mennyisége fiiggetlen a besugarzas utan eltelt id6-
tél. Az eljarés soran oldoszeres extrakcioval eltavolitjak a szabad tirozint, amely
a kezeletlen htsban is jelen van, majd a fehérje sésavas hidrolizisét kovetéen
HPLC-vel meghatarozzak az o- és p-tirozin tartalmat.

Amikor a nyers hiis tobb mint 50% vizet tartalmaz, besugarzas hatasara
szabad hidroxilgyokok keletkeznek, melyek reagélhatnak a fehérjeépité amino-
savakkal, melynek sordn 2-hidroxi-fenilalanin keletkezik, mely ugyancsak jé
jelzéje a besugarzas mértékének. Ezt a vegyiiletet egyébként a kontrollmintak
esetében is lehet hasznositani az in vivo valtozasok mérésére, amikor az élel-
miszert mesterséges besugarzas egyaltalan nem érte. A besugédrzas hatasara a
fehérjékben keresztkotések is kialakulhatnak, melyek markerként torténé sikeres
alkalmazasaré6l azonban nincsenek adatok.

A sugérzas hatéasara keletkez6 ill6 anyagok is indikatorai lehetnek a sugéarzas
intenzitasanak. Mivel a legtobb élelmiszer tartalmaz lipideket, ezek valtozasdnak
nyomon kovetése sok élelmiszer esetében adhat hasznos informéciét a sugarke-
zelésrél. A fehérjékbdl is keletkezhetnek sugarzas hatasara ill6 komponensek,
ezek azonban csak csekély mértéket képviselnek. Az izom és a kotbszovet li-
pidjei esetében a besugarzas semmiféle hatdssal sem volt a zsirsavosszetételre,
illetve a neutralis lipidek trigliceridjeire.

A besugarzas hatasara hosszi szénldncu zsirsavak részben atalakulhat-
nak hosszii szénldnci szénhidrogénekké, melyek mérésével a besugarzas in-
tenzitasara lehet kovetkeztetni. A legkézenfekvébb markerek a tetradekaén, a
hexadekadién és a heptadecén, melyek koncentracidja jelentés mértékben né
a besugérzéds hatasara, és amelyek koncentraciéja HPLC-vel és féként GC-vel,
langionizacids detektdlassal kival6an mérhet6. A baromfihis besugarzasanak
mértékére a legalkalmasabbak a pentadecén, a tetradekadién, a heptadekadién
és a hexadekatrién, melyek a baromfihis f6 zsirsavaibél, a palmitolajsavbél
és a linolsavbél keletkeznek a besugarzas hatasara. Illékony szénhidrogének
is keletkezhetnek a besugarzas hatasara, melyek koncentraciéja példaul a ca-
membert sajt besugarzasdnak megéllapitdsara alkalmas. A tridekan, az 1-dode-
cén, az 1-tetradecén és az 1-hexadecén, amelyek a mirisztinsav, a palmitinsav és
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a sztearinsav radiolizise sordn keletkeznek, sohasem fordulnak el6 nem sugar-
kezelt sajtokban, sét az érlelés és a tarolas soran sem keletkeznek ilyen vegyii-
letek. A sugaradag meghatéarozasa akkor lenne lehetséges, ha mindig rendelke-
zésre allna nem sugarkezelt, eredeti minta. A meghatarozas soran az illékony
komponenseket vakuumdesztillacidval eltavolitjdk, majd gazkromatogréfiaval
azonositjak és mennyiségiiket meghatarozzak. A GC/MS médszert alkalmaztak
példaul a szén-hidrogének analizisére olyan tojas esetében, amelyet el6zetesen
3 kGy-jel sugéroztak be.

Az olyan ciklikus vegyiletek, mint a 2-alkil-ciklo-butanonok, a hasonld
szénatomszamu zsirsavakbol keletkeztek nagyobb mennyiségben, a tiszta trigli-
ceridek besugérzasa utan. A 2-dodecil-ciklobutanon a palmitinsavbél keletkezik
a csirkehts 10 kGy-nél kisebb energidji besugarzasa soran. Ez az anyag a kezelet-
len hiasban nem fordul el6, h6hatasra sem keletkezik, ezért kivalé indikatornak
tiinik a csirkehiis besugarzasanak vizsgalatakor. A 2-tetradecil-ciklobutanon a
sztearinsavbdl keletkezik a besugérzas hatasara, melyet ugyancsak kimutattak a
sugarkezelt csirkehtisbol. A sugarkezelt tojasbdl és sertéshisbél 2-dodecil-ciklo-
butanont és a 2-tetradecil-ciklobutanont mutattak ki, és ezen elébbit a csirkehts
besugarzdsa mérésére a legjobb indikatorédnak tartjak.

A koleszterin oxidalt szarmazékai oxidativ koriillmények kozott keletkez-
nek, de képz6dnek vizes kozegben ionizdl6é sugdrzas hatdsara is. A reakci6 ter-
mékei az a- és B-epoxidok, a 6-ketokolesztanol és a 7-ketokolesztanal, melyek
semmi méas egyéb termékben sem fordulnak els, és nem keletkeznek az auto-
oxidaci6 soran sem, ezért, mivel a sugarkezelt csirkehtisbél is kimutattak Gket,
jo indikatorai lehetnek a csirkehiis sugarkezelésének. A koleszterin oxidalt
szarmazékait a kloroform-metanol-vizes extrakcidt kovetGen szilard fazisa ext-
rakci6val dusitjak, majd mennyiségiiket vékonyréteg- vagy gazkromatografiaval
hatarozzak meg. Ezen utébbi esetében a meghatarozas als6 hatara 10 ug/kg.

Ionizécids besugarzas hatasara a DNS szerkezete karosodik, a hélixszerke-
zet felbomolhat, a bazisok 4talakulhatnak, a rib6z és a foszfat kozotti foszfodiész-
ter kotés széteshet, és karosodhatnak a DNS és a fehérjék kozotti kapcesolatok is.
Meghatarozva ezeket a kdrosodésokat, mennyiségiikbél a besugérzas mértékére
lehet kovetkeztetni. A timin-glikol (5,6-dihidroxi-dihidrotimin) mind a DNS in
vivo, mind a besugarzas hatasara bekovetkezd kédrosodasa sorén is keletkezik. Ez
utébbi adta az otletet, hogy potencialis marker lehet a besugarzas mértékének
becslése sordan, melyet megerdsitett, hogy sugéarkezelt btizdbdl, rakokbdl és a csir-
kehtisbodl is ki tudtak mutatni. A meghatarozas azon alapszik, hogy a timinglikol
lagos koralmények kozott instabilla valik, fragmentacié kovetkeztében acetolla
alakul, amely aztdn az o-aminobenzaldehiddel végbemendé kondenzéacié soran
fluoreszkal6 3-hidroxiquinaldinné alakul, melynek mennyisége konnyen mér-
heté. A DNS-besugarzas hatasara keletkezett bomlastermékeit élelmiszerekbdl
enzimatikus moédszerekkel, HPLC-vel és a GC-MS-sel is ki lehet mutatni, de a
DNS-fragmentumok meghatarozasara talan legjobb eljaras a mikroelektroforé-
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zis. Bar a tobbszori lefagyasztas és felolvasztés is kdrositja a DNS-t, a besugarzas
hatasara bekovetkez6 karosoddsmintézat egészen eltérd az el6bbitél, igy ezt a
gyors és egyszerti modszert elényosen lehet alkalmazni a csirkehts, a paradi-
csom és a burgonya besugarzasdnak mérésére.

A mitokondrialis DNS karosodasa is jo indikatora lehet a sugarterhelés-
nek, mert védve van azokkal az enzimatikus folyamatokkal szemben, melyek
a fagyasztas és felolvasztds alatt a sejtmag DNS-eit kérositjék, és tgy tlnik, a
fagyasztas-kiolvasztas nincs hatassal a stabilitasara, ezért a bomlastermékek ana-
lizise meghizhat6 eredményt adhat a besugarzas intenzitdsanak mérésére.

A termolumineszcencia egy olyan emisszids eljaras, melynek soran a sza-
bad gyokok &ltal elnyelt fény melegités hatdsara felszabadul, melynek mérése
alkalmas a besugarzas mennyiségének mérésére. A nem sugarkezelt élelmisze-
rek nagysdgrendekkel kevesebb fényt bocsatanak ki melegités hatasara, mint a
sugarkezeltek, ezért a termolumineszcencia alkalmas lehet a sugarterhelés mé-
résére. Fiiszerek esetében a meghatarozas soran 5-25 mg fiszermintéat 250 °C-ra
hevitenek, majd 30 masodpercig mérik a fénykibocsatast, melynek mértékébél a
sugarterhelésre tudnak kovetkeztetni.

A sugarterhelés mérésére felhasznaljak még a kemilumineszcenciét és az
elektron spin rezonanciét is. Csontot is tartalmazé élelmiszerek esetén, amikor
az élelmiszert sugarterhelés éri, a szabad gyokok csapdaba esnek a csont kris-
talyracsdban. A besugérzas altal keltett szabadgyokok elektron spin rezonancia
jelet adnak, mely alkalmas a sugardézis meghatarozasara. Mivel a szabad gyo-
kok mennyisége a besugarzas mennyiségével né, ez a médszer alkalmas a sugér-
do6zis mennyiségének mérésére. A szabad gyokok mennyisége fiiggetlen a csont
tulajdonséagaitol, a besugarzas hémérsékletétdl és a kornyezé gdzok mindségétol.

Egyéb mddszerek a besugérzas intenzitdsanak mérésére a pigmentekben be-
kovetkez6 véltozas, az enzimaktivitds megvaltozésa, a szén-monoxid mennyisé-
gének a mérése, valamint a sugarzas hatdsara keletkez6 hidrogén, szén-dioxid és
metdn mennyiségének elemzése.

5.7. Példak a kozelmultbol az élelmiszerek hamisitasara

5.7.1. Csecsemétapszerek hamisitasa melaminnal

2008-ban Kindban 6000 csecsemé és kisgyermek betegedett meg a tejporhoz
kevert melamin miatt, koziilik 150-en stlyosan a vesemiikodés leallasa kovet-
keztében, hatan meg is haltak. A melamint azért keverték a tejporhoz, hogy meg-
noveljék annak ,fehérjetartalmat”, igy jobb aron lehessen eladni a vasarloknak. A
hamisitas akkor dertilt ki, amikor egy Gj-zélandi importdr észrevette a melamint
a Kinabol szdrmazo tejporban, és ezzel egy id6ben, Kinaban, tobb gyereknél ész-
leltek vesekovet.



5.7. Példak a kozelmultbél az élelmiszerek hamisitasara B 361

Kina lakosségénak jelentés része nem képes a tej fogyasztasara, mert a lak-
tézintolerancia miatt a tejcukrot nem tudjak emészteni. Fogyaszthatnak azon-
ban tejcukormentes vagy csokkentett tejcukortartalmi élelmiszereket, amelyek
jelentés mértékben hozzajarulnak a lakossag éllati eredett fehérjesziikségletének
kielégitéséhez.

A csalésra, hamisitésra tobb okbdl keriilhetett sor. Egyrészt azért, mert a me-
lamin nitrogéntartalma 67%, ami a hagyoményos mé6dszerekkel meghatérozva
és a 6,25-0s konverzios faktorral szorozva 419% nyersfehérje-tartalmat jelent,
tehat kis mennyiségii melamin barmilyen élelmiszerhez keverve annak nyersfe-
hérje-tartalmat jelent6s mértékben megnoveli. Lehet6vé tette ezt sajnos az a két
modszer is, amellyel vildgszerte meghatarozzak a fehérjetartalmat, nevezetesen
a Kjeldahl- és a Dumas-mddszer. A Kjeldahl-féle eljarasnal a tomény kénsavas
roncsolas sordn a melamin nitrogénjei ammoniava konvertdlédnak, hasonléan
a fehérjében 1évé nitrogénhez, tehat ezzel a mdédszerrel nem lehet kiilonbséget
tenni a két anyag kozott. A Dumas-médszernél pedig az 6sszes nitrogéntartalma
vegyliletet nitrogéngazza konvertaljak, és a nitrogén mennyiségébdl hatarozzak
meg a nyersfehérje-tartalmat.

De mi is a melamin? A melamin egy magas nitrogéntartalmi, heterocik-
lusos aromas szerves vegyiilet, melyet a miianyagiparban és rovarolészerként
is alkalmaznak. El64llitds soran kalcium-cianidb6l kénsavval cidgnamidot szaba-
ditanak fel, melybél enyhén ligos kézegben dicidnamid keletkezik, ebbdl pedig
160 °C-on egy tautomer vegyiileten keresztiil gytirts, trimer termék, a melamin
keletkezik. A melamin képlete CHN,, kémiai elnevezése 1,3,5-triazin-2,4,6-
triamin, molekulatomege 126,12 g/mol, fehér, szilard, kristalyos anyag, melynek
oldhatésaga vizben 20 °C-on 3,1 g/dm®. Minden szempontbdl idedlis arra, hogy
a tejpor fehérjetartalmat vele megnoveljék. A melaminhoz hasonlé szerkezett
a cianuronsav és a szervezetiinkben képz6d6 hugysav is. E vegyiiletek képesek
egymaéssal hidrogénhidkotések kialakitdsaval kristalyokat képezni, melyek tob-
bek kozott a veseké és hiagyké kialakulasahoz vezethetnek. Ezt bizonyitja az a
tény is, hogy a betegek vesekovébdl a melamin és a htigysav 1:1,2-2,1 aranyu ele-
gyét mutattak ki, tehat a szervezetiinkben természetes titon keletkezé higysav
a tejporhoz hozzaadott melaminnal egyiitt okozta a vesekovet és 6 kisgyermek
halélat. A kisgyermekek azért is alkotjak a {6 veszélyeztetett csoportot, mert a fel-
néttekhez hasonlitva relative nagyobb mennyiségben valasztanak ki htugysavat.
Még akkor sincs nagyobb probléma, ha a melaminmérgezést idében felismerik,
mert a k6képzédés savas kozegben jatszodik le, és ha a vizelet pH-jat natrium-
citrattal vagy natrium-karbonattal megemelik, a k6képz&dés nem jatszodik le, a
kisebb kovek pedig esetleg feloldédnak.

A melamin 6nmagaban nem mérgezé, LD, értéke 3000-6000 mg/testtomeg kg,
a vérplazmabol mintegy harom ora felezési idével tiriil, de ekozben is vesekéképzs-
dést, hugyhoélyaggyulladast, sejtburjanzast és hugyhdélyagrakot okozhat. Az Eurépai
Elelmiszer-biztonsagi Hatésag szerint Eurépa lakosait nem fenyegeti veszély, ha vé-



362 B 5. Specialis élelmiszer-hamisitasi esetek és a hamisitasok kimutatasa

letleniil fogyasztottak is a melamintartalma tejporbél, mert 0,2 mg/ttkg napi adag
még elviselhetd a szervezet szaméra. Mivel a melamin viszonylag gyorsan kitirtil a
szervezetbdl, ezek a szintek szinte teljesen biztonsédgosnak tekintheték.

Milyen médszerrel lehet a tejpor melamintartalmat jelezni, illetve mennyi-
ségét meghatarozni? A melaminmeghatarozas legelterjedtebb mddszere a folya-
dékkromatogréfia és a gdzkromatogréfia tandem tomegspektométerrel kombinal-
va (HPLC/MS, GC/MS, MS/MS). A kromatografids médszerek azonban viszonylag
dragak, specialis, nagy értéki miiszereket kivannak, és csak egy jol felszerelt la-
boratériumban lehet alkalmazni azokat. Az olcs6 és hatékony médszerek koziil
kiemelkedik az ELISA (Enzyme-Linked Immunosorbent Assay), mely immun-
analitikai modszer az antigén és antitest (ellenanyag) reakci6jan alapul, amelyek
masodlagos kotéerékkel 6sszekapcsolédva komplexet hoznak létre. Az ELISA to-
vabbfejlesztett valtozata, a szendvics immunoassay lényege az, hogy az antigén
fehérje feliiletén tobb olyan hely taldlhatd, melyhez ellenanyag kapcsolhaté.

A hagyomanyos eljards szerint a mikrotiter lemez feltiletéhez antigéneket
kotnek, melyhez hozzaadjak a vizsgalni kivant mintat. A felillethez kotott anti-
gének és a minta-antigének versengenek az ellenanyaghoz valé kot6désben. A
kotédés utan mosés kovetkezik, melynek soran mindent eltdvolitanak, ami nem
kotédott az antigénhez, a felaleten megkotédott ellenanyaghoz pedig hozzdadnak
egy specifikus enzimmel konjugélt ellenanyagot, melyhez az enzim szubsztratjat
adva egy szines termék keletkezik, melynek intenzitasa fotométerrel mérhetd.
A mért abszorbancia a vizsgélandé antigén (minta) koncentraciéjaval forditottan
aranyos, mert minél tobb az antigén a mintaban, annél t6bb ellenanyagot kot meg,
igy annal kevesebb ellenanyag kotédik a feliileten immobilizalt antigénekhez.

A melamin ELISA-médszerrel torténé meghatarozasahoz sziikséges a mela-
min ELISA kit, amely tartalmazza a mikrolemezekhez kotott melamin antiteste-
ket, a torma peroxidaz enzim (HRP) altal kotott melamint, és a peroxidaz kromo-
gén szubsztratjat. Mind az ismeretlen mintat, mind a HRP-hez kot6tt melamint
a mikrolemezekhez kotott melamin antitestekhez adjak. Ezt kovetéen mind a
HRP-hez kotott, mind a szabad melamin kompetitive az antitestekhez kotédik,
melynek sordn a kot6dési ardny a koncentraciéaranynak felel meg. Ennek ered-
ményeképpen a HRP-hez kotott melamin mennyisége fiigg a szabad melamin
koncentréaciéjatél. A megkotédést kovetéen a meg nem kot6dott anyagokat a
mikrolemezekrél mosassal eltavolitjak, majd a kromogén HRP-szubsztréatot ad-
jak a lemezhez. Ebben a lépésben a HRP-enzim aktivitdsa egyenesen aranyos a
HRP-hez kotott melamin mennyiségével, és aranyos a mintdban 1évé szabad me-
lamin mennyiségével is. Az utolsé lépésben a HRP-enzim miikédését bizonyos
inkubaciés id6é utan leallitjak, és a HRP-enzim reakcioban keletkezett szines
vegyiilet koncentraciéjat 450 nm-en végzett fotometralassal mérik.

A mérés sordan 1 ml tejmintat vagy ennek megfelel6 tejporbdl készitett fo-
lyékony mintat mértek egy centrifugacsébe, majd 10 °C-on, 10 percig, 1500 g-n
centrifugaltdk. 200 ul tejmintat pipettaztak egy tiszta kémcsébe, 800 ul tesztfo-
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lyadékot adtak hozza, gondosan Osszekeverték, melyet kovetGen a minta kész
volt a meghatérozasra. A meghatarozas soran 100 vagy 150 ul melaminstandar-
dot adtak az antitesttel boritott lemezekhez. 50 ul HRP-hez kotott melamint adtak
hozza. A két anyagot rovid ideig kevertették, majd 30 percen keresztiil szoba-
hémeérsékleten inkubéltak. Az 6sszes meg nem kotédott mintat a lemez desztil-
141t vizes mosésaval eltavolitottak. A mosasi lépéseket négy alkalommal, 300 ul
térfogatt mosdfolyadékkal megismételték. 100 ul HRP-szubsztratot adtak mind-
egyik lemezhez, majd a lemezeket 20 percig szobahémérsékleten inkubaltak. Az
enzimreakciét 100 ul stop oldat segitségével megallitottak, majd a keletkezett
szines anyag abszorbancidjat 450 nm-en mérték.

Az ismeretlen minta melamintartalmanak meghatarozaséhoz hitelesité
egyenest készitettek ismert koncentraciéji melaminstandardokkal, és a mela-
mint nem tartalmazo6 mintat tekintették a zéré pontnak. A kalibracios egyenes
segitségével az ismeretlen melamintartalmt minta abszorbancigjat felhasznéalva
a melamintartalom szdmithaté. Ez a médszer j6l hasznélhat6 tejek és tejporok
melamintartalmanak mérésére, mert nem kivan jol felszerelt, drédga laboratéri-
umokat és analitikai eszkdzoket, hanem a feladatot egy szerényen felszerelt la-
boratériumban is, az ELISA kit-ek megvasarlasa utdn, meg lehet oldani. Ameny-
nyiben az ELISA mérési eredmények pozitivak, mindenképpen javasolt a pozitiv
mintakat egy HPLC/MS/MS vagy egy GC/MS/MS laboratériumban ellendriztetni.

5.7.2. A taumatin édesitészer hamisitasa és annak kimutatasara
alkalmas modszerek

A taumatin egy 207 aminosavbdl 4116 fehérje, melyben dominal a B-szerkezet, és
csak kis a-hélix szakaszok talalhaték a molekuldaban. Alacsony energiatartalmua
édesitGszerként és izmodosité anyagként alkalmazzak az élelmiszeriparban.
Els6 izben Nyugat-Afrikdban a katemfe gytimolcsébél fehérjekeverékként izolal-
tak, nagyobb mennyiségben pedig a taumatint a Thaumacoccus deniellii novény
termésének kiilsé burkabdl allitjak elé 2,5-4,0 pH-n végzett vizes extrakcidval.

A kutatdsok sorén rajottek arra, hogy egy egész taumatin csaladrél van szé,
némileg eltéré aminosav-Osszetétellel, melyekben kozos, hogy rendkiviil éde-
sek; és koziiliik néhany kétezerszer olyan édes, mint a répacukor. A két legfon-
tosabb fehérjét taumatin I-nek és taumatin II-nek nevezték el. Annak ellenére,
hogy nagyon édes, az édes iz jelentsen killonbozik a cukorétél, egyrészt mert
a taumatin édes ize csak lassan alakul ki, masrészt az édes érzet a cukornal
sokkal hosszabb ideig tart. E16nyos tulajdonsaga, hogy vizben jél oldodik, nem
érzékeny a hdre, és savas koriilmények kozott stabil.
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Jobb oldalon a B-lemezek, bal oldalon pedig az a-hélixek lathatok
A taumatinmolekula szerkezete

A novény életében a bioldgia szerepe a védekezésben van, ugyanis a tau-
matin egy patogénellenes fehérje, mely in vitro koriilmények kozott meg tudja
akadélyozni a gombak szaporodésat. Stressz és a patogénorganizmusok tdmada-
sakor a novény nagyobb mennyiségben termeli, ezért védekez6 mechanizmu-
sénak részét képezi. A taumatinhoz hasonlé fehérjéket a kivib6l és az almabél
is izoléltak, melyek az emésztérendszeren athaladva allergén hatdsukat teljes
mértékben elveszitették. Nyugat-Afrikdban a katemfe gytimolcsét hossza id6 6ta
alkalmazzak élelmiszerek és italok édesitésére. Az Eurépai Uniéban a taumatin
engedélyezett édesitészer (E957), és ugyancsak engedélyezték hasznalatat Izrael-
ben és Japanban is, mig az Egyesiilt Allamokban csak aromaanyagként hasznéla-
tos, édesitdszerként nem alkalmazzak.

ElGallitasa rendkiviill munkaigényes és kis termelékenységii folyamat,
ezért a taumatin rendkiviil draga édesitGszer. Egy kg gytimolcsbdl csak kb. 6 g
taumatint lehet eléallitani, viszont ez az egyetlen természetes édesitészer, mely
engedélyezett az Eurépai Uniéban. Késén megjelend, hosszantarto, 1likéros uté-
iz, rendkivil erételjes édesitészer, mely két-haromezerszer édesebb a répacu-
kornal. A szervezetben testépit6 aminosavakka bomlik le, és mivel rendkiviil
kis mennyiségben keriil alkalmazasra, energiatartalma gyakorlatilag nulla és a
fogakra hatéstalan. Fézés és siités hatasara minimalisan valtozik, édesit6- és
izfokozo képességét megtartja, és mas alacsony energiatartalmia édesitészerek-
kel is jol kombinédlhaté. Mivel természetes vegytilet, egészségiigyi kockazatot
nem jelent. Killonosen elGszeretettel alkalmazzék kavéitalok, frissitészerek, gyii-
molcslevek, ragogumi, joghurtok, zselék és lekvarok édesitésére.

Mivel rendkiviil draga anyagrél van sz6, a taumatint elészeretettel hamisit-
jak cukrokkal, cukoralkoholokkal és mesterséges édesitGszerekkel. A hamisitas
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kimutatésa soran figyelemmel kell lenni szerkezetére, vagyis arra, hogy alapvet6-
en két fehérje-fékomponenst tartalmaz, mely mellett megtaldlhaték még az eredeti
novényi anyagbol szarmazé kisebb mennyiségli komponensek is. Nitrogéntartal-
ma nem kevesebb, mint 15,1%, mely fehérjére szdmolva 93%-ot jelent. Szagtalan,
tejszinre hasonl6 szini por. Vizben nagyon jol oldédik, acetonban oldhatatlan.
Kimutatasa és mennyiségének meghatarozasa tobbféle médszerrel torténhet.

A ninhidrinteszt sordn 5 ml egyezrelékes taumatinoldathoz hozzaadunk
1 ml frissen készitett ninhidrinoldatot (200 mg ninhidrint oldunk 100 ml viz-
ben), majd 6sszekeverés utan kékes szinti terméket kapunk. Melegités hatdsara
a szin intenzivebb lesz. A kimutatéas a fehérjék és az aminosavak, valamint a
ninhidrin k6zotti reakcion alapul.

Ha van infravoros spektrofotométeriink, akkor felvehetjik a taumatin inf-
ravoros spektrumaét, melynek soran egy-két mg mintét 100-200 mg kéalium-bro-
middal kevertink 6ssze, majd az elemzés sordn karakterisztikus maximumokat
kapunk az aldbbi hulldmszamokon: 3300, 2930, 1650, 1529, 1452, 1395, 1237,
1103 és 612.

2-es pH-ju vizes oldatban 279 nm-en mutat abszorpciés maximumot. Ha
arra gyanakszunk, hogy a minta szénhidréatot tartalmaz, akkor elvégezziik a
szénhidrattesztet, melynek sordn a mintat cisztein-hidroklorid és 86%-o0s kén-
sav frissen készitett elegyével reagéltatjuk. Jeges vizben, majd szobahémérsék-
leten elvégzett reakcidt kovetéen a szénhidrat mennyiségét 412 nm-en végzett
fotometralassal hatarozzuk meg 10-100 ug/ml kozti koncentraciétartomanyban
felvett hitelesit6 gorbe segitségével.

Ha rendelkezésiinkre all egy nitrogénanalizator, akkor meghatarozhatjuk a
minta nitrogéntartalmét mind Kjeldahl, mind Dumas mddszerével, és a nitro-
géntartalom alapjan kovetkeztetiink a minta minéségére.

Az el6zéekben felsorolt tesztek azonban nem specifikusak, mas anyagok is
adhatnak hasonlé reakcidkat, melyek a vizsgélokat tévitra vezethetik. A legspe-
cifikusabb dolog az aminosav-osszetétel, hisz a ma alkalmazott technikak segit-
ségével az pontosan meghatarozhato, és a hamisitas ténye a nitrogéntartalom és
az aminosav-osszetétel alapjan nagy valdszintiséggel megallapithato.

A kovetkezd, gyakorlatbdl vett példa a taumatin hamisitasarél és annak ki-
mutatasarol ad attekintést modszerként az ioncserés oszlopkromatografia elvén
miikod6 aminosav-analizist alkalmazva. Egy tavol-keleti orszdgb6l szarmazé ,ta-
umatinnak” nevezett anyagrol szerették volna megtudni, hogy mi is valéjaban.
Mivel a taumatin aminosav-Osszetétele ismert, kézenfekvé volt egy aminosav-
Osszetétel-elemzést késziteni, melynek eredményeit az irodalomban kozoltekhez
hasonlitva el lehet donteni, hogy az aminosav-osszetétel megfelel-e a taumati-
nénak. A fentiek miatt egy standardra van sziikség, melynek meghatéarozzuk az
aminosav-0sszetételét. Az elsé kromatogram egy finomvegyszergyarbdl beszer-
zett analitikai tisztasdgl taumatin aminosav-0sszetételét mutatja.
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Az analitikailag tiszta taumatin standard kromatogramja

A kromatogrambdl latszik, hogy a taumatin minden fehérjeépité aminosa-
vat tartalmaz, relative nagy az aszparaginsav-, a prolin-, a glicin-, a lizin- és az
arginintartalma. Ezt kovetéen elvégeztiik killonb6zé ,taumatin”-mintak amino-
sav-Osszetételének a meghatarozédsat, melynek soran a kovetkez6 kromatogramo-
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A mintéb6l aszparaginsav és fenilalanin, valamint minimalis mennyiségt
ammonia volt kimutathaté, ami az aminosavak bomlasabdl keletkezhetett a hid-
rolizis sordn. Az aminosav-analizis eredményeit az alabbi tablazat tartalmazza.

A minta és a vegytiszta taumatin aminosav-osszetétele

Megnevezés ,Taumatin” SIGMA Taumatin
. gAS/100g gAS/100g gAS/100g gAS/100g

Aminosav minta fehérje minta fehérje
Aszparaginsav 36,93 41,7 12,65 13,4
Treonin - - 7,80 8,3
Szerin - - 5,08 5,4
Glutaminsav - - 6,60 7,0
Prolin - - 5,49 5,8
Glicin - - 7,03 7,5
Alanin - - 5,53 5,9
Cisztin - - 4,78 5,1
Valin - - 4,21 4,5
Metionin - - 0,66 0,7
Izoleucin - - 3,84 4,1
Leucin - - 4,20 4,5
Tirozin - - 5,33 5,7
Fenilalanin 51,42 58,0 6,64 7,1
Hisztidin - - 0,26 0,3
Lizin - - 6,10 6,5
Ammonia (NH,) 0,23 0,3 1,16 1,2
Arginin - - 6,74 7,2
Triptofan - - - -

Osszeg 88,58 100,0 94,1 100,2
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Asp 14.30
Phe 68.78
NH3 85.25
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A masodik ,,taumatin”-minta kromatogramja

A minta egy minimalis mennyiség(i aszparaginsavat tartalmazott, mig legna-
gyobb részét a fenilalanin tette ki. Némi ninhidrin pozitiv vegyiilet mutatkozott
az ammonia, a lizin és a hisztidin retenciés idejénél.

Asp 14.30
Phe 68.78
NH3 85.25]
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A harmadik ,,taumatin”-minta kromatogramja

Gyakorlatilag a masodik és a harmadik minta aminosav-dsszetétele megegye-
zett, és mindkettére jellemzé volt a fenilalanin tilnyomé mennyisége. A fentiek
alapjan az els6 mintanal talan aszpartamra is gyanakodhatnank, a masodik és
a harmadik mintanal azonban az aszparaginsav mennyisége ehhez kevés, a gya-
na bizonyitasahoz tobb aszparaginsavnak kellene a mintédban jelen lennie. Hogy
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valéjaban a fenilalanin milyen formaban van jelen a mintidban, elvégeztiik a
mintdk szabad aminosav-tartalmanak meghatarozasat, egy citratpufferes kiol-
das utan, melyet kovetéen a kovetkez6 kromatogramot kaptuk.
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E kromatogrambol meg tudtuk é&llapitani, hogy a minta nem lehet aszpar-
tdm, se szabad aminosav (aszparaginsav, fenilalanin), mert azok jelen lennének
a kromatogramon, nem lehet di- és tripeptid, mert azok is mutatkoznanak, csak
oligopeptid vagy annél nagyobb (t6bb mint 10 aminosav a peptidlancban) mole-
kularél lehet sz6. A minta valészintileg polifenilalanin, az a legrégebbi mestersé-
ges fehérje, melyet még az aminosavak kddjainak megfejtése el6tt mesterségesen,
lombikban el6allitott DNS-sel (poli-uridin) allitottak eld, hisz a polifenilalanin
kédja UUU. Néhény ,taumatin”-mintédnél szabad aszparaginsavat se tudtunk ki-
mutatni, mely arra utal, hogy a minimalis mennyiségl aszparaginsav is kotott
forméban fordul el a mintaban.

A fentiek alapjan tehat megallapithat6 a hamisitas ténye, hisz a tiszta tau-
matin aminosav-0sszetétele annyira jellemzé a fehérjére, hogy ahhoz, ha bar-
mit hozzakevernek, legyen az szabad aminosav vagy aszpartdm vagy akarmilyen
peptidszarmazék, az lényeges eltérést okoz az eredeti aminosav-osszetételtdl,
tehat kimutathaté. A kromatogramok ioncserés oszlopkromatografia elvén mii-
kodé aminosav-analizatorral késziiltek, de hamisitds kimutatdasara alkalmas
lehet a HPLC is oszlop el6tti szdrmazékképzéssel, vagy a gazkromatogréfia, az
ill6 aminosav-szarmazékok képzését kovetden.
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5.7.3. Az élelmiszerek dioxintartalma és hatdsa az emberi szervezetre

A dioxin, mas néven p-dioxin, kémiai képlete C ,H,O,, molaris tomege 87,07 g/mol,
igen lobbanékony, mérgez6, szintelen folyadék. Heterociklusos vegytilet, melynek
két izomere létezik, az 1,2-dioxin vagy mas néven o-dioxin, és az 1,4-dioxin, vagy
maés néven p-dioxin. Az orto izomer peroxid szerkezete miatt igen labilis, keletke-
zésekor konnyen elbomlik. A dioxin altalanossagban annak a vegytiletcsoportnak
a neve, melynek tagjai, szubsztitualt szdrmazékai kornyezetszennyezéek és mér-
gezbek, és amelyeket a szakirodalom poliklér-dibenzodioxinnak (PCDD) hiv. A di-
oxin elnevezés altalanossagban mindazon szerves vegyiiletekre is vonatkozhat,
melyek szerkezetére jellemz6 a dioxinvaz, vagyis a dioxinhoz képest helyettesi-
t6 atomcsoportok is vannak benne. Ilyen példdul a dibenzo-p-dioxin, melyben a
dioxinvaz mellett jobb és bal oldalrél két benzolgytirti is talalhat6, mely a PCDD
csalad alapvegytilete. A szakirodalom dioxinnak nevezi a dibenzo-p-dioxin kléro-
zott szdrmazékait is, melyeket poliklér-dibenzo-dioxinoknak hivnak.
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A poliklér-dibenzodioxin egy vegyiiletcsoport neve, amelyekben az 1,4-di-
oxin alapvegyiilet benzolgytiridi néhany hidrogénjét klér helyettesiti. A klérato-
mok elhelyezkedése miatt mintegy 75 izomere van, melyek kozil a 2,3,7,8-tet-
raklor-dibenzo-p-dioxin vagy més néven 2,3,7,8-tetraklor-dibenzo[1,4]-dioxin
(roviditve TCDD) a legveszélyesebb mérgez6 hatasi anyag. A kiemelked6 mér-
gez6 hatasa miatt az elmilt évek kutatasai erre a vegyiiletre 6sszpontosultak,
a tobbi izomert gyakorlatilag figyelmen kiviil hagytak, és a legtobbszor erre a
vegyiiletre gondolunk, amikor a dioxin sz6t hasznaljuk.



5.7. Példak a kozelmultbdl az élelmiszerek hamisitasara B 371

A dioxin az ember kornyezetében mindig is el6fordult, mert az égetés, faval
valé tiizelés soran jelentés mennyiségben keletkezik, azonban mennyisége kor-
nyezetiinkben az ipari forradalom 6ta meghdromszorozédott. Ma mar a dioxin
minden olyan ember szervezetében megtalalhaté kisebb-nagyobb mértékben,
akik jelentésebb ipari tizemek kornyékén élnek. El6szor nagyobb mennyiségben
a vietnami habora soran az Agent Orange gyomirtészer szennyezéseként kertilt a
kornyezetbe, mellyel az amerikai katonak az §serdéket probaltak kiirtani.

A dioxin azért is rendkiviil veszélyes, mert zsirban jél oldédik, és a szerve-
zetbe jutva a zsirszovetben raktarozodik. Féként jelentds zsirtartalmu élelmi-
szerekkel, hallal, hussal, tejjel és tejtermékekkel keriil az emberi szervezetbe. A
dioxinok a kornyezetiinkben folyamatosan keletkeznek tobbek kozott a tiizelés
soran, és kiillonosen jelentés mennyiségii dioxin keletkezik akkor, amikor mii-
anyag (PVC) tartalmi szemetet nem megfelel6 héfokon égetnek, ugyanis a PVC-t
700-800 °C-on égetve jelentés mennyiségii dioxin keletkezhet. A mtianyag hulla-
dékot ezért 1200 °C felett kell égetni, megakadélyozva ezzel a dioxin képz6dését.

A lakossag azon része kiillonosen veszélyeztetett a dioxinnal kapcsolatban,
akik foglalkozasuk kovetkeztében klérozott szerves anyagokkal, példaul gyomir-
t6 szerekkel keriilnek nap mint nap kapcsolatba. Ugyancsak veszélyeztetettek az
ilyen szereket el6allit6 vegyi gyarak kornyezetében é16k, mert a dioxin nemcsak
akkor keletkezik nagyobb mennyiségben, ha klértartalmu szerves olddszert éget-
nek el, hanem akkor is, ha a szerves vegytiletek klortartalmu szervetlen vegytiletek
jelenlétében égnek. A dioxin vegytiletek 80%-aért felels legfontosabb szennyezé
forrasok az aldbbiak: fa- és széntiizelésti berendezések, hulladékégetdk, olvasz-
tokemenceék, dizelmotorok, szennyviziszap, gombaclé szerekkel kezelt fa elége-
tése, haztartasi szemét égetése. A megfelelé technoldgiaval torténd szemétégetés
az utobbi idében jelent6sen mérsékelte a kornyezetbe juté dioxin mennyiségét.

Jelent6s szennyez6 forras lehet még a papir- és textilfehérités, a fenol kléro-
zasa, a pentaklor-fenol és mas klortartami vegyszerek gyartésa, ezen kiviill még a
cigarettafiistnek is az alkotérésze. Megtalalhaté olyan mindennapi eszkozeink-
ben, mint a mianyagtargyak, fehérit6k, gyantdk, csomagol6anyagok stb., tehat
normal koriillmények kozott is szinte mindennap kapcsolatba keriiliink a dio-
xinnal. Megallapitottak azt is, hogy az anyatejjel jelentés mennyiségii mérgezé
anyag keriilhet be a csecsemé szervezetébe, ez a hatds azonban elenyészé az
anyatej egyéb kedvez6 hatasaihoz viszonyitva.

A dioxin a zsiros ételekkel kertil a szervezetbe, és ott a zsirszovetben rakta-
roz6dik, onnan sem az anyagcsere-folyamatokkal, sem a bélsarral nem tavozik.
Izotopos vizsgalatokkal felezési idejét a szervezetben hét és 135 év kozottinek
leségével magyarazhat6. A TCDD esetén atlagosan nyolc évvel szamolnak, ami a
tobbi karos anyaghoz viszonyitva még igy is rendkiviil hosszu idé.

A dioxin mérgez6 hatdséval kapcsolatban bevezették a ,,mérgezéképességi
egyenérték szorzot” (Toxicity Equivalence Factor), melynél a legmagasabb érté-
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ket a legmérgez6bbnek tartott 2,3,7,8-tetraklérbenzo[1,4]-dioxin kapta. Ismert az
,0sszes dioxin mérgezGképességi egyenérték” is (Total dioxin toxic equivalen-
ce value), mely a dioxinszarmazék-keverékek mérgezdképességét a tiszta PCDD
mérgez6képességéhez viszonyitott ardnnyal fejezi ki. Val6jdban megallapitéast
nyert, hogy akarmilyen szarmazékkeverékrél is van szd, a mérgezé képesség
aranyos volt a legmérgezébb, 2,3,7,8 tetraklordibenzo[1,4]-dioxin aranyaval.

Milyen mértékben mérgez6 a dioxin a tobbi szervezetiinkbe kertill§ mér-
gekhez hasonlitva? A dioxin LDSO-értéke tengerimalacnél 0,0006-0,002; Rhesus
majomnél 0,070; patkdnynal 0,022-0,045; kutyanal 0,10-0,20; horcsognél pedig
1,16-5,05 mg/ttkg. Ugyanez az érték botulinotoxinra 0,000000001 mg/ttkg, tehét
megallapithaté, hogy a dioxin nem tartozik a legmérgezébb vegyiiletek kozé az
ember esetében, hisz vannak olyan adatok, hogy az ember a hércsognél is jobban
elviseli a dioxint, tehat az ember a dioxinnak ellenallé fajnak tekinthetd. Ennek
oka val6szintileg az, hogy az ember a ttiz feltalédlasa 6ta folyamatosan kapcsolat-
ba keriilt a dioxinnal, bar az ipari tevékenység kovetkeztében annak koncentra-
cidja hirtelen tobbszorosére nétt a kornyezetben. Az ember tehat hozzaszokott a
dioxinhoz, és a kis mennyiségti dioxint jél el tudja viselni.

Milyen hatassal van a dioxin az emberi szervezetre? A dioxin a taplélkozas
atjan kertil az emberi szervezetbe, elsGsorban az éllati eredetii élelmiszerek kap-
csan, a biolégiai felhalmozodas kovetkeztében. A dioxin altal okozott legismer-
tebb betegség a klorakne, az arcot eltorzité bérbetegség. Hatassal van ezen tul a
gyermekkori fogzomanc-fejlédési rendellenességek kialakuldsara, a kozponti és a
kornyéki idegrendszert érinté megbetegedésekre, a pajzsmirigy rendellenes mi-
kodésére, karositja az immunrendszert, cukorbetegséget okozhat, és befolyasolja
a normalis fit/lany ivararanyt. Allatoknal teratogén, mutagén, karcinogén hatast
tudtak kimutatni, és karos hatassal volt az immunrendszerre, a méjra, a belsé
elvalasztast mirigyekre és a novekedésre.

Embereken természetesen ilyen kisérleteket nem végeztek, de a Vietnamban
harcolé katonak esetében a dioxin hatasa utédaik sziiletési rendellenességében
mutatkozott meg elsGsorban. A katonak szervezete még évekkel késébb is 300-
600-szor nagyobb dézisban tartalmaz TCDD-t (600 pg/kg), mint a lakossag atlaga.
Az alkalmazott gyomirté szer kiovetkeztében nétt az élelmiszerek dioxintartal-
ma, és szintje jelentésen nétt a teriileten é16 vadallatok testében is.

Milyen moédszerek alkalmasak élelmiszerek dioxintartalmédnak megha-
tarozasara? A dioxin meghatarozasara kiilonosen alkalmasak a kromatogra-
fias médszerek, mind a HPLC, mind a GC, kiilondsen akkor, ha detektorként
tomegspektrométert alkalmaznak. Sok helyen alkalmazzak a dioxin analizisére a
gazkromatografiat elektronbefogasos detektorral, langionizaciés detektorral vagy
tomegspektrométerrel vagy ezek kombinaciéjaval csatolva. Nagyon érzékeny
modszerekre, illetve detektorokra van sziikség, mert a dioxin koncentracidja a
mintdkban pg/g, esetleg pg/liter koncentracidtartomanyba esik. Az érzékenység
novelésének egyik lehetdsége a minta mennyiségének novelése, illetve nagyobb
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mennyiségli minta juttatdsa a gdzkromatografba, ez azonban jelentésen megno-
veli az el6készité miveletek idejét. A GC/MS kombinécidja a nagy mennyiség
injektalassal nem rontotta a hatékonysagot a split és a spitlless injektaldshoz vi-
szonyitva, az érzékenység azonban egy-két nagysagrenddel javult.

5.7.4. A méz hamisitasa és annak kimutatasa

A méz Gsid6k 6ta kedvelt élelmiszere az emberiségnek, és a kékorszak 6ta a torté-
nelem soran ez volt a legfontosabb anyag, amellyel élelmiszereit édesiteni tudta.
A méhek allitjdk el6 novényi nektarbdl, nedvekbdl vagy a levéltetvek valadé-
kabol, melyet sajat enzimjeikkel részben atalakitanak, majd beszaritanak és a
lépekben tarolnak. Eredetét tekintve lehetnek mézharmat mézek, melyeket a
nedvszivé rovarok kivalasztott édes valadékabol éllitanak eld, és nektarbol szar-
mazé viragmézek. Edes izét a benne 1év6 mono- és oligoszacharidok, féként a
frukt6z vagy gytimolescukor, zamatukat pedig a benniik 1év6 ill6olajok okozzak,
melyek mennyisége véltozik a tarolas soran.

A méz alapanyaga tehat a nektar vagy a levéltetvek altal kivalasztott édes
szirup, azonban sajnos az ember is készit mézet kiilonféle szénhidratokbél en-
zimek hozzaadasaval, de ennek a mindsége és egyéb, az emberi szervezetre ki-
val6 hatdsa messze elmarad a méhek altal készitett mézétél. A hamisitott mézet
vagy onmagaban, vagy mézhez keverve értékesitik. Ez a mesterséges méz nem
karos az emberi szervezetre, azonban eredetmegjel6lés nélkiili mézhez keverése
hamisités, ami ellen a becsiiletes méhészek és a sajat jol felfogott érdekeink miatt
is kiizdeni kell. A mézhamisitok legtobbszor azt az olcson elGallithat6 izocuk-
rot hasznaljak, amit a méhek visszautasitanak.

A méz atlagosan 38% fruktézt és 30% gliikézt tartalmaz, de van benne ezen
tal még szacharéz, melit6z valamint egyéb di-, tri- és poliszacharid is. Tartalmaz
ezen kivill még minimadlis mennyiségben asvanyi anyagokat, fehérjéket, szabad
aminosavakat, enzimeket és hormonokat, ezek koncentrdciéja azonban olyan
csekély, hogy hatdsuk az emberi szervezetre, a tobbi élelmiszerhez képest, elha-
nyagolhatd. Sajnos ellent kell mondani annak a kézhiedelemnek, hogy a méz je-
lentds fehérje-, aminosav-, asvanyi anyag- és vitaminforras lenne, mert ezek a
komponensek csak jelentéktelen mennyiségben fordulnak el benne. Altalanos jé
hatésa a szervezetre a konnyen emészthet6 szénhidrattartalmanak koszonheté.

A hazénkban forgalmazott mézfajtak és azok legfontosabb tulajdonsagai: A
vegyes viragmézre jellemz6, hogy tobbféle novényfaj viragporat és nektarjat tar-
talmazza, melynek szine és ize a novényfajoktol fligg. A repceméz szine fehér ele-
fdntcsontszint, ize karakteres, gyorsan kristalyosodik, ezzel szemben az akacméz
sokaig folyékony marad, vilagos aranysarga szind, ize nagyon kellemes, az egyik
legkeresettebb mézfajta. A napraforgéméz vilagos narancssarga szini, gyorsan
kristalyosod6 fajta, mig a harsméz vilagoszold, néha sargészold, gyiimolcsos iz,
enyhén mentas, nagyon édes mézfajta. Ismert mézek még a szelidgesztenyeméz,
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mely vorosesbarna szind, erételjes iz(i, nehezen kristalyosodé mézfajta, és a fa-
céliaméz, mely fehér szind, jellegzetes aromajt. Ismeretes még hazédnkban az eu-
kaliptuszméz, a kakukkftiméz és a hangaméz, valamint a mézharmatméz, melyek
kozott ismertebbek az erdei méz, a mézharmatméz (lombos fakrél) és a fenyéméz.

A mézfajtakat egymashoz is keverhetik, de az igazi mézhamisitas az, ami-
kor a nagyobb haszon elérése érdekében a méztil és a méhektdl teljesen idegen
anyagokat kevernek a mézhez. Ennek kovetkeztében jelentésen megvaltozik a
mézek zamata, viszkozitasa, kristalyosodasra val6 hajlama, de legf6képpen élve-
zeti értéke. Ha mézhez idegen anyagot kevernek, akkor az nem nevezhet6 méz-
nek, ha mégis ilyen néven hozzak kereskedelmi forgalomba, akkor mézhamisi-
tast kovetnek el. A szabalyozés visszassdga, hogy ha egészségre nem artalmas
anyagokkal hamisitjak a mézet, akkor az nem biintethetd.

A méz hamisitasdra régebben alkalmaztdk a keményit6t, a mézhez lisztet
kevertek, ami egy egyszer(i keményit6teszttel kimutathato. Vizezték is a mézet,
amire ugyancsak konnytd volt rdjonni. A fruktéz hozzdadasaval a méz krista-
lyosodasa gatolhaté, de a frukt6z dragasaga miatt ez a mddszer nem terjedt el
a gyakorlatban. Legajabban izocukorral probalkoztak, melyet kukoricabdl 4lli-
tottak eld, és melynek oldatat addig paroltak be, mig annak viszkozitasa nagyon
hasonlitott a mézére. Mivel az ize semleges, a fogyaszté a hamisitast alig veszi
észre, melyre csak a nagymiszeres analitikai technikak alkalmasak.

A mézhamisitas leleplezésére tobb nagymiiszeres eljarast dolgoztak ki, me-
lyek koziil a szénizotépok elemzése azon alapszik, hogy a cukornad és a kukori-
ca fotoszintézise mas Gton megy végbe, mint a mérsékelt égovben é16 novényeké,
igy megvaltozik a cukor széntartalmanak izotopeloszlasa, mig a fehérje izo-
top-osszetétele nem valtozik. Az izotéparany véltozdsanak mérésével a hamisi-
tas kimutathat6. Ugyancsak alkalmazzak a HPLC-t is az izocukor kimutatésara,
mellyel ugyancsak a hamisitas leplezhetd le.

Miel6tt azonban a nagymiiszeres technikakat ismertetnénk, néhany otlet a
hamis vagy rossz mingségii mézek felismerésére. Az éretlen, magas viztartalma
mézek konnyen megromlanak, ezért id6 el6tt nem szabad a méz pergetéséhez
fogni. A méz vizezését konnyen tudjuk ellendrizni, ha az iivegben 1év6 mézet a
feje tetejére allitjuk, és ha a benne 1év6 gazbuborék gyorsan halad felfelé, akkor
a mézet nagy valésziniiséggel vizezték. Ugyeljiink a hémérsékletre is, mert a na-
gyobb hémérsékleti mézek viszkozitdsa kisebb, ami megtévesztd lehet a vizsgald
szamara, a h(itott mézben viszont a buborék mozgasa lelassul. Ha a méz szine és
allaga vagy zamata és illata eltér a szokdsostdl, akkor a mézet melasszal, glice-
rinnel, mesterséges aromakkal sth. hamisitottdk. Az invertcukorral hamisitott
mézet felismerhetjik, ha egy kdvéskandlnyit tiszta szeszben feloldunk: amennyi-
ben teljesen oldodik, akkor val6di mézrél van szé, ha az oldat opélos lesz, majd
uledék keletkezik, akkor a mézet hamisitottak.

A Codex Alimentarius definici6ja szerint a méz semmilyen idegen élelmi
anyagot nem tartalmazhat, csak amit a méhek maguk allitanak el, és a mézbdl
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semmilyen komponenst nem lehet eltavolitani. Nem tartalmazhat semmiféle
olyan kifogasolhaté anyagot, mint amilyenek a novényekr6l szarmazé vegysze-
rek, vagy amelyek a kezelés és tarolas kozben kertilhetnek bele. A méz nem in-
dulhat erjedésnek, nem lehet beléle a polleneket és a mézre jellemzé6 egyéb
anyagokat eltavolitani, nem szabad hdékezelni, és semmi olyan technolégiat
nem lehet alkalmazni, ami megvaltoztatja a méz tulajdonségait.

A méz édes iz(i anyagokkal valé hamisitdsa a legszélesebb korben alkalma-
zott eljarasok egyike. Mivel a méz ara viszonylag magas, ezért régéta hamisit-
jak, aminek kovetkeztében a hamisité jelentés gazdasagi haszonra tehet szert.
Az édes anyagokat kozvetleniil hozza lehet keverni a mézhez, vagy a nektar-
hordas idején tudjak a méhek taplalékat az édes anyagokkal kiegésziteni. A
leggyakrabban alkalmazott ilyen anyagok a cukorszirup és a melasz, melyben a
cukrot savas vagy enzimatikus modszerekkel invertaltak, és az elGallitas alapja
a kukorica-, a cukornad-, a cukorrépa- vagy a juharszorp. Sok moédszert kidol-
goztak a mézhamisitas leleplezésére, azonban még mindig nincs olyan mddszer,
amely ezt a feladatot tokéletesen meg tudna oldani.

A hamisités kimutatasara alkalmaztdk a mikroszképos analiziseket, a *C/*2C
izot6p arany mérését, a magmégneses rezonanciat, a kromatografias eljarasokat
a cukrok kimutataséra, a kapillaris gdzkromatografiat a mézben el6 nem fordulé
oligoszacharidok kimutatésara, jelenleg pedig kiilonféle spektroszkopias maod-
szerekkel prébaljak a nadcukrot kimutatni, ami meglehet6sen nehéz a méz valto-
zatos természetes el6forduldsa miatt. Amikor a méheket etették ilyen hamisitasra
alkalmas anyagokkal, az infravoros spektroszkoépia és a fluorometria alkalmatlan
volt a hamisitas kimutatasara.

Mivel a méhek magas viztartalommal gytijtik be a nektart, illetve ha a méz-
hez mesterségesen vizet kevernek, lehetéség van arra, hogy a méz erjedni kezd-
jen. Az erjedést elgszor a gombdk mikroszképos elemzésével ellendrizték, ez
a teszt azonban nem hozott megfelelé eredményt, ugyanis a gombék egy része
inaktiv a mézben, a fermentdciéhoz nem jarul hozza. Az erjedés termékeinek
mérésével, mint amilyen példaul a glicerin és az alkohol, azonban jelentds ered-
ményeket értek el.

A kikristalyosodott mézet nem szabad a felolvasztas érdekében jelentds hé-
kezelésnek kitenni, mert a hékezelés soran az illékony komponensek egy része
elparolog, megjelenik a nem kivanatos hidroxi-metil-furfurol (HMF), és a hé ha-
tdsdra megsziinik az invertéz és a diasztaz aktivitas is. A hékarosodas kimutata-
sara mind a HMF-koncentracié mérése, mind az enzimaktivitas csokkenésének
elemzése alkalmas lehet, bar a méz nem megfelel6 tarolasa is okozhatja az enzim-
aktivitas csokkenését és a HMF-tartalom novekedését.

A méz szlirése is a hamisitas lehet§ségét rejti magaban. A mézet nem lenne
szabad 0,2 mm-nél kisebb lyukbdségli szitdval sziirni, mert az a polleneket is
eltavolitja beldle, és mivel a pollenek nagyon fontos informéciét adnak a bota-
nikai és a foldrajzi eredetrél, a pollenek eltavolitasa lehetéséget ad a hamisitas-
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ra, illetve a foldrajzi eredet is meghatarozhatatlanna vélik. Az ilyen mézet csak
,Szirt” megnevezéssel lehet forgalomba hozni.

Az organikus mézet olyan koriilmények kozott allitjdk eld, mely megfelel a
hagyoményos kaptaros méhtartasnak, és a méhek kornyezete is megfelel a termé-
szetesnek. Az organikus méz nem tartalmaz semmi olyan gy6gyszermaradvanyt,
amellyel az dllatokat kezelik. Amennyiben mégis tartalmazna ilyen szereket, az
organikus jel6lést nem szabad alkalmazni. A természetes méz megnevezést nem
lenne szabad alkalmazni, mert a megnevezés félrevezeté. A nyers vagy nem hé-
kezelt méz elnevezés is félreérthetd, mivel a nektar gytjtése és a méz eléallitasa
sordn nincs semmiféle hékezelési 1épés. Az el6irdsok nem engedik meg a méz
talzott h6kezelését, a kiméletes pasztérozés azonban semmiféle lényeges elval-
tozast nem okoz a méz osszetételében. A pasztérozést a méz esetében nem kell
kiilon jel6lni, azonban az organikus méz pasztérozése nem megengedett.

A méheket tilos nem regisztralt gy6gyszerekkel kezelni, tehat ha ilyen anya-
got fedeznek fel egy mintaban, akkor azt nem lehet kereskedelmi forgalomba
hozni. Ugyanilyen elbiralas ala esik az is, ha a méz antibiotikumokat tartalmaz.

A pollenanalizis a legelterjedtebb eljaras a méz fajtijanak és eredetének
meghatarozasara. Mivel a méhek a nektargytjtés soran tobb viragot is felkeres-
nek, teljes mértékben egy novénytdl szdrmazé méz nem létezik. A kiillonbozé
novényektdl szarmazé mézek kiilonbozd érzékszervi és fizikai-kémiai tulajdon-
sdgokkal rendelkeznek. A pollenanalizis a klasszikus médszer a botanikai ere-
det meghatarozéasara, bar a pollentartalomban mutatkoz6 nagy variaciok miatt
figyelembe kell venni a méz érzékszervi és fizikai-kémiai tulajdonsagait is. A
masik moédszer szerint a méz eredetét a cukortartalom, az elektromos vezets-
képesség, az optikai aktivitas és példaul a nitrogéntartalom alapjan hatérozzak
meg. Ezen ut6bbi modszerek kombinécidjaval el lehet donteni, hogy a méz mi-
lyen novényfajtol szarmazik, bar az igy kapott eredmények nem lehetnek per-
déntéek. Ujabban az aromakomponenseket is bevontik az analizisbe, amivel
jelentds eredményeket értek el a mézek azonositasa tertiletén. A fluorometriat és
az infravoros spektroszképiét is alkalmazzak a méz legfontosabb paramétereinek
meghatarozasara.

A méz foldrajzi eredetének meghatarozasa is nehéz feladat. A gazdaségilag
fejlett orszdgok sok olcs6 mézet importalnak Tavol-Keletrdl vagy Dél-Afrikébol,
melyek 1ényegesen olcsdbbak, mint a helyi mézek, ami gazdasagi okokbdl felveti
az eredet meghamisitasanak lehetségét. A pollenanalizis alkalmasnak tlinik a
foldrajzi eredet meghatarozasara, mivel jelentés kiillonbségek vannak a kiilon-
b6z6 foldrajzi kornyezetbdl szarmazé mézek pollendsszetételében. Azonban ha
egymashoz kozeli helyekrdl kell dontést hozni, akkor a pollenanalizisnél érzéke-
nyebb médszerre van sziikség. Ujabban a stabil izotépok tomegspektrometrias
analizise mutatkozik igéretes modszernek, ahol nem a névényi eredetet, hanem
az esGviz Osszetételében fennall6 kiillonbségeket analizaljak, és ennek alapjan
hoznak dontéseket a foldrajzi kornyezetrdl.
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A mézhamisitds kimutatdsara alkalmas mddszerek rovid ismertetése utan két, a
nemzetkozi gyakorlatban alkalmazott médszer részletesebb ismertetése kovetkezik.

A méz hamisitdsanak kimutatasa a fehérje és a cukorkomponensek *C/*2C
stabil izotépjainak segitségével elemanalizis, folyadékkromatografia és izotop-
arany tomegspektrometria kapcsolt technikak alkalmazasaval

Hazai viszonyaink kozott a méhek a mézet olyan novényekrél gydjtik, ame-
lyek fotoszintézise a Calvin-ciklus szerint torténik, azaz a szén-dioxid akcep-
tor egy 6t szénatomos molekula, a ribul6z-1,5-difoszfat, mely CO,-felvétellel hat
szénatomos atmeneti terméket képez, ami két harom szénatomos vegyiiletre,
3-foszfo-gliceratra hasad, mely a glitkézlebontas intermediere. Ezeknél a nové-
nyeknél a szénizotéparany viszonylag sz(ik intervallumban véltozik, ezért ha a
mézbe a kukoricabél eléallitott izoszorpot kevernek, amelynek szénizotépara-
nya jelentGsen eltér a mézétdl, a hamisitas kimutathato.

A kukoricanal és a cukornadnél ugyanis a Calvin-ciklustol eltéré médon nem
héarom szénatomos, hanem négy szénatomos vegyiiletekben, szerves savakban ko-
t6dik meg a szén-dioxid, majd a kloroplasztiszokban a szén-dioxid felszabadul, és
djra fixalodik a Rubisco (ribuléz-1,5-biszfoszfat-karboxilaz-oxigenéz) enzim segit-
ségével. A lassabban reagal6 és nagyobb molekulatémegii *CO, nagyobb mennyi-
ségben kotddik meg a C3, mint a C4 névényeknél, ami a meghatarozas alapja.
Ezért lehetséges kimutatni a mézben a hozzaadott, C4-es novénytél szarmazo izo-
szorpot, mert a *C/*?C arany sokkal kisebb, mint a C3 novényeknél. (A referencia-
méz C/**C aranya 25,4%o, mig ez az arany az izoszorpben csak 9,7%o.)

Mig a benniinket kériilvevd levegében a szén-dioxid *C/**C ardnya 7-9 %o
kozott valtozik, addig a C4-es novényeknél 8-16%o, a C3-as novényeknél pedig
22-32%o0 kozott alakul atlagosan. A kukoricanél ez az ardny 8-13, a kukorica-
hidrolizatumnal 9,5-12,5, a magas fruktéztartalmia kukoricaszirupnal 9,5-9,8,
nadcukornal pedig 1,3-12,2% kozott valtozik. Ezek az aranyok a C3-as biizanél
23,5-26,5, a répacukornél 24,3-26,4, a rizsb6l késziilt szirupnél 26,1-27,4, a ma-
gas fruktoztartalma szirupnal 25,4-25,9%o0 kozott van, a méhek etetésére hasz-
nélt szirupnal pedig 24,2%o.

Az eredeti méznél a szénizotoparany a mézben 1évé fehérjében és mono-
szacharidokban azonos, ha azonban ez jelentésen eltér egymastél, akkor a mé-
zet kukoricabdl vagy cukornadbdél késziilt sziruppal hamisitottak. A médszer
alkalmazasat tehat az a felismerés tette lehet6vé, hogy a hamisitatlan mézben a
cukorban is és a fehérjében is ugyanaz az izotépok arianya, mig ha izoszorpot
kevernek hozza, akkor ez az arany megvaltozik.

A meghatdarozés soran elsé lépésként a fehérjét valamilyen ioncserés eljaras-
sal a mézbdl kivonjuk, majd elégetjiik, és tomegspektrométerrel meghatarozzuk
az igy kapott szén-dioxid szénizot6paranyait. Ugyanezeket a 1épéseket elvégezziik
a teljes méz esetében is, majd a teljes mézre kapott szénizotéparanyt hasonlitjuk
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a fehérje szénizotoparanyahoz, és amennyiben ez az aranykiilénbség a 0,8 ezre-
léket meghaladja, akkor a mézet hamisitottnak kell tekinteni, illetve az aranybol,
regresszios egyenletek alkalmazasaval, a hamisitds mértéke is meghatarozhaté.

A méz hamisitasanak kimutatasa nagyhatékonysagi folyadékkromatog-
rafiaval

Ahogy azt korabban mér emlitettiik, a mézet legtobbszor nagy fruktoztar-
talmu kukoricasziruppal hamisitjak. A kukoricaszirupot a megfelel6 el6készités
utan a-amilézzal hidrolizéljak 10-15 gliik6zb6l 4116 dextrinekké, majd glitkoami-
lazzal 94-96%-ban atalakitjdk gliik6zza. A gliikéz egy részét gliik6z-izomerazzal
47-48%-ban fruktézza alakitjak &t, majd ioncserés eljarassal magas fruktoztar-
talmu szirupot (90%-os) tudnak eléallitani. Az enzimreakciok paramétereinek
megfelelé megvalasztasaval 42-90% kozott barmilyen koncentraciéban tud-
nak fruktéztartalmi szirupot képezni.

Mivel a méz és az izoszorp (kukoricaszirup) szarazanyag-tartalma nagyon
hasonlé, és az izoszorp lényegesen olcsébb, mint a méz, adédik a lehetéség a
méz hamisitdsara. Mivel az izoszorp cukorosszetétele nagyon hasonlit a mézé-
hez, ezért a hamisitas tényét a hagyomanyos analitikai médszerekkel nehéz bi-
zonyitani. A stabil szénizotépos mddszer mellett az oligoszacharidok meghata-
rozasa mutatkozik hatékonynak a mézhamisitds kimutatasara. Az oligoszachari-
dok meghatarozaséara alkalmazzdk a vékonyréteg-kromatogréfiat, tjabban pedig
a folyadékkromatogréafias és a gazkromatografias modszerek kezdenek elterjedni
a gyakorlatban.

A meghatéarozasok alapja az, hogy a végtermékben az eredeti keményité egy
szazaléka oligoszacharid formaban marad vissza, ami alapjan a hamisitas bi-
zonyithat6, hisz nagyobb tagszami oligoszacharidok a mézben nem fordulnak
eld. llyen anyagok jelenléte (ujjlenyomat oligoszacharidok) egyértelmi bizonyi-
tékai a hamisitasnak.

A HPLC alkalmas az ilyen oligoszacharidok kimutatasara és meghatarozasa-
ra. (A kovetkez6kben a Herpai és mtsai. altal kidolgozott médszert ismertetjiik.)
A mézmintdb6l mintegy 1 grammnyi mennyiséget oldottak fel kromatografias
tisztasagi vizben, majd a megfeleld el6készités és sziirés utén ezt a vizes olda-
tot hasznaltak analizisre. Az analizisek el6tt 5 pontbol all6 kalibracios gorbét
vettek fel, mely az 1-100 mg/ml-es koncentraciétartoményt fogta at. Az analizis
soran egy Supelcogel 30 cm hosszt és 7,78 mm belsé dtmérdjti oszlopot hasznal-
tak, melyet egy 5 cm-es, 4 mm belsé atmérdjii Supelguard oszloppal védtek. Az
oszlophémérséklet 70 °C, az eluens ultra tiszta viz, az dramlasi sebesség pedig
0,5 ml/perc volt. A kromatogram az eredeti, hamisitatlan méz és az izoszorp 6sz-
szetételét mutatja.
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A tiszta méz és az izoszorp kromatogramja

A 7,76 percnél eluélé cstcs kivételével mindkét kromatogramon ugyanazok
a cstcsok lathatdk, ez viszont csak az izoszorpben taldlhaté meg. A csics alakja
jelzi, hogy nem csak egy molekula elual6dott ebben az idében, hanem ez a cstics
magasabb tagszami, hasonlé osszetételii oligoszacharidok osszessége lehet,
melyek az adott kromatogréfias koriilmények kozott a monoszacharidok elétt
elualnak. Az izoszorpnél a masodik és a harmadik cstics valészintileg diszacha-
ridok lehetnek, mig mindkét kromatogramon az utolsé csiics a fruktéznak, az
utolsé el6tti pedig a glitkéznak felel meg.

A glukéz és a fruktéz elvalasa kivalo, és tokéletes az elvalds a tobbi kom-
ponenstél is. Mivel az els6 cstics a kromatogramon csak az izoszoérpben fordul
eld, levonhat6 az a kovetkeztetés, hogy az izoszorppel valé hamisitas feltarasara
a leirt nagyhatékonyséagu folyadékkromatografidas médszer nagy biztonsaggal al-
kalmazhat6 és 1% izoszorp mézhez keverése kimutathaté.
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5.8. A bor és annak hamisitasa
5.8.1. A sz6l6, a must és a bor kémiai osszetétele

Ahhoz, hogy a borhamisitast fel lehessen deriteni, meg kell ismerni azokat a
folyamatokat, melyek sordn a sz616b6l must, a mustbdl pedig bor keletkezik. Ki-
zarélag a bor osszetételének ismeretében lehet olyan médszereket kidolgozni,
melyekkel a hamis vagy hamisitott borokat ki lehet sziirni és a hamisitas tényét
bizonyitani lehet. A boraszati kémia targya a sz6l6, a must mint alapanyag, a
bor mint végtermék 6sszetételének meghatdrozasa és azon bonyolult folyamatok
tisztazasa, melynek sordn a gytiimoleslébdl bor keletkezik.

5.8.1.1. A 52616 érésének biokémidja
A sz6l6bogy6 novekedése, érése és tilérése

A sz6l6 szerveinek novekedése a zsendiilésig tart, melynek soran a sz616bogy6
valtoztatni kezdi a szinét. A sz6légyiimolcs elraktdrozza a tartalékait: a cukor
felhalmozddik a bogyéban, a vesszék tartalékoljak a keményitét, fasodnak, bar-
nulnak, a levelek lehullanak. A széléfurt fejlédési folyamata magaban foglalja
a novekedést, a zsendiilést, az érést és a talérés idészakat. A novekedési peri6-
dus elején a fiirt csak egy klorofilltartalm, zéld névényi szerv, melyben a cukor
kis mennyiségben mar (kb. 20 g/kg) megjelenik, a savtartalom pedig névekszik. A
zsendiilés sordn a bogyo tovabb noveli térfogatat, puhabb4, rugalmasabbé, atlat-
sz6bba valik, elvesziti klorofilltartalmat, szinezddni kezd, flavon- és antocianin-
pigmentek képzdédnek benne. Ebben az idészakban gyorsan halmozédik a cukor,
a savtartalom pedig jelent6sen csokken. Az érési idészakban a bogyé 6sszetétele
teljesen megvaltozik, més szervekbdl szarmazo6 anyagok halmozédnak fel benne,
és a meglévé alkotérészek is atalakulnak. Specialis érési folyamat a nemesrotha-
das, mely a Botrytis cinerea mtikodésének eredményeképpen jon létre.

A sz0616 érése soran lejatszod6 kémiai-biokémiai folyamatok

Fotoszintézis, anyagvandorlasok

A Klorofilltartalmi névények a nap fénysugarainak hatédsara a levegd szén-di-
oxid-tartalmat szénhidratok és szénhidratokb6l szdrmaz6 mas szerves anyag
képzésére hasznaljak fel. A lejatsz6dé reakcio:

6CO, + 6H,0 — CH,O,+60,

A szén asszimil4cidja er6sen endoterm, sok energiat igényel, mely a klorofill
altal elnyelt fényenergia fiiggvénye. A fotoszintézis soran elészor a viz fotolizise
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kovetkezik be, ami lehetévé teszi a napsugarzas fényenergidjanak tartalékolésat
redukal6 hidrogén formajaban. Az enzimek miikodésének hémérsékletfiiggése
kovetkeztében az asszimilacié 20 °C alatt er6sen lecsokken, legmagasabb fokat
35 °C kortil éri el.

A fehérjeszintézis az ammonianak a cukorszarmazékokkal végbemend kon-
denzéciéjaval magyarazhat6, melynek sordan példaul az oxalecetsavbél aszpa-
raginsav keletkezik a kovetkezd reakcidegyenlet szerint:

COO-CH,-CO-COOH + NH, + H, — COOH-CH,-CHNH,-COOH + H,0.

A fotoszintézissel parhuzamosan folyik annak forditott reakcidja, a 1égzés,
melynek soran 1épcsézetes reakcidkban a glitk6z energidjanak csak egy kis része
szabadul fel, igy példaul almasav keletkezik a glikéz oxidéaci6javal:

C,H,,0, + 3 0, = COOH-CH,-CHOH-COOH + 2 CO, + 3 H,0.

A tobbi szerves sav a novényben a Szent-Gyorgyi—Krebs-ciklus (trikarbon-
savciklus, citromsavciklus) szerint képzddik. Ennek soran a glitk6zbol és a fruk-
t6zbdl tribz-foszfatok, azokbol pedig piroszélésav keletkezik. A piroszélésav at-
alakul citromsavvé, az cisz-akonitsavvd, izocitromsavva és a-keto-glutarsavva,
ami tovabb alakulhat borostydnkdésavva. A piroszélésav egy mésik Gtvonalon
atalakulhat borkdsavvd, az oxalecetsavva, ami tovabbalakul almasavvd, fumaér-
savva, és a végtermék a borostyankdsav. Természetesen a ciklusban az oxalecet-
savbol kozvetlentil is keletkezhet citromsav.

A cukor felhalmozédasa a bogyéban

A sz6légytimolcs a novény cukorfelhalmozé szerve. A zold sz6l6bogydk
cukortartalma csak 10-20 g/kg, de a zsendiilés és az érés alatt a cukortartalom
hirtelen 1%-r6l akar 20%-ra is emelkedik. A gliikkdéz és frukt6z alakjédban felhal-
mozo6dott cukor nagy része a téke killonb6zd részeiben raktarozott cukroknak a
zsendiiléskor hirtelen a bogy6ba val6 bedramlésabdl ered. A zsendiilés idején no-
vekszik a fruktéztartalom, a gliikéz/frukt6z arany (G/F) viszont gyorsan csokken,
és a zsendiilés vége felé kozeledik az egyhez.

A szerves savak valtozasa a sz6l6bogyéban

A sz6l6bogy6 savtartalmat f6ként harom szerves sav alkotja: a borkdsav, az
almasav és a citromsav. Igen kis mennyiségben oxalsav, glikolsav, glioxisav és
borostyankésav is el6fordul benne. Egyes évjaratokban kiillonbdz6 mennyiségi
borkésav és almasav képzdédik, melyek ardanya is killonb6z6. A bogyd novekedé-
sekor, a zsendiilés idején az almasav van tdlsilyban, a borkdsav : almasav arany
egynél kisebb. Az érés folyaméan az aranyszam novekszik, érett allapotban min-
dig nagyobb egynél.
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A borkésav valtozasa

A borkdsavtartalom az érés folyaman 10,5-13,5 g/dm?®-r6l 5,3-7,5 g/dm?-re
csokken. Az érés kezdetén a borkdsavnak kb. 85%-a, végén mintegy 60%-a van
szabad allapotban. A borkésav szintézise a sz6l6ben az alabbi folyamatok szerint
megy végbe: Az elsé folyamat szerint a glitk6zbdl glitkonsav, abb6l 5-keto-gliikon-
sav képzddik, ami az enol-forman keresztiil dtalakul 4-keto-glitkonsavva. A ma-
sik folyamat szerint a gliikéz glitkuronsavva, majd giilonsavva alakul, ezt koveti
az 5-keto-giilonsavva alakulas, mely az enol-formén keresztiil atalakul 4-keto-gii-
lonsavvéa. A mindkét folyamat sorédn keletkezett 4-keto-giilonsavbdl kozvetleniil
vagy a glikolaldehid-, glikolsav-, glioxilsav-folyamat soran keletkezik a borkdsav.

Az almasav valtozasa

Az almasav koncentraci6ja er6sen csokken az érés soran, majd annak vége
felé a csokkenés mar lasstibb atem1, és az érés végén néha az almasavtartalom
enyhe emelkedése észlelhets. Az almasavtartalom az érés folyaman 22-26 g/dm?-
r6l 3,8-6,0 g/dm?-re csokken. Az érés kezdetén az almasavnak kb. 95%-a, a végén
80-92%-a van szabad allapotban.

Az asvanyi anyagok bearamlasa a bogyéoba

A sz6l6bogy6 hamutartalma alland6an emelkedik a névekedés és az érés
egész ideje alatt. A kationokkal parhuzamosan az dsvanyianion-tartalom (SO %,
Cl, SiO,* és féleg PO,*) alland6an emelkedik a sz6l6bogy6 érése kozben.

Fehérjeszintézis
A sz616bogy6 nitrogéntartalma né az érés alatt, mert az éré sz616 felhalmozza
a nitrogént. A fehérjék felépitése a kovetkez6 altalanos séma szerint megy végbe:

Ammoniumkation (NH,*) — aminosavak (R-CHNH,-COOH) — polipeptidek,
peptonok — proteinek (fehérjék) — proteidek (6sszetett fehérjék).

Az érés alatt az aminosav-tartalom allandéan novekszik. Az érés el6reha-
ladasaval a bogyohtis nitrogéntartalmti anyagai nagyobb molekulatomegti ve-
gyuletekbdl tevédnek Gssze. Az érett sz616 levének nitrogéntartalma jellemzé a
sz6léfajtara.

Az érettség meghatarozasa

Mint érettségi indexet (E.I) a cukor : sav-aranyt hasznaljak fel az érettségi
allapot meghatarozasara. Gyakorlati megfigyelés, hogy az érés folyamén a cu-
kor- és a savtartalom ellenkez értelemben valtozik. Az arany kiszdmitdsahoz a
cukortartalmat is és a savtartalmat is g/dm3-ben adjak meg.
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A sziiret id6pontjanak meghatarozasa

A megallapitas nagyon gyakran empirikus, megelégednek az izlelés tutjan
val6 becsléssel. Tapasztalat szerint a sziiret optimalis idépontja 100 nap a teljes
viragzastol vagy 45 nap a zsendiilés végétél az érettségig. A lehetd legjobb mi-
néség eléréséhez feltétleniil meg kell varni a teljes érettséget.

A széléfiirt szerkezete és osszetétele

A széléfart a kocsanybol és a sz6l6bogydbol all. A kocséany cukrokban sze-
gény, szabadsavtartalma kozepes, sok kotott savat tartalmaz, dsvanyi anyagokkal
béven el van latva, sejtnedvének pH-értéke 4 feletti. Sok polifenolt, cserz6anya-
got tartalmaz, de cukortartalma nem haladja meg a 10 g/kg-ot. Szarazanyag-tar-
talma 23-44% kozott, hamutartalma 4-6% kozott van.

A szG6l6héj osszetétele

A héj legjellemz6bb anyagai a sarga és voros pigmentek, az elsédleges aro-
maanyagok. A zoldsz6lében a pigmentekbdl (klorofill, xantofill, karotinoidok)
az érés ideje alatt csak kevés marad meg. A sarga pigmentek (flavonok) és a voro-
sek (antocianidok) a zsendiiléskor kezdenek megjelenni, maximumukat a teljes
érettség idején érik el. A flavonok a héjban és a bogy6htsban is megtalalhatok,
az antocianidok csak a héjban vannak. A legfontosabb flavonalkotérész a kver-
citrin, a kvercetinnek egy gliikozidja. A sz616 héjaban kisebb mennyiségben mas
flavonszarmazékok is vannak.

A sz6lémag osszetétele

A sz6lémagok tomege a bogy6énak 3—-5%-a. 25-45% vizet, 34—-36% szénhid-
ratot, 10-20% olajat, 4—6% cserzéanyagot, 4-7% N-tartalmi anyagokat, 2—4%
asvanyi anyagot és egy szazalék zsirsavakat tartalmaz. A sz6lémagok gazdagok
leukoantocianinokban, melyek a legfontosabb fenolos alkotérészek. Az eléz6
anyagok a borkészités folyaman részben beold6dnak a borba.

A bogydhiis dsszetétele

A sz616bogyd legfontosabb része, mely tomegének 75-80%-at teszi ki. A sej-
tek belsejét a sejtnedv foglalja el, mely a bogy6 legértékesebb része. Nincs kii-
lénbség a bogydhis és a sz6161€, valamint a must dsszetétele kozott. A bogyoéhus
csaknem teljesen tartalmazza a must alkotorészeit.

5.8.1.2. A must kémiai dsszetétele

A sz6l6 sajtolasakor nyert édes, zavaros folyadék a must. A fehér széléfajtak
mustjanak szine zoldessargéatél aranysargaig valtozik, a kék sz616ké enyhén vorhe-
nyes. 100 kg sz616b6l 65-80 dm?, atlagban 75 dm?® mustot lehet kisajtolni. A must
striisége 1,065 és 1,100 kozott ingadozik. A must csaknem kizardlag a bogyohts
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sejtnedvébdl &ll, de szilard részeket, valamint a héjbol és a magbdl kioldott kom-
ponenseket is tartalmaz. A zizott sz616bél gyenge sajtolassal lefolyé must a szin-
must, mig a nyomassal kapott 16 a sajtolt must, az utépréseléssel nyert folyadék pe-
dig az utdésajtolas mustja. A mustnak 60%-a szinmust, 30%-a sajtolt must, 10%-a
utésajtolastt must. A must jellemzésére felhasznalhaté a pH-érték, a hamutarta-
lom, a hamuoldhatésag (hamualkalités), az extrakttartalom és a redoxpotencial.

A must alkotorészei

A must alkotérészei a szénhidratok (monoszacharidok, diszacharidok, ke-
ményitd, pentozok, celluléz, pentozanok, glikogén, pektinanyagok, gumik), a
szerves savak (borkdsav, almasav, citromsav, egyéb szerves savak), az dsvanyi
alkotérészek, a nitrogéntartalmt anyagok, a polifenolok, a szinezékek (z6ld és
sarga szinezékek, voros szinezékek), viaszok, olajok, zsirok, enzimek, vitaminok,
aromaanyagok és egyéb alkotorészek.

Szénhidratok

A szénhidratok tilnyomo részét a redukal6 cukrok, a glikéz és a fruktéz
teszi ki. A must redukal6cukor-tartalma 150-250 g/dm?®. A toppedt, asztsodott,
nemes rothadason atment sz616b6l szarmaz6 must cukortartalma 450-470 g/dm?®.
Az érett sz616bdl sajtolt must glitkéztartalma a sz6l6fajtatol, évijarattol, érési alla-
pottdl, esetleg a rothadastol fiiggben a fruktozzal azonos. Az érett sz616bél sajtolt
must fruktéztartalma 70-120 g/dm?®. A szacharéz a sz616 leveleiben és zold része-
iben talalhaté, gyors felhasznaldsra szolgal6é cukortartaléka a novénynek, ami a
levéltél a gytimolcsig valé vandorlasa kézben invertalodik, és az érett bogydban
mar csak nyomokban taldlhaté (1-3 g/dm?®). A magyar bortérvény jelenleg meg-
engedi a szachar6z mustjavitasra valé felhasznalasat. Az érett bogyé keményi-
t6t nem vagy csak nyomokban tartalmaz. A pentézok 0,3-1,2 g/dm® mennyiség-
ben a must rendes alkotérészei, nem erjesztheték, a borba is belekeriilnek.

Pektinanyagok, gumik

A sz6l6bogyé cellul6z-pektines membranjaibél szarmazé pektinanyagok a
tiszta pektin és az egyéb anyagok (gumi, arabanok, pentozanok, poliszacharidok)
keverékei. A tiszta pektin a galakturonsav-anhidridekbdl felépitett poligalaktu-
ronsav metil-alkohollal részben észterezett szarmazéka. A pektinben a karboxil-
csoportok mintegy 75%-a metil-alkohollal észterezett, ami azért jelentds, mert
a pektin enzim hatédsara lebomlik, a pektin-metilészterdz az észter kotéseket, a
poligalakturondz pedig a glitkozidos kotéseket bontja.

Szerves savak

A mustban levé jelentdsebb szerves savak a borkésav, az almasav és a cit-
romsav, az egyéb szerves savak mennyisége pedig 3—-4%-a az Gsszes szerves sav-
nak. A glikolsav és a glicerinsav mellett igen kevés mennyiségli oxalsav is van
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a sz6l6ben és a mustban. A must savassdgédn a borkdsav- és almasavtartalmat
értjitk. A must savanyu izét a szabad és félig kotott savak okozzdk (szabad sav-
tartalom). A mustok titralhat6 savtartalma a fajtatdl, a terméhelytél, az idGjarasi
viszonyoktdl és a sziiret idépontjatél figgden tag hatarok kozott valtozik. Ha-
zankban 4-15 g/dm?®.

A sz6l6ben és a mustban L(+)-borkdsav van. Erdsen savanyt iz(i, 168-170 °C-
on olvad. Megtaldlhaté a sz6l6 minden részében, a szél6 jellegzetes sava, mely
a legallandobb és legerdsebb a sz6l6 szerves savai kozil. A mustban jelentds
része kotott allapotban van, a sziiret idépontjara talstulyba kertil az almasavval
szemben. A mustok borkdsavtartalma 4-8 g/dm?®. Séi koziil boraszati szempont-
b6l fontos a borks (kalium-hidrogén-tartarat) és a kotott, semleges kalciumséja.
A borké vizben kevéssé oldhatd, 20 °C-on 100 rész viz 0,55 rész borkovet, 100
rész 10,5%-o0s alkoholos oldat viszont csak 0,30 rész borkovet old, és ennél még
nehezebben oldhat6 a borkdsavas kalcium. Csekély oldhatésaga kovetkeztében
erjedéskor a képz6dé alkohol hataséra rendszerint kivalik, igy csokken az 6sszes
borkésav mennyisége.

A sz6l6ében és a mustban az L(-)-almasav fordul eld, mely kellemesen sa-
vanyu izd, vizben és alkoholban jol 0ldéd6 anyag. Savanyt és semleges sokat
képez; savanyt so6i nehezebben oldédnak, mint a semlegesek. A must almasav
tartalma erésen valtozé, mennyisége 2—7 g/dm? kozott ingadozik. A mustban levé
almasavnak kb. 20%-a kotott formaban fordul elé. A citromsav a sz6l6ének és
mustnak kis mennyiségben rendes alkotérésze, a must altalaban 0,1-0,5 g/dm?
citromsavat tartalmaz. A sz6lében és a mustban el6fordul6 egyéb szerves savak
a glikolsav, a glicerinsav, a glitkonsav, a glikuronsav, a galakturonsav. Csekély
mennyiségben el6fordul még benne az oxéalsav, a fumérsav, a 2-hidroxi-glutarsav,
a malonsav és a nyalkasav (a galakturonsav oxidaciés terméke).

Asvanyi alkotérészek

Az asvanyi anyagok f6leg a sz616 szilard részeiben helyezkednek el, a sz6-
161é és a must aranylag szegény asvanyi anyagokban. A szélénovény dsvanyi-
anyag-felvétele fiigg az idGjarastél, a talajtipustdl, a tdpanyagellatastol, a fajtatol
és az érettségi allapottdl. A legfontosabb és mennyiségben is legjelentésebb as-
vanyi anyagok a szél6ben a kationok koziil a kdlium, a magnézium, a kalcium,
a natrium, az anionok koziil pedig a karbonat, a foszfat, a szulfat és a klorid. Kis
mennyiségben el6fordulé dsvanyi anyagok a vas, a bér, a szilicium, a mangén, a
cink és a réz, nyomokban fordul el6 benne az aluminium, az 6lom, a kadmium,
a fluor és a szelén.

A kéliumnak fontos szerepe van a transzportfolyamatok szabalyozasédban;
a mustokban 1000-2000 mg/dm?® koncentraciéban fordul elé. A kalcium meny-
nyisége a mustokban 40-160 mg/dm?, a magnéziumé 50-160 mg/dm?, a natriu-
mé pedig 10-20 mg/dm®. Az aluminium mennyisége nem tisztitott mustokban
30 mg/dm?®, az tilepitett mustban viszont csak 1-5 mg/dm?®. Az 6lom 0,01-0,30
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mg/dm?® koncentraciéban, a bér 5,3-26,1 mg/dm?, a kadmium 3,4-4,3 mg/dm?, a
vas pedig, a gyokéren keresztiil feljutva, maximum 4-5 mg/dm?® koncentraciéban
fordul el a mustban. A fluor koncentréaciéja a sz616ben 0,05-0,40 mg/dm?® kozot-
ti, a kobalté pedig 0,005 mg/dm® alatti. A réz koncentraci6ja a mustban 0,2-4,0
mg/kg kozotti, mely réztartalmua permetezdszerbdl keriilhet bele. A mangan kon-
centréacidja 0,4-2,5 mg/dm?, a molibdéné 2-3 ug/dm?, a szeléné 0,1-1,0 ug/dm?, a
cinké pedig 1-3 mg/dm® a mustban. A must foszfortartalma, P,O,-ben kifejezve,
100-200 mg/dm?.

Nitrogéntartalmi anyagok

Az 0sszes nitrogéntartalom 0,2 és 2,0 g/dm?® kozott ingadozik, ami a must
cukormentes extrakjanak 20-25%-a. A must nitrogéntartalmi szerves anyagai
az amidovegyiiletek és az aminosavak. A mustokban legnagyobb mennyiségben
az arginin, a prolin, a treonin, a glutaminsav, a glutamin, a szerin és az alanin
fordul el6; ezek alkotjak a mustok aminosav-tartalmanak kb. 85%-at. Kisebb-na-
gyobb mennyiségben még 10 aminosav talalhaté a mustban. A polipeptidek ko-
ziil a peptonok és albumézok (propeptonok) a fehérjebontas nagy molekulatéme-
gl termékei. A szervetlennitrogén-tartalom a talaj nitratjaibél keriil a bogydba,
ott nem tud felhalmozédni, a szervesnitrogén-tartalmi anyagok szintéziséhez
hasznal6dik fel; a fehérjeszintézis a bogyoban zajlik, ami a zsendiiléskor indul
meg. A nitrogéntartalom elsésorban a héjban és a magokban koncentralodik. Az
érés végére ledll a fehérjeszintézis, megtorténik a meglévé nitrogén tjraelosztasa,
melynek sordan a magok nitrogéntartalma csokken, a bogy6htsé pedig novekszik.
A mustban az in. oldhat6 sz6l6fehérje format lehet kimutatni, ami az albumin és
a konnyen oldhaté globulin tipust novényi fehérjék 6sszessége.

Az érés sordn a sz6l6fajtatdl és az évjarattdl fiiggben az aminosavak sza-
ma és koncentracidja novekszik, a szabad aminosavak gyarapodasaval parhu-
zamosan emelkedik a sz6l6lében a fehérjék mennyisége is. Csapadékszegény,
igen meleg években az oldhaté sz6l6fehérje mennyisége er6sen megnd, kevesebb
egyéb nitrogéntartalmi anyag képz6édik, széraz és meleg években viszont a fehér-
jetorésre valé hajlam nagyobb. Az alacsony savtartalom elésegiti a fehérjetorést,
mert a pH a sz6l6fehérjék izoelektromos pontja felé tolodik, ezért a fehérje kicsa-
podhat, ami a bor zavarosodasat idézheti el6.

Az aminosav-0sszetétel fligg a sz6l6fajtatol, a tapanyag-ellatottsagtol (N-tra-
gyazas!), az érettségi allapottdl, a klimatikus viszonyoktdl és az egészségi allapot-
tol. Novekvd érettségi foktdl fliggben az aminosavak 6sszmennyisége né, és az
egyes aminosavak aranyai is valtoznak. Az aminosavak lényeges anyagai az élesz-
ték nitrogénasszimilaciéjanak és prekurzorai a magasabbrendd alkoholoknak.

Viaszok, olajok, zsirok
A sz0616 viaszrétegének Osszetétele megegyezik a novényi viaszok jellegzetes
Osszetételével. A sz6l6mag olajtartalma jelentékeny, a 1égszaraz magnak 10-20%-a,
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amelybdl olaj a mustba csak a magok szétzizasakor keriilhet. A must zsirtartalma
nagyon alacsony (0,01 g/dm?), de a zsir az elhalt éleszt6kbdl is a borba kertilhet.

Polifenolok, szinanyagok

A must és a bor egyik legérzékenyebb vegytiletcsoportja, mert oxidaciés haj-
lamuk miatt barnuléssal jaré és mas kiilonbozé kivalasok okozéi lehetnek, de a
vorosboroknal feltétlentil sziikségesek a borjelleg kialakitasdhoz. A polifenolokat
négy nagy csoportra lehet osztani: flavonok, antocianinok, fenolsavak és tanni-
nok. Kémiai szerkezetiik szerint lehetnek nem flavonoid-fenolok (hidroxi-ben-
zoesav és szdrmazékai, hidroxi-fahéjsav és szarmazékai), egyéb nem flavonoid
fenolok (pl. rezveratrol), flavonoid-fenolok (katechinek (3-flavanol), leukoanto-
cianinok (3,4-flavandiolok), antocianinok (flavonok és flavonolok) és tanninok.

A nem flavonoid-fenolok egyszerti fenolok, a bogyéhtsban talédlhaték észter
tipust vegyuletek formajaban. A sz616 és a bor hat benzoesav- és harom fahé;j-
savszarmazékot tartalmaz. Benzoesav-szarmazékok a p-hidroxi-benzoesav, a
protokatechusav, a vanillinsav, a veratrumsav, a szalicilsav és a gencizinsav, fahéj-
sav-szarmazékok a p-kumarsav, a kdvésav és a ferulasav. A benzoesav-szdrma-
zékok az antocianinok lebomlasdanak termékei. A fahéjsavszdrmazékok szabad
dllapotban és az antocianinokkal (jellemzé alapvazuk a flavilium-vaz) alkotott
vegytiletek formajaban talalhatok a mustban és a borban.

Az egyéb nem flavonoidok koziil a rezveratrol a legfontosabb (a stilbének
csalddjaba tartoz6 fenolos vegyiilet), melynek alapvaza az a,pB-difenil-etilén, és
amely a sz6l6bogyo6ban, elsGsorban a héjszerkezetben halmozddik fel. A borok
rezveratrol-tartalma féként az alkalmazott széléfeldolgozasi technoldgia fiiggvé-
nye. Atlagos koncentréacidja 2,24 mg/dm?®, szélsé értékek 0,44-4,71 mg/dm?. A
rezveratrol egyrészt fontos szerepet tolt be a sz6l6 patogén kérokozokkal szem-
beni védekez6 mechanizmusban, masrészt sziv- és érrendszeri betegségek elle-
ni védGhatast fejt ki. A rezveratrol gyégyhatasa a vér HDL-koleszterinszintjének
normalizaldsan alapszik.

A flavonoid-fenolok mennyiségére vezethet6 vissza a bor fenolos anyagai-
nak valtozasa, a barnulasi hajlam és egyéb érzékszervi elvaltozasok, és a kesert,
0sszehtzé iz is a flavonoidkoncentraciotdl figg. Legfontosabbak a katechin, a
leukoantocianin és az antocianin monomerek, melyek rendszerint glitkozidjaik
alakjaban fordulnak elé. A flavonoidok konnyen oxidalhatdk, jo fémmegkoto
képességgel rendelkeznek, konnyen reagéalnak fehérjékkel és egyéb polimerek-
kel. Redukaloképességiik az alapvaz telitetlenségére, a kiillonbozé helyzeti
és szamu hidroxilcsoportok oxidaciés-redukciéos mechanizmusara vezetheté
vissza. Antioxidans hatadstak, az oxidaciot katalizalé fémionokat kelatkomplex
képzédése kozben megkotik, és jellemz6 rdjuk a kondenzéciés reakcidra valé
hajlam. A vér- és a hajszalerek atereszt6képességének és torékenységének csok-
kentése miatt a gy6gyaszatban sikeresen alkalmazzdk retina- és vesevérzések
gybgyitdsaban.
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A katechinek flavanol-3 alapvazi vegyiiletek, melyek két aszimmetriacent-
rummal rendelkeznek. A sz6l6ben a (+)-katechin és sztereoizomerje a (-)-epika-
techin fordul el. A bor P-vitamin-aktivitdsa a katechinkoncentracié novekedé-
sével ng, az oregedéssel csokken. A leukoantocianidinek mennyisége borokban
2 g/dm? koriili, mint antioxiddnsok hatnak, megvédve a borokat az oxigén karos
hatasatél. A leukoantocianinok szintelen vegyiiletek, a flavandiol-3,4 alapvéz
hidroxilezett szarmazékai. Idetartoznak a leukoantocianidin, a leukodelfinidin,
a leukomalvidin, a leukopetunidin, a leukopeonidin és a leukopelargonidin. Al-
koholos s6savval melegitve antocianin-kloridda alakulnak, amelyek voros szint
vegyiiletek. Az antocianinok bioszintézise a leukoantocianinokon keresztiil tor-
ténik. A szintelen leukoantocianinok dehidrogénezés révén flavonszarmazékok-
ka alakulnak, ezekbdl dehidratélés és az ezt kovetd diszproporcionalédas Gtjan
antocianidinek és katechinek jonnek létre, igy proantocianinoknak is tekinthe-
ték. A flavonoidok elsésorban a héjban, a kocsdnyban és a magban talalhatdk,
ahonnan eljutnak a mustba, illetve a borba.

A tanninok csoportjaba tartozé hidrolizélhat6 tanninok a fenolkarbonsavak
egymassal vagy cukrokkal alkotott észterei. Legismertebbek a galluszsav, a digal-
luszsav, az ellagsav és a penta-galloil-gliik6z, ami 1 molekula gliik6z és 5 molekula
digalluszsav észtere. A nem hidrolizalhaté tanninok kozé tartoznak a procianidi-
nek, a kondenzalt tanninok és a tannin-flavonoidok. Kis kondenzécids fokt és mo-
lekulatomegl dimer, trimer, tetramer vegytletek, amelyek vizben jél oldédnak és
cserz6anyagokra jellemz6 tulajdonséagot (6sszehtizé fanyar iz, fehérjék kicsapésa)
mutatnak. Nagy polimerizaciés fokt és molekulatomegli szarmazékaik a flobafé-
nek, melyek vizben rosszul, alkoholban, ltgos kozegben viszont jél oldédnak. A
tanninok denaturaljak a fehérjéket, ezért gatoljak az enzimek miikodését.

A procianidinek a tannin-tipust polifenolok 2-6 egységbdl allé oligomer-
jei. A sz6l6 fenolos vegyiiletei kozil a procianidinek prekurzorjai, a monomer
katechinek hatédrozzak meg dontéen a szinintenzitast, a szinarnyalatot, felel6-
sek az oxidaciés hatésra bekovetkezé szinmélyiilésért. Szerepet jatszanak a bor
tisztasdgaban, stabilitdsaban, de okozéi lehetnek a kellemetlen fanyar izérzetnek
is. A sz6l6 fenolos vegytiletei baktericid hatdssal, P-vitamin aktivitdssal, sziv- és
érrendszeri betegségek elleni védé hatassal rendelkeznek. A vérben gyorsitjak a
koleszterin kitrulését, stabilizaljak az érfalak rugalmassagat, megakadalyozzak
az érsziikiletet, illetve a szivinfarktus kialakulédsat.

A fenolos vegyiiletek lehetnek nem tannin fenolok és tannin fenolok. A
nem tannin fenolok egyik csoportjat a nem flavonoid (egyszert) fenolok al-
kotjdk, melyek kozé tartoznak az oxifahéjsav-szarmazékok (kavésav, p-kumar-
sav, ferulasav), az oxifahéjsav-észterek (klorogénsav), a dihidroxi-benzoesavak
(protokatechusav, vanilinsav), a trihidroxi-benzoésavak (galuszsav, elagsav) és
a galuszsav éterjellegli szarmazékai (sziringasav). A nem tannin fenolok masik
csoportjét a flavonoid fenolok alkotjak, melyek kozé tartoznak a katechin-mono-
merek [(*)-katechin, (+)-epikatechin], a katechin-galluszsav észterek [(+)-gal-
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lokatechin, (-)-epigallokatechin], a quercetin, a quercetin-glikozid (rutin), a leu-
koantocianidin monomerek és az antocianidin monomerek (malvidin, cianidin,
delfinidin, peonidin, petunidin, pellargonidin).

A tannin fenolok kozé tartoznak a katechin-dimerek, a katechin-trimerek, a
katechin-oligomerek, a katechin-polimerek, a leukoantocianidin-polimerek, az
antocianidin-polimerek és a procianidinek. A procianidinek a (+)-katechin és a
(-)-epikatechin egymassal kondenzacids reakciok soran képzett oligomer szar-
mazékai. A polimerizaciés fok a dimerektél a hexamerig terjed.

Szinanyagok

A szinanyagok kozé tartoznak az antocianinok, melyek a kékszdlok és a
vorosborok szinét dominansan meghatarozzak. A flavonoidok a héjban és a bo-
gyohusban taldlhatok, az antocianinok pedig a héjban, az epidermisz alatti 3-4
sejtsorban helyezkednek el. Az erjedés soran az antocianinok kémiailag véltozat-
lanul kertilnek at a mustba, majd a borba. Az antocianinok a 2-fenil-benzo-piril-
lium-glikozid szarmazékai, ahol az aglitkon részt antocianidineknek nevezziik.
A flavilium-vaz savas kozegben ionos szerkezet(i, ezért az antocianinok vizben
oldédnak, az anticianidinek (aglitkonok) viszont nem oldédnak. A cukor rész az
oldhatésagot javitja, és megvédi az érzékeny antocianidint a kiillonb6z6 kémiai
vagy enzimes behatdsoktél. Az anticianinok savas hidroliziskor vagy enzimes
behatdsra monoszacharidra és agliitkonra bomlanak. A természetben megtalalha-
t6 antocianinok a delfinidin, a petunidin, a malvidin, a peonidin, a cianidin és a
pelargonidin. Az eurdpai kéksz6l6k szinét a monogliikozidok adjak, a nagyobb
mennyiségi digliikkozid pedig direkttermé sz6lé jelenlétére utal. A monomer
antocianinok koncentracioja az érlelés soran fokozatosan csokken.

Az antocianinoknal gyengén savas kdzegben a piros szinti forma reverzibilis
egyenstlyban van a szintelen formaval, mely egyensiilyi helyzet a pH fiiggvénye.
Sziniik savas kozegben voros, novekvé pH mellett szintelen, majd kék. A HSO, -
ionok kondenzal6dnak az antocianinokkal, és a reverzibilis reakcié soran szinte-
len vegyiilet keletkezik, amivel a vorosborok kénezés utani idészakos elszintele-
nedése magyarazhatd, de az antocianinok elszintelenedését redukci6 is okozhatja.

A sz0616 zold és sarga szinezékeit a klorofill, a karotin, a xantofill és kiilonbo-
z6 flavonok, flavonszarmazékok képezik. A levelekben és z6ld n6vényi részek-
ben z6ld szinezék képzddik. A kloroplasztok alapanyaga szintelen, a klorofill
z0ld olajos cseppet tartalmaz. A klorofilltestecskékben séarga (xantofill) és na-
rancsvoros (karotin) festékanyag is van. A klorofill ,,a” kékeszold, a klorofill ,,b”
sargaszold, melyek sav hatdsara barna szintivé vélnak.

A sz6lébogy6 érésekor a klorofilltartalom csokken, de csak a teljes érés vagy
a talérés idején tlinik el egészen. A sz616 két sarga szinezéke a karotin és a xan-
tofill. A karotin izoprénegységekbdl all6 szénhidrogén, amelyben két nem aro-
mas gylirti metilcsoporttal szubsztitualt konjugalt kett6skotésti lancot fog kozre.
Harom izomerje az a-, a B- és a y-karotin. A xantofill (lutein) az oxigéntartalma
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karotinoidok csoportjaba tartozik, val6jaban a karotin oxidja. A flavonok és fla-
vonszarmazékok igen elterjedt sarga szinezékek, melyek jelen vannak a mustok-
ban és a fehér-, illetve vorosborokban is.

Aromaanyagok

A sz616 és a must aromaanyagai keletkezésiik szerint lehetnek elsédleges
vagy primer, prefermentativ, fermentativ vagy erjedési és tn. érlelési aromak.
A sz616 és a must esetében a primer és a prefermentativ aromak a jellemzdek.
Az els6dleges vagy primer aromak kozé tartoznak az illatos szél6fajta mustjaban
mérhet6 mennyiségben talalhat6 terpénalkoholok, melyek az ,egyszerd” mus-
tokban csak nyomokban fordulnak el6. Nem illatos széléfajtak illé6 vegyiiletei
hat szénatomos aldehidekbél és alkoholokbél, kapronsavbdl, benzilalkoholbdl,
valamint a-butiro-laktonb6l é&llnak. A muskoetilyos borok specifikus aroma-
anyagai az etilcinnamat, a B-jonon, a linalool, a geraniol és a nerol. A rizlingre
és a chardonnay-re a f-damaszcenon, a fliszeres traminire a cisz-rézsa-oxid, a
sauvignonra a 2-sec-butil-3-metoxipirazin, a scheurebe-re pedig a 2-izobutil-3-
metoxipirazin és a 4-merkapto-4-metilpentdn-2-on a jellemzé aromaanyag. Az
illatos széléfajtak terpénvegyiiletei a monohidroxi-terpénalkoholok, a linalool,
az a-terpineol és a nerol. A mustokban 50 ug/dm?® a linalool érzékszervi kiiszob
értéke, ami a muskotalyszél6-fajtdkra jellemzé. A tobbi terpénalkohol iz- és illat-
kiiszobe joval magasabb a linaloolénél. A linaloolbdl és a nerolb6l aromavesz-
teséget okozva képzdédnek a kiilonféle oxidalt szdrmazékok, mint amilyenek az
A-furén-linalooloxid, a B-furan-linalooloxid, a C-pirén-linalooloxid, a neroloxid,
a cisz rozsaoxid és a transz rozsaoxid, melyek képz6dése aromaveszteséget okoz.

A di- és trihidroxi-terpénalkoholok kozé tartoznak az 1-diendiol (3,7-di-
metil-1,5-oktadien-3,7-diol), a 2-diendiol (3,7-dimetil-1,7-oktadien-3,6-diol), az
endiol (3,7-dimetil-1-oktén-3,7-diol) és a triol (3,7-dimetil-1-oktén-3,6,7-triol).
Beléliik érzékszervileg aktiv vegyiiletek képzdédnek. A terpénvegyiiletek a faj-
tajelleget adé komponensek kozé tartoznak. A prefermentativ aromak a sz616
feldolgozasa soran képzédnek. Kozéjiik tartoznak a C6-aldehidek és alkoholok
(transz-2-hexenol, n-hexenal), melyek a ,zold izt és illatot” okozzak. A héjon
aztatas sordn keletkeznek a C6-, C8-, C10-karbonsavak és etilésztereik.

A terpénalkoholok illat szempontjabél inaktivak, izben sokszor keserti ér-
zetet okoznak, indirekt médon azonban hozzajarulnak az aromakarakter fenn-
tartasdhoz. Az illatos széléfajta frissen préselt mustjaban néhéany szaz ug/dm?
szabad linalool, néhany mg/dm?® 1-diendiol, max. 100 ug/dm?® C-linalool, 50 ug/
dm?® korili D-linalooloxid, 2-diendiol és geraniol, 10-20 ug/dm?® koriili A- és B-
linalooloxid, o-terpineol, nerol és citronellol, néhany pg/dm? neroloxid és nyo-
mokban rézsaoxid taldlhat6. A nemesrothadason atesett sz6l6k boraiban né a
glikonsav és a glicerin koncentraci6ja, a terpénalkoholok illat szempontjabél
inaktiv diolokka oxidal6dnak, emelkedik a ,gombaillatot” okozé 1-oktén-3-ol
koncentrécidja, és né a karamellizt ad6 szotolon mennyisége.
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Vitaminok és enzimek a sz6lében, a mustban és a borban

A sz6l6ben a karotin mutathaté ki, amely a sz616 egyik sérga festékanyaga.
A sz6161é és a must C-vitamint csak nyomokban vagy egyéaltalan nem tartalmaz.
Egyéb vizoldhaté vitaminokban a sz616 és a must meglehetésen gazdag, tartal-
mazza a B-vitaminok szamos tagjat, H- és PP-vitamint, pantoténsavat, folsavat,
mezo-inozitot, kolint és a p-amino-benzoeavat. Az E-vitaminok fontosak mint a
mustban levd éleszték és baktériumok novekedési faktorai, jelentésen befolya-
soljak azok életét és tevékenységét. A must vitamintartalmanak szélsé értékei
az alabbiak: B, Tiamin 160-450 ug/dm?, B, Riboflavin 3—-60 ug/dm?, B, Piridoxin
0,16-0,50 mg/dm?, B, Kobalamin 0 ug/dm?®, H Biotin 1,5-4,2 ug/dm?, PP Nikotin-
sav-amid 0,86-2,60 mg/dm?, Pantoténsav 0,5-1,4 mg/dm?®, Mezo-inozit 380-710
mg/dm?, P-amino-benzoesav 15-92 ug/dm?, Folsav (pteroil-glutaminsav) 0,9-1,8
wng/dm?, Kolin 19-39 mg/dm?.

A sz616 és a must enzimei

A 570616, illetve a must enzimei kozil az oxidazok koziil emlitést érdemelnek
a polifenoloxidazok és a fenoloxidazok. Legfontosabb koziiliik a tirozinaz és a
Botrytis altal termelt lakkaz. A peroxidazok és katalazok felelések a fenolok, az
nagyobb. A szacharédz féleg a levélben talalhatd, és az érés kezdetén még a bo-
gy6ban is van szacharazaktivitas. Az invertaz aktivitdsa az érés soran csokken.
A cukoranyagcserében részt vesz még a hexokindz, a glitkkéz-6-foszfat-dehidro-
genaz és a szacharéz-foszfataz.

A proteazok a nitrogénvegyiiletek lebontasaban jatszanak szerepet. A malat-
dehidrogenéz az érés folyamataban elészor a savnovekedésért, majd a -csokke-
nésért felelds. A glikozidazok a terpének és az antocianidok a glitkozidos kotését
bontjdk. Az észterdzok koziil a pektinészteraz a pektinbontas alapenzime; sze-
repe a mustok ontisztulasaban van. A poligalakturonaz noveli a pektinanyagok
lebontasat.

Az egyéb alkotorészek kozott emlitést érdemel a szorbit, mely megtaldlhaté
a korte, az alma és mas gytimolcsok levében, a sz616must és a bor azonban csak
csekély mennyiségben (max. 80 mg/dm?) tartalmazza. Jelentésebb mennyiségii
szorbit jelenléte esetén a sz6l6musthoz mas gyiimélcsok levét keverték. A mus-
tok 380-710 mg/dm?®inozitot (hexaoxi-hexahidrobenzol) tartalmaznak. A mustok
pH-értéke sok tényez6tél figg, 2,80 és 3,70 kozott valtakozik. A must pH-értéke
mar jelent6s mértékben meghatarozza a beléle erjesztett bor pH-értékét.

Asvényi anyagok

A must és a bor hamuja az extrakt elhamvasztasa utdn visszamaradé anyag
Osszessége. A mustok hamutartalma nagyobb, mint a boroké, mert az erjesztés
alatt egyes asvanyi anyagok oldhatatlan forméban kivdlnak. A mustok hamutar-
talma 3 és 5 g/dm® kozott ingadozik. A magyar mustok hamutartalma 1,90-7,70
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g/dm?, legnagyobb résziik 2,5 és 4,0 g/dm?® kozott van. A must 4svanyianyag-tar-
talma 100 g tiszta hamura vonatkozéan 500-700 mg kélium (K,0), 5,80-160 mg
foszforsav (P,0,), 40-70 mg kalcium (CaO), 20-40 mg kénessav (SO,), 30-50 mg
magnézium (MgO), 20-40 mg kovasav (Si0O,), 10-25 mg natrium (Na,O), 20-60 mg
klér (Cl), 4-20 mg vas (Fe,0,) és nyomokban bér (BO,). A mustok hamujaban
mindig tobb a kalcium, mint a magnézium. A sz6161é és a must vastartalma rend-
szerint nem t6bb néhany mg-nal literenként. A mustok réztartalma 1-15 mg/dm?®
kozott valtozik.

A mustban és a borban a szervetlen savak s6 formajaban, a szerves savak
részben szabad sav, részben s6 formajaban vannak jelen. A must és a bor mindig
savas, mert a szerves savak egy része szabad allapotban van. Hamvasztaskor
a szerves savak kotott része karbonatta alakul, ezért a hamu mindig lagos kém-
hatasd. A hamualkalitds azt mutatja, hogy egy liter must vagy bor hamujanak
kozombositéséhez hany cm?® 1 mélos sav sziikséges.

Az extrakttartalom

Az extrakttartalom a mustok és borok mindazon anyagainak Gsszessége,
amelyek meghatérozott fizikai feltételek mellett nem parolognak el, vagyis a be-
parlas utan visszamarado szaraz maradék. A mustbol viz, a borb6l viz, alkohol
és mas, kis mennyiségti, alacsony és részben magasabb forrdspontt anyagok pa-
rolognak el. A cukormentes extraktot megkapjuk, ha az 6sszes extraktbol levon-
juk az 1 g-on felilli cukormennyiséget. A cukor- és savmentes extraktot akkor
kapjuk meg, ha a cukormentes extrakbdl levonjuk a nem illé savak borkésavban
kifejezett 6sszegét. A cukormentes extrakt a szerves savak, az asvanyi alkotoré-
szek, a nitrogéntartalmt anyagok, a polifenolok és a kolloid anyagok 6sszessége.

Redoxpotencial, oxidacio, redukcio

Egy kozeg oxidalo és redukal6 nivéjat a redoxpotenciallal, az ebbdl kisza-
mithaté rH-értékkel mérik. A borban a Fe?*- és a Cu*-ionok autooxidalhaték,
oxidalt forméik mésodlagosan képesek oxidélni az egyéb anyagokat. E rendsze-
rek oxidacios katalizétorokat alkotnak, melyeknek nagy szerepiik van a mustok
és borok oxidacids reakcioiban. Reverzibilis redoxrendszerek még ezen kiviil a
borban a kinon—hidrokinon-, a tejsav—pirosz6lésav- és az etil-alkohol —acetal-
dehid-rendszer, és ezen tl még az aszkorbinsav, a dioximaleinsav, a redukton és
maés hasonlé gliikézszarmazékok is alkotnak redoxrendszert.

A redoxpotencial az a fesziltség, amelyet a vizsgdlandé oldatba meriild,
sima platinaelektrod vesz fel normél hidrogénelektroddal szemben. Redoxrend-
szer oldataban a fesziiltség a redukalt és oxidalt forma aranyétdl, azaz az oldat
,oxidéalé-redukalé nivéjatol” fugg. Ez a must vagy a bor oxid4ciés-redukcids fe-
szliltsége, redoxpotenciélja. Minél oxidaltabb a kozeg, annal magasabb a redox-
potencial, ezért a must vagy a bor minél jobban leveg6ztetett, annal magasabb a
redoxpotencial-értéke. Erésen levegéztetett borok redoxpotencial-értéke eléri a
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350-450 mV-ot. Ha a bort leveg6t6l elzarva tartjuk, redoxpotenciélja fokozatosan
a hatérpotenciélig (100-150 mV) csokken.

Az tH-értékkel megadott hidrogéngaz-koncentracié az oxidalo-redukald
nivé kifejezése. A 27,6-nél alacsonyabb rH-érték redukal6 oldatokat, magasabb
értékek oxidalo oldatokat jelentenek. Az rH-skala 0 értéke a legredukéalébb kozeg-
nek, a 42 érték pedig a legoxidaltabb kozegnek felel meg. A mustok és borok oxi-
daci6s-redukciés nivéja 6sszehasonlitaséra az rH-érték alkalmasabb. Levegézott
mustok rH-értéke 19-24 kozotti, a tokaj-hegyaljai mustok rH-értéke 19-22 kozot-
ti. Az erjedés megindulaséig az rH-érték lassan, egy-két egységgel, az erjedés alatt
egészen 10-12 értékig rohamosan csokken.

5.8.1.3. Az erjedés biokémidja

Boréleszt6k enzimrendszere soklépcsés biokémiai folyamatok sorén alakitja at a
monoszacharidokat (gliikkéz és frukt6z) alkoholld. Az alkoholos erjedés sorén a
mustban talalhat6 erjesztheté cukrok, a glitk6z és a fruktéz, és néhany grammos
mennyiségben a szachardz, melyet a sz6l6bél szdrmazo6 invertazenzim elbont,
piroszélésavva (piruvat) alakulnak, végsé soron az etanol képzddik.

C,H,,0, — 2 CH,-CH,-OH + 2 CO, + hé.

A glikolizis soran képzddott piroszélésav dekarboxilezédik acetaldehiddé,
majd alkoholld redukalédik. A cukormolekula egy része az Gn. glicerin-pirosz6-
l6savas erjedésen megy at.

C,H,,0,— CH,0H-CHOH-CH,0OH + CH,-CO-COOH.

6771276
cukor glicerin piroszélésav

A pirosz6lésav acetaldehiddé dekarboxilezddik, és szdmos mésodlagos ter-
mék prekurzora lesz. Az alkoholos erjedés soran 2 molekula ATP keletkezik.

C,H,,0, + 2 ADP + 2 H,PO,— CH,CH,-OH + 2 CO, + 2 ATP + 2 H,0.

Az erjedés harminc egymaés utan bekovetkezo reakciét foglal magaban. A fosz-
forsav észterek képzédése soran frukt6z-1,6-difoszfat alakul ki, a triéz-foszfatok
képzddésekor a hexdz-1-6-difoszfat molekula 2 db hdrom szénatomos molekuléra
— tri6zokra — bomlik. A pirosz6lésav keletkezésekor a glicerinaldehid-3-foszfat gli-
cerinsav-3-foszfattd oxidal6dik, majd a glicerinsav-3-foszfathdl glicerinsav-2-fosz-
fat, ebbdl pedig piroszélésav keletkezik. Ha oxigén nincs jelen, a piroszélésav hid-
rogénakceptor lehet és kozvetleniil D-tejsavva alakul. Ha a redukcidt dekarboxile-
z6dés el6zi meg, a pirosz6lésav acetaldehiddé alakul, amibdél alkohol képzédik. Ha
a piroszélésav nem tud redukéalédni, szdmos szekunder termék prekurzora lesz.
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Masodlagos (szekunder) termékek kozé tartozik a tejsav, mely, ha eléri a
400 mg/dm3-es erjedési tejsav-koncentraciét, akkor a piroszélésav nem dekar-
boxilezédik, hanem a tejsav-dehidrogenédz katalizalta reakciéban kozvetleniil
tejsavva redukalédik. A boréleszt6k szinte kizarélag D(—)-tejsavat allitanak el
a cukorb6l. A biolégiai almasavbomlas sorédn a tejsavbaktériumokban az L(—)-
almasavbdl L(+)-tejsav keletkezik. Glicerin képzédik a glicerin-piroszélésavas
erjedéskor, melynek sordn a dihidroxi-aceton-foszfat glicerin-3-foszfatta reduka-
l6dik, majd glicerinné alakul. A glicerin képzédése sokkal nagyobb intenzitast
az erjedés indul6 fazisaban. Az acetaldehid és a glicerinaldehid-3-foszfat egyenlé
koncentréacidja esetén az acetaldehid redukélédik gyorsabban. A cukor 3-8%-
ban alakul glicerinné a normalis erjedési folyamatban, és az erjedés alatt ecetsav
is képzdédhet. Az erjedés kezdetén ecetsav-novekedést, majd ecetsavcsokkenést
lehet megfigyelni. Az ecetsav az acetaldehid diszmutacidja révén keletkezik:

2 CH,-CHO + H,0 — CH,COOH + CH,CH,OH.

A képz6dés masik médja enzimatikus, melynek soran az aldehid-dehidro-
genaz az acetaldehidet ecetsavva oxidélja.

PiroszGlésavbél is szarmaztathaté tobb masodlagos termék. A piroszélésav
atlagos koncentraciéja a borokban 80 mg/dm?, mely szamos masodlagos termék
keletkezésének kiindulépontja. A piroszélésav prekurzora az acetil-CoA-nak, az
acetoinnak és a diacetilnek, melyek két molekula piroszélésav kondenzacidja-
kor keletkeznek. A diacetil (2,3-butandiol) az acetoin oxidaci6javal keletkezik
0,5-2,5 mg/dm?®-es koncentraciéban, de az erjedés anaerob fazisaban is keletkez-
het az aceton redukciéjaval. Maximalis koncentracidja borokban 1 g/dm?. Az al-
masav piroszélésavbél képzddik, melynek soran a piroszilésav oxédlecetsavva
karboxilez6dik, amit az éleszté almasavva alakit at. A borostyankésav is piro-
sz6lésavbol képzddik, melynek sordn a pirosz6lésav almasavvd, az fumérsav-
va, végiil borostydnkdsavva alakul at. A borostyankdsav dekarboxilezédése utan
propionsav keletkezhet. A borostyankésav az egyik legjellegzetesebb masodlagos
erjedési termék, maximalis koncentracidja 1,5 g/dm?®. A piroszélésavbol citramal-
sav (metil-almasav) is képz6dhet, mely az alkoholos erjedés sordn képzédik az
ecetsav és a piroszélésav kondenzaciéjaval. A borokban 0-300 mg/dm?®-es kon-
centraciéban fordul eld.

A nitrogéntartalma osszetevik az alkoholos erjedés soran lebomlanak. A
must nitrogéntartalmu vegyiiletei az ammonia, az aminosavak, a polipeptidek és
a fehérjék. Az aminosavak jelenléte a szubsztratumban megkonnyiti az erjedést.
Az éleszt6 képes a szubsztratbdl kozvetlen aminosav-felvételre, az aminosavak-
b6l ammonia szabadul fel, amely konnyen asszimilalhato, a dezaminalés és de-
karboxilezédés sordn pedig magasabbrendii alkoholok képzédnek. igy a valin-
b6l 2-metil-1-propanol (izobutil-alkohol), a leucinbél 3-metil-1-butanol (inaktiv
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izoamilalkohol), az izoleucinbdl pedig 2-metil-1-butanol (aktiv izoamilalkohol)
keletkezik. A magasabbrendt alkoholok az erjeszthet6 monoszacharidokbdl is
kialakulhatnak az éleszté tevékenysége révén. A magasabbrendd alkoholok ko-
ziil a legjelentésebbek az 1-propanol, a 2-metil-1-propanol (izobutil-alkohol),
a 3-metil-1-butanol (inaktiv izoamilalkohol) és a 2-metil-1-butanol (aktiv izoa-
milalkohol). Az éleszté az alkoholok alédbbi prekurzor-ketosavait szintetizalja:
a-ketovajsav (4C), o-ketoizovaleridnsav (5C), a-ketokapronsav (6C), a-keto-B-
metil-valeriansav (6C).

Az alkoholos erjedés soran a mustban talalhaté szulfatok redukciéjaval kén-
hidrogén (H,S; 10-100 ug/dm?®) és szulfit-ionok (SO,*) képzdédnek, és 10-80 ug/
dm’® SO, is keletkezhet.

5.8.1.4. A bor kémiai dsszetétele

A bor kiillonboz6 szervetlen és szerves anyagok, vegytletek valédi és kolloid,
alkoholos-vizes oldata. A borosszetétel nem allandd, az erjedés befejeztével az
djbor csak kiindulé anyag, amibdl a fejlett, dll6képes, palackozott bor lesz. Az
allandé valtozasok, a sokszor ellentétes iranyd folyamatok még a palackozott
borban is torténnek, melyek igen lasstiak, de folyamatosan tartanak. Az ossze-
tétel a bornak nem allandé, valtozatlan, hanem mindig valtozo, fejlédé vagy
visszafejl6dé tulajdonsaga. A bort az aldbbi f6bb komponensek alkotjik: viz,
alkoholok, cukrok, szerves savak, fenolos vegyiiletek, nitrogéntartalmi anyagok,
pektinek és poliszacharidok, aromaanyagok, asvanyi anyagok és vitaminok.

Alkoholok

A borok metil-alkohol-tartalma 20-350 mg/dm?®, ami a sz6l6 pektinjeinek
erjedés alatti hidrolizisébdl ered. A torkolyon erjesztett borok, a vorosborok tobb
metil-alkoholt tartalmaznak, és a direkttermd sz6lék boraban is tobb a metil-
alkohol. 8-10 g metil-alkohol elfogyasztasa silyos latasi zavarokat idézhet eld,
30-40 g pedig mar halalos lehet, ezért kivanatos, hogy a borok metil-alkohol-tar-
talma minél kisebb legyen. Magyarorszagi vizsgalatok alapjan a borok metil-al-
kohol-tartalma 21-293 mg/dm?, melyek megoszlasa a kovetkezé: fehér borokban
21-117, silller- és vorosborokban 40-160, direkttermé borokban 40-293 mg/dm?®
metil-alkohol talalhaté.

Az etil-alkohol egyértékii alkohol; forrdspontja 78,3 °C; stirtisége 20 °C-on
0,7892 g/cm?. Szintelen, jellegzetes iz, gyenge illati folyadék; gytulékony, kékes
langgal ég; vizzel minden aranyban elegyedik. A keletkezett alkohol mennyisé-
gét elsGsorban a must cukortartalma szabja meg, ezért a nagyobb cukortartalmu
mustokat az éleszték nem tudjak bizonyos alkoholfokon felil erjeszteni. Az alko-
hol a bor természetes véd6- és tartésitdbanyaga, ezért a nagyobb alkoholtartalmu
bor jobban ellenall a mikroorganizmusok okozta borbetegségeknek, és a kiemel-
kedé évjaratok borai mindig nagy alkoholtartalmiak, ezért az alkoholtartalom
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a bor mindéségének egyik igen fontos meghatdrozdja. A borok alkoholtartalma
széles hatarok kozott, 7-17, szélsGséges esetekben 5-19 v/v% kozott valtozik. Az
alkohol igen kis része szerves savakkal és aldehidekkel észtereket és acetalokat
képez, melyek fontos szerepet jatszanak a bukéanyagok kialakulaséban.

A két szénatomnal tobbet tartalmazé, egyérték(i alkoholok a valédi koz-
maalkoholok, kozmaolajok, melyek az alkoholos erjedés melléktermékeként
képzédnek. Az alkoholos erjedéskor képz6dé valédi kozmaalkoholok a normal
propil-alkohol: CH,-CH,-CH,-OH, forraspontja 97,2 °C, mely kellemes szagt
folyadék, az izopropil-alkohol: CH,-CH(OH)-CH,, forraspontja 82 °C, az izobu-
til-alkohol: (CH,),=CH-CH,OH, forraspontja 107 °C, jellemzé illatt folyadék, az
aktiv amil-alkohol: C,H,-CH(CH,)-CH,OH, forraspontja 128 °C, optikailag aktiv,
balra forgaté, az izoamil-alkohol: (CH,),=CH-CH,-CH,OH, forraspontja 131 °C,
jellemz6 szag, 40 rész vizben oldhatd, optikailag inaktiv folyadék. A magasabb
rendii alkoholok 150-500 mg/dm®-nyi mennyiségben a borok normalis alkoté-
részei. Nagy szerepilk van a bor érzékszervi tulajdonsdgainak, illatanyagainak
kialakuldsaban. Szerves savakkal észtereket, aldehidekkel acetalokat képeznek,
melyek kellemes illati és aromaja vegytletek. A normél propil-alkohol-, az izo-
propil-alkohol-tartalom néhany mg/dm?®, az izobutil-alkohol-tartalom 50-250
mg/dm?, az amil-alkohol-tartalom 100-300 mg/dm? kozo6tt valtozik.

Az alkoholos erjedés masodlagos terméke a glicerin. Az els6 50 g cukor er-
jedése alatt keletkezik a bor glicerintartalmanak tobb mint fele; az alkohol utan
a glicerin a bor legnagyobb mennyiségii alkotérésze, mely a bor extraktanyaga-
inak jelentds részét képezi. A glicerin lagysédgot, simasédgot, barsonyossagot, tes-
tességet kolcsonoz a bornak. Mennyisége 6 és 10 g/dm?® kozott van, és a magyar
borok glicerintartalma is 6-10 g/dm?® kozott valtozik. A tokaji szamorodni borok
10-14 g/dm?®, az asziborok 7-24 g/dm?® glicerint tartalmaznak. A magyar borok
0,42-1,46 g/dm? 2,3-buténglikolt tartalmaznak, mely az erjedés alatt az acetoin
redukciéjaval képzddik. A borok 200-700 mg/dm® mezo-inozitot tartalmaznak; a
fehérborok mezo-inozit-tartalma 500 mg/dm?®, a vorésboré 300 mg/dm®. A man-
nit jelenléte a borban rendellenes, hibas erjedésre mutat, melynek kovetkezté-
ben koncentraciéja 1-30 mg/dm? lehet. A szorbit kis mennyiségben (100 mg/dm?
alatt) a sz616bél ered.

A bor cukrai koziil a legjelentGsebbek a D-gliik6z, a D-fruktéz, az L-arabi-
noz, a D-xiléz és a szachardz. A borok cukortartalma fiigg a must cukorfokatdl,
az erjedés koriilményeitdl, az éleszté fajtajatol és a bor tarolasatol, kezelésétél.
A must cukortartalma elérheti a 350-400 g/dm?-t, melybdl a szaraz bor legfel-
jebb néhany g/dm?®-t tartalmaz. A természetes édes borok cukortartalma néhéany
grammtol 80-90 g-ig véltozik literenként. A hexézok kozul a glitkéz és fruktéz az
édes borok természetes alkotérésze. A mustban a glikéz és frukt6z ardnya meg-
kozelitéleg 1, édes borokban ez az arany kisebb, megkozelitéen 0,50. A szaraz
borok gliik6ztartalma néhany tized g/dm?, fruktéztartalma 1-2 g/dm?®. Az édes
borok gliik6ztartalma néhany grammtoél 30 g-ig, fruktdztartalma 60 g-ig valtozik
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literenként. A pent6zok, az L-arabinéz, a D-xil6z és a ramméz nem erjesztheték,
a mustbdl véltozatlanul kertilnek be a borba, és 2-3 g/dm?®-en feliill mar érezhet6
az izlik az érzékszervi biralatnal.

A szerves savaktdl ered a borok savas tulajdonsaga. Az L-borkésav a sz6l6
és a bor jellegzetes, legfontosabb, legersebb és legjobban disszocialo sava, a hid-
rogénionok mennyiségét legjobban noveli, ezért a bor pH-értéke nagymértékben
fiigg a borkdsavtartalomtél, melynek maximalis értékét a must borkésavtartalma
szabja meg. Az erjedéskor a kalium-bitartarat (borké) kicsapodasa folytan meny-
nyisége csokken, ugyanis a keletkezé alkohol miatt csokken az oldhat6saga. A
borkésav mennyisége 1 és 5 g kozott valtozhat literenként.

A borostyankésav mennyisége 0,5 és 1,5 g/dm® mennyiségben valtakozik
az erjedés koriilményei szerint. Az L-almasav szerepet jatszik a sz6l6 érettségi
allapotdnak meghatarozésaban, mert a fiatal borok zold ize, nyersessége az al-
masavaknak tulajdonithaté. Koncentracidja a zold sz616t6l az érett borig az érési,
alkoholos folyamatokon keresztiil allandéan cs6kken. A borok almasavtartalma
0-8 g/dm®. A citromsav a sz616 és a bor természetes alkotorésze, a Fe**-iont meg-
koti, igy meggéatolja a vasas toréseket. A tejsav az alkoholos erjedés alatt 1 g/dm?-
nyi mennyiségben képzdédik cukorbdl, de az erjedés lefolyasatdl fiiggéen kon-
centrdcidja elérheti az 5 g/dm?-t is. Az erjedést6l kezdve koncentraci6ja édllan-
déan né. Az ecetsav az egészséges mustokban csak nyomokban mutathaté ki.
Az erjedés folyaman mindig keletkezik ecetsav, mely maximumat akkor éri el,
amikor a cukor fele kierjedt. Az ecetsav mennyisége 0,6-0,8 g literenként, mely a
fejlédés és a tarolas alatt csak novekedhet.

Az illé savak koziil a hangyasav 50 mg/dm?®-ig mindig kimutathaté a borban;
propionsavat az egészséges borok csak nyomokban tartalmaznak; vajsav pedig
10-20 mg/dm?®mennyiségben fordul el6 egészséges borban. Egyéb szerves savak a
borokban a glikolsav, a glioxisav, a mezooxalsav, a glicerinsav, a szacharinsav, me-
lyek nyomokban fordulnak el8, nincs boraszati jelentéségiik. A glitkonsav jelen-
léte bizonyitja, hogy az édes bor nemes rothadast sz616bél szarmazik. A mustok
és a borok 120 mg/dm? glitkonsavat tartalmaznak. A glitkuronsavat a nemesrot-
hadéson vagy rothadason atment sz6l6kben mutatték ki. A borban 0,40-1,25 mg/
dm® mennyiségben talalhato.

A bor fenolos alkotérészei koziil az antocianinok a sz6lében monomer-
ként, esetenként acilezett formaban vannak jelen. Hideg hataséra a szinanyagok
molekularis allapotbdl kolloidélis dllapotba mennek, majd kicsapédnak. A bor
tisztulasakor, tisztitasakor a szinanyag egy része adszorbedlédik. Az oxidécids
lebomlés soran a Cu?* és Fe**-ionok katalizalta folyamatokban keletkezé peroxi-
dok alkalmasak a sz616 és a bor antocianinjainak oxidativ lebontésara. A konden-
zacios mechanizmus valdszintleg kopolimerizacié, de valamely tanninmolekula
kapcsol6do kozbelépésével lejatszédhat kondenzacio is. A kopolimerizacids és
a kationos polimeriziciés atalakuldasok a vordsborok érzékszervi tulajdonséga-
it nagymértékben befolyasoljak. A mustban 1évé antocianin koncentraci6ja az
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erjedés alatt csokken, és az erjedés végére az antocianinok 40%-a kicsapodik.
Az antocianinok valddi oldatbél kolloid 4llapotba mennek at, adszorbeal6dnak,
majd kicsapédnak a kozegbdl. Az antocianin-koncentracio valtozik a vorosborok
érlelése soran is, igy féléves tarolas alatt az antocianin-koncentracié atlagosan
25%-kal csokken.

A vorosborok szine objektiv meghatarozasanak lehetéségei

A vorosboroknél nagyon fontos minéségi kovetelmény az elegans voros szin,
mely tobb vegyiilet 6sszhatdsanak az eredménye. A kiilonb6z6 borokban az egyes
szinanyagkomponensek kiilénbozé aranyban vannak jelen, melyek pH-fiiggdek.
A fiatal vorosbor spektrumat 420 nm-en vizsgédlva minimumot, 520 nm-en ma-
ximumot kapunk. A két hulldmhosszon mért abszorbanciaértékek jol jellemzik a
vorosborok szinerésségét, szindrnyalatét (szintonusat), ugyanis 420 nm-en a bar-
na szint polifenolvegyiileteket, 520 nm-en pedig a vOros szinti antocianinokat
mérjik. A két érték tsszege a vorosbor szinerdsségét, hanyadosa szinténusat, a
barna szin aranyat hatarozza meg. A szinténus (T) értékei a kovetkezék lehetnek:

T = 0,50-0,80, a vorosbor szindrnyalata jo,
T = 0,80-1,00, a bor barnatorésre hajlamos,
T > 1,00, a bor barnatorott.

A szinintenzitas (I) értékei a bortipustdl fiiggben:

I < 0,70, ,,rozé” tipust bor,

I < 1,00, ,siller” tipust bor,

I = 1,00-2,00, kadarka tipus,

I = 2,00-3,00, ,,pecsenye” vorosbor,

I = 3,00-4,00, ,,minGségi” vorosbor,

I = 4,00-5,50, ,kiillonleges minGségli” vorosbor,
I = 8,00-10,00, gyenge festébor,

I = 10,00-15,00, kozepes festbbor,

I = 15,00-20,00, kivalé festébor.

A szinindex fiigg a kénessav-koncentraci6tol, ugyanis 100 mg/dm?kénessav-
koncentréacié-valtozas 1,00 egység szinindexvaltozast eredményez. A szinténus
is figg a kénessav-koncentraci6tél, mert a kénessav az antocianin vegyiileteket
szinteleniti el, ezért a T szinténus novekedni fog. A szinindex figg a pH-tdl is,
mert az antocianin-monomerek érzékenyek a pH valtozasédra. Az antocianin-kon-
centracié csokkenése az érlelés folyaman nem tekinthet6 szinanyagveszteség-
nek, a monomer-antocianinok egy része ugyanis polimerizalédik, a polimer szin-
anyagok pedig a pH-ra szinte teljesen érzéketlenek. A fél-, egyéves vorosborok
szinanyagainak 30-40%-at polimer vegyiiletek alkotjak. A szinindex és a szin-
tonus idébeli valtozasa sok tényez6tdl (tarolds, hémérséklet, adott bor kémiai
Osszetétele stb.) fiigg. A bor szinindexe az elsé 6-10 honapban novekszik, utdana
csokken, majd szinténusa idével Gjbol novekszik.
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A bor nitrogéntartalmid anyagai

A borban kevesebb a nitrogéntartalmu anyag, mint a sz616ben és a mustban,
mert az erjedés alatt az élesztGk a nitrogénvegyiiletek egy részét felhasznaljak.
A borok osszes nitrogéntartalma 50-1800 mg/dm?, ez 0,3-11,3 g/dm?® nitrogén-
vegyliletnek felel meg, ami a bor extrakttartalmanak 20-30%-at is kiteheti. A
bor nitrogénvegyiiletei az amméniumkation (NH,*), az amidok, az aminosavak,
a biogénaminok, a polipeptidek, a peptonok és a fehérjék (proteinek).

Az ammoéniumkation mennyisége a borban néhany mg-tél 150 mg-ig terjed
literenként. Az amidok koziil a borban az aszparagin és a glutamin fordul eld,
melyek koncentraci6ja az 6sszes nitrogéntartalom 1-2%-a, néhany mg/dm?. Az
aminosavak a borok 6sszes nitrogéntartalmanak 10-40%-at teszik ki. A fehérbo-
rok amino-nitrogénje 10-25%-a, a vorosboroké 20-40%-a az 6sszes nitrogénnek.
Az aminosavak koziil a glicin, a lizin és a cisztin nem valtozik az erjedés alatt, a
tobbiek mennyisége 75-90%-kal is csokken, az arginin, a hisztidin, a tirozin és a
prolin mennyisége viszont névekszik az erjedés alatt.

A borok biogénamin-koncentraciéja az egyéb élelmiszerekhez képest
elenyészéen alacsony. A borral bevitt csekély amin felhalmozoédik, és az arra
érzékenyeknél allergias tiineteket okozhat. A magyar borokban a hisztamin, a
tirozin, a triptamin, a kadaverin, a fenil-etil-amin, a putreszcin és ritkabban a
szerotonin fordul el6. A vorosborokban altalaban magasabb a hisztamin, illetve a
tiramin koncentraci6ja. A magyar borok hisztaminkoncentraciéja 0,17-2,50 mg/
dm?® kozotti. A kadaverin a fehér borokban 0-0,30, a véros borokban 0-0,90 mg/
dm? koncentraciéban fordul el6. Ezek az értékek az etil-aminra 0-0,40 és 00,80,
a hisztaminra 0,17-1,25 és 0,59-2,20, a metil-aminra 0,21-1,30 és 0,30-0,87, a
B-fenil-etil-aminra 0 és 0-0,78, a putreszcinre 0,31-1,78 és 0,45-5,49, a szeroto-
ninra 0-0,75 és 0-1,07, a tiraminra 0,01-1,10 és 0,30-0,95, a triptamin pedig sem
a fehér, sem a voros borokban nem fordul eld.

A polipeptidek és a peptonok nitrogénjének mennyisége 60-90%-a a bor
0sszes nitrogénjének. A fehérjenitrogén a bor 0sszes nitrogéntartalmanak csak
néhény szazaléka. A fehérjenitrogén-tartalom a magyar borokban 7-120 mg/dm?,
amely 44-750 mg/dm?® fehérjét jelent. A mustok és borok tartalmaznak oldhatd
sz6l6fehérjét, mely a bor természetes aszkolasa alatt lassan denaturalodik, kivé-
lik, zavarosodast, majd csapadékot okozhat.

Pektinek és poliszacharidok

A musthoz képest a bor pektintartalma kisebb: 0,1-0,2 g/dm®, melynek nagy
része az erjesztés alatt kicsapddik, az erjedés folyaman nagymértékben denaturalé-
dik. A gumik polimerizalt cukoranhidridek, melyek kémiailag arabanok, az arabi-
n6z anhidridjei, néha pedig galaktanok, melyek a borban 0,1-3,0 mg/dm? koncent-
racidban talalhatok, és amelyek mennyisége az aszkolas alatt csokken. A nyalka-
anyagok és a mézgak koziil jelentésebbek a glitkozanok, a gliik6z-anhidrid egysé-
gek és a dextran, melyek néhany tized g/dm®koncentraciéban taldlhatok a borban.
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A bor aromaanyagai

A bor aromakomponensei tartalmazzak a szélében, illetve a mustban meg-
talalhato vegytleteket, melyek kiegésziilnek az erjedés soran képz6dott aroma-
hordozé vegyiiletekkel. A borban el6fordul6 iz- és illatanyagok a kémiai csopor-
tositads szerint az aldbbiak: aldehidek és ketonok, acetdlok; észterek; laktonok és
més oxigéntartalmu heterociklusos vegytiletek; terpének és oxigénszarmazékaik;
nitrogéntartalmu vegytiletek; kéntartalmt aromak és polifenolok.

A sz6l6ben kevés aldehid fordul eld, mert az aldehidek alkoholld reduka-
l6dnak, a hexanalok és a hexenalok pedig részt vesznek a ftillat kialakitdsaban.
A legnagyobb mennyiségli borban talalhat6 aldehid az acetaldehid, mely az il-
latkiiszob feletti mennyiségben kellemetlen szagt, az erjedés vége felé viszont
koncentracidja a minimalisra csokken. Az acetaldehid a kénessavval reakcioba
lép és felhasznal6dik a procianidinek polimerizaci6jdban. Egyéb, a borban elé-
fordulé aldehidek a furfural, az 5-hidroximetil-3-furanaldehid (furfurol), a fe-
nolaldehidek (a fahéjaldehid és a vanillin), valamint a benzaldehid. A borban
el6fordulé ketonok a nor-izoprenoid, a damascenon, az a-ionon és a B-ionon,
melyek tobb szél6fajta aromaanyagainak kialakitasdban vesznek részt. A diacetil
a vajra emlékeztetd, nem kivanatos szagot eredményez, mely borbetegségre utal,
és melyet bizonyos tejsavbaktériumok tevékenysége okoz. Az acetalok akkor ke-
letkeznek, amikor egy aldehid reagal két alkohol hidroxilcsoportjaval. A borban
jelentéktelen koncentraciéban fordulnak eld.

A borokban mintegy 160 speciilis észtert azonositottak, amelyek csak ala-
csony (mg/dm?, ug/dm?®) koncentraciéban vannak jelen. Gytmolcsillatra emlé-
keztetnek, fontosak a fiatal borok aromajanak kialakitasaban. A monokarbonsav-
észterek kozil a legfontosabbak etil-alkoholbdl és telitett karbonsavbél képzéd-
nek. Gytimolcsészterek az izoamil-acetat, amely banan-, és a benzil-acetat, amely
almaillatot mutat. Az aminosavak etil- és metilészterei mg/dm?® nagysagrendben
fordulnak eld. Az erjedés végén a gytimolcsészterek hidrolizalnak alkoholra és
ecetsavra, mely az aromajelleg csokkenésével, laposodédsaval jar. Az alacsony
erjedési homérséklet eldsegiti a gyiimolcsészterek (izoamil-, izobutil- és hexil-
acetéat) képz6dését, a magasabb hémérsékletek a hidrolizisnek kedveznek. Az
etil-acetat mennyisége egészséges borokban altaldban 50 és 100 mg/dm?® kozott
van. Alacsony (50 mg/dm?®) vagy ez alatti koncentrdciéban kellemes, 150 mg/dm?
felett mar savanyu, ecet jelleg, kellemetlen szagot ad.

A laktonok és mas oxigéntartalmi heterociklusos vegyiiletek koziil a bor-
ban a y-laktonok fordulnak el8, melyek a sz616b6l kertilnek a borba, és az erjedés
és az érés folyaman is képzdédhetnek. A terpének és oxigénszarmazékaik fontos
szerepet jatszanak a gyogynovény-izesitési és a gylimolcsizesitésti borok illaté-
ban. Az egészséges sz616 terpénalkohol-tartalma stabil, de mennyisége csokken a
tarolas alatt, igy az illat kialakitdsdban a szerepe csekély. A muskotaly linalooltél
szédrmaz0, liliomra emlékeztetd illata folyamatosan felcserélédik az o-terpineol
dohos fenyére emlékeztetd illataval.
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A nitrogéntartalmi aromék koziil jelent6sebbek a pirazinok, melyek gyt-
rls nitrogéntartalmi vegyiletek. A 2-metoxi-3-izobutil-pirazin a zoéldpaprika,
a sauvignon blanc és a cabernet sauvignon borok illatanak kialakitdsaban vesz
részt. A piridinek (2-acetil-tetrahidro piridin) szerepe az ,egériz” kialakitésa.
Kén-hidrogén és szerves kénvegyiiletek csak nyomokban fordulnak el6 a kész
borban. Erzékszervi kiiszobértékitk néhany pg/dm?®. A kénhidrogént az elemi
kén redukcidjaval éleszték termelik, amely a sziireti id6szakban megtalalhat6 a
sz6l6n. A merkaptanok szén-hidrogén-lanchoz kapcsol6dé szulfidhidril- vagyis
SH-csoportokbdl édllnak. A 2-merkapto-etanol részt vesz az Un. ,.bakszag” kiala-
kitasaban, a dimetil-szulfid (CH,-S-CH,) pedig rdkra emlékezteté szagot okoz. A
tiofének (2-metil-tiofén-3-o0l) gyenge hagymaszagot okoznak, a tioészterek (3-etil-
merkapto-propionat) pedig a ,rékaizt” adjak.

Polifenolok az aromaképzésben

A flavonoid-fenolok a vorosborok izét és zamatat alkotjak, az antocianinok
viszont kevéssé befolyasoljak a bor izét. A legjobban érezheté iz(i anyagok a vo-
rosborokban a katechinek és polimerjeik, a procianidinek és a kondenzalt tanni-
nok, melyek a keserti és htizos izérzetet alkotjék. A tirozin kb. 25 mg/dm? kritikus
mennyiségben hozzajarul a fehérbor keserti izének kialakitdsahoz, a 2-fenil-etanol
és a metil-antranilat viszont a borsiz kialakulasaért felel6s. Az aceto-vanillinnak
enyhe, vaniliara emlékeztetd illata van, a 2-fenil-etanol pedig rézsara emlékeztet6
illata. Néhany ill6 fenilszarmazék még a 2-fenil-etanol, a vanillin és a cingeron.
A sz6l16 hidroxi-fahéjsav-észterei ill6 fenolokka alakulnak. Az eugenol éltalanos
fiszeres jelleget ad, a guajakol pedig édeskés, fistre emlékeztetd illatti. Fontos
fenil-aldehidek a vanillin és a sziringaldehid, amelyeknek vaniliaillatuk van. Az
5-hidroxi-metil-2-furanaldehid (oximetil-furfurol) a kamillara emlékeztetd illatu.

Jellegzetes izhibat okozé vegyiiletek borban

A sz6l6fajtabol ered6 aromahibak a szamocaiz, a ribizliiz, a rékaiz, a burgo-
nya- és z0ldpaprikaiz, valamint az orvossagiz. Az erjedésbdl és a tovabbi mikrobi-
olégiai folyamatokbo6l ered6 izhibdk az ecetiz, a savanytkaposzta-iz, a ,Bockser”-
iz, az egériz, az orvosséagiz és a 16istalloiz. A térolés soran, hordds érleléssel vagy
szennyezdGdéssel a borba keriild, nem kivdnatos aromaanyagok okozzak a dugoizt
és a kerozinizt. Az ecetizt mikrobiolégiai folyamatok, az ecetsav megemelkedett
mennyisége okozzak. Ha a borban az ill6savak koncentraci6ja 0,8 g/dm?® koriili,
vagy tobb mint 90 g/dm? etil-acetat van jelen, erés ,,ill6iz” jelentkezik, ha az etil-
acetat tobb mint 200 g/dm?, érezhet ecetiz tapasztalhat6. Az ecetsavképzddés
mechanizmusa soran mindkét alabbi reakciét az alkohol dehidrogenaz enzim
katalizalja:

CH,CH,OH — CH,-CHO — CH,-COOH
etilalkohol-acetaldehid-ecetsav
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A hosszabb szénlanci aldehidek is oxidalodhatnak savakka.

A sz6l6fajtdbol szarmazo izhibak koziil a szamocaizt a furaneol nevii vegyti-
let okozza, melynek érzékszervi kiiszobkoncentraci6ja 100-150 ug/dm?®. A burgo-
nyacsira- és a zoldpaprikaizt a 2-alkil-3-metoxipirazinok, melyek izkiiszobértéke
2-150 ng/dm?, és a 2-propil-3-metoxi-pirazin okozzak, mely a borokban 0,6-38 ng/
dm?® koncentraciéban fordul el6. Az orvossagiz okozéi az illékony fenolvegyi-
letek. Ha a vinilfenol-tartalom>700ug/dm?®, akkor nagyon kifejezetten érezhet6
az. orvossagiz. A 4-etil-guajakol ldistalloizt és -szagot okoz. Az egériz, mely az
egérvizeletre emlékeztet, olyan borokban alakul ki, amelyek nem kaptak meg-
felel6 kénezést, savtartalmuk alacsony, pH-juk pedig magas. A bokser (bakszag)
kialakuléasat kiilonb6z6 kéntartalmu vegyiiletek okozzak.

A tarolas soran vagy szennyezésként a borba keriil6 izhibak kozé tartozik a
petréleumiz, melyet a karotionidok bomlasabél szarmazo szén-hidrogének okoz-
nak. A dugbizt és a penészizt a dugdk mikrobiélis fert6zottsége és a szabad klér
jelenléte egyiittesen okozza. A korai cregedési iz kivalté vegyiilete a 2-amino-
acetofenon, melynek nagyobb mennyiségéért a stresszreakciok felelsek (szaraz-
ség, kevesebb tdpanyag (f6leg nitrogén), a sz616 nagyobb terhelése).

A must asvanyianyag-tartalma az erjedés alatt valtozik, mert egyes anya-
gokat az éleszté hasznal fel, méasok pedig oldhatatlan s6k alakjaban kivdlnak. A
bor normalis klorid (CI") tartalma kicsi, 20-200 mg/dm?, de a s6s, szikes talajon
termesztett sz6l6k borai 1 g/dm® kloridot is tartalmazhatnak. A szulfat (SO,*)
50-100 mg/dm’-nyi mennyiségben a sz616bdl ered. A kénessav egy része kén-
savva oxidalédik, az dszkolds soran a borok szulfattartalma novekszik, de az 1 g/
dm?-t ritkan haladja meg, altalaban 200-500 mg/dm?. A magyar borokban 200-
540 mg/dm?® foszfatot (PO,*) talaltak, melynek tizedrésze szerves kotésben van.
A magyar borokban 0-52 mg szilikat (SiO,*)-ot mutattak ki. A bromid (Br) kis
mennyiségben (0,1-0,8 mg/dm?), a fluorid (F-) pedig 1 mg/dm? koriili koncent-
raci6ban mutathaté ki a borokban. A jodid (I") igen kis mennyiségben, néhany
tized mg/dm?® koncentréciéban a borok normélis alkotérésze. 10-80 mg/dm? ,,bor-
savban” kifejezett borat (BO,*) a borok normalis alkotérésze. Nitratot (NO,) a
sz616, a must és a bor csak nyomokban tartalmaz.

A borokban 100-1800 mg/dm® kalium (K*) van. A kaliumtartalom 400-
1600 mg/dm® kozott, a legtobb esetben 600-1000 mg/dm? kozott valtozik. A bor-
ban a natrium (Na*) mennyisége 10-200 mg/dm® koézotti, a magyar borokban
10-50 mg/dm?® natrium talalhat6. A borok kalciumtartalménak (Ca?*) hatart szab
a kalcium-tartarat csekély oldhatésaga, ezért a borok kalciumtartalma csak 50—
160 mg/dm? kozott ingadozik. A magnézium (Mg?*) minden borban eléfordulé
s6ja konnyen oldhat6, mennyisége a musttdl kezdve a kész borig nem valtozik,
a borok magnéziumtartalma 60-140 mg/dm?. A sz6l61é eredeti vastartalma (Fe?*)
2-5 mg/dm? kozott van, a borok vastartalma erdsen véltozé, 5-15 mg/dm® kozotti.

Néhany tized mg/dm? réz (Cu?*) a sz616bél szarmazik, de ennél 1ényegesen
tobb kertil a réztartalmu védészerekbél a borba. A mustok réztartalma a 20-30 mg/
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dm?-t is elérheti. Az Gjborok réztartalma rendszerint 1 mg/dm? alatt van. A borok
réztartalma a legtobb esetben 0,1-2,0 mg/dm?. Néhany mg/dm?®-nyi mennyiség-
ben az aluminium (Al**) rendes alkotérésze a bornak. Mennyisége 50 mg/dm?®-nél
kevesebb. A mangan (Mn?*) 1-2 mg/dm® koncentraciéban taldlhaté a szél6ben,
mig a borok mangantartalma 0,2-5 mg/dm? kozotti. A mustok 0,5 mg/dm3-nél
kisebb mennyiségben tartalmazzak az 6lmot (Pb**), mig a borokban 0,1-0,4 mg/
dm?® az 6lomtartalom, melynek maximalis értékét 0,6 mg/dm3-ben szabtdk meg.
A cink (Zn?*) normalis mennyisége 0,1-5 mg/dm?, az arzén (As**) pedig 0,01 mg/
dm? koncentraciéban van jelen a borban, az 1 mg/dm? feletti arzéntartalmu bor
fogyasztdsa mar veszélyes!

Vitaminok a borban

A borbdl teljesen hianyoznak a zsiroldhaté, az A-, a D-, az E- és a K-vitamin,
a vizoldhat6 vitaminok koziil pedig az aszkorbinsav hianyzik a borbél, ugyan-
is az erjedés alatt a mustban esetleg jelen levé C-vitamin is lebomlik. A tobbi
vizoldhat6 vitamin legnagyobb része kisebb-nagyobb mennyiségben megtalal-
haté a borban, melyek legnagyobb része a sz6l6b6l szarmazik, de az éleszték is
szintetizalnak vitaminokat. A bor mint B, -vitamin (tiamin) forras alig jon szami-
tdsba, mert mennyisége egy liter vorosborban kevesebb mint 10 ug, a fehérbor-
ban pedig 10 ug korali. (A tovabbiakban az elsé érték a vorosborra, a masodik a
fehérborra vonatkozik.) A vorésborok jéval tébb B,-vitamint (riboflavin) (177-32
ug) tartalmaznak, mint a mustok, mert a vorosborokban a szinezékek megvédik
az elbomlastol. A B -vitaminbdl (piridoxin) (0,35-0,31 mg) 1 liter bor kb. a napi
sziikséglet tizedrészét biztositja, mig B,,-vitaminbél (kobalamin) (0,06-0,07 ug)
1 liter bor a napi sziikséglet 6-7%-at fedezi. A bor jelentés H-vitamin (biotin)
(2,1-2,0 ug) forrds, 1 liter bor a napi szitkséglet 6todét fedezi. PP-vitaminbol
(nikotinsav-amid) (1,36-0,82 mg) 1 liter bor a napi sziikséglet 5-10%-at, panto-
ténsavbol (0,98-0,82 mg) a napi sziikségletnek csak tizedét fedezi. A bor mint
folsavforras (pteroil-glutaminsav) (2-2 ug) alig johet szamitasba. Osszességében
elmondhat6 tehat, hogy a bor nem jelentés vitaminforras, kis mennyiségt vi-
taminjai azonban mégis fontos szerepet jatszhatnak hidnyos taplalkozaskor. A
must kevesebb vitamint tartalmaz, mint a bel6le késziilt bor, mert az erjedés so-
ran a mikroorganizmusok nemcsak fogyasztjak, de termelik is a vitaminokat.

5.8.1.5. A bor fejlédésének kémidja

A hordéban érlelt minGségi borok a tarolasi idé alatt mélyrehaté kémiai és fizikai
valtozasokon mennek keresztiil, ezek a bor érése, jellegének kialakulasa, ore-
gedése és elvéniilése. Az érlelés soran bekovetkezé valtozasok lehetnek fizikai
jelenségek (az alkohol és a viz elparolgasa, az élesztésejtek kitilepedése) és fizi-
kai-kémiai jelenségek (a borké és a kalcium-tartarat képzédése, illetve kicsapdda-
sa, a kolloidok koagulacidja és flokkulaciéja (fehérjék, tanninok és szinanyagok),
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a polifenol-vegyiiletek oxidaciéja, az acetalképz6dés az aldehidek és az alkohol
kozott, illetve a kotott- és illsavak észterezédése alkoholokkal) és biolégiai val-
tozésok [a maradékcukor kierjedése (utderjedés), bioldgiai almasavbomlas, az
aminosavak alkoholos erjedése, az éleszt6k 6nemésztése (autolizis)].

Oxidaciés-redukciés jelenségek a borokban

A borok literenként, 20 °C-on, 5,6-6,0 cm?®, 12 °C-on 6,3-6,7 cm?® oxigént
oldanak. A borban 1évé szén-dioxid nagyobb mennyisége az oxigén oldodasat
jelentésen lassitja. Az oldott oxigén véltozé sebességgel kotédik a bor oxidélhato
anyagaihoz. A vas és a réz katalizalja az oxidaciét, egyiittes jelenlétiik erdsiti a
katalizdciés hatast.

A bor tarolasa, érése soran képz6dé aromaanyagok

Az érés alatt alakul ki az oxidativ buké, melynek soran aldehidek és aceta-
lok képzdédnek. A vorosborok fahordds taroldsa sordn a fabdl kioldédnak az
aromadus fenolvegytiletek (vanillin, eugenol, wisky-lakton), melyek jelentésen
alakitjak a bor izét és zamatat. A reduktiv buké kialakuldsa sordn az észtertar-
talom valtozik, az acetdlok mennyisége és a gytimolcsiz, a frissesség csokken, a
mono- és dikarbonsav-etil-észterek mennyisége pedig n6. Megjelennek a karotin-
és a szénhidréat-bomlastermékek, a terpénvegytiletek reakcidi soran viszont a li-
nalool, a geraniol és a hotrienol mennyisége csokken, és az a-terpineol, valamint
a nem illatos hidroxilinalool és nerol-oxid képzdédik.

5.8.2. Borhamisitas

A borhamisitas torténete akkor kezd6dott, amikor az emberek felfedezték a
boreléallitas technolégiajat. A bor kizarélag sz6l6bél késziil, azonban olyan
esetekben, amikor rossz volt a sz6l6termés, esetleg amikor a filoxéra majd 50%-
at kipusztitotta a sz6lének, és nagyobb habortuk esetén, amikor megnétt a kato-
nasag részérél a borfogyasztasi igény, eljott a hamis borok ideje. A kiilonféle
adalékokkal, szinezékekkel, cukrokkal, izanyagokkal kezelt borok vagy a sz616t
egyaltalan nem latott hamisitvanyok jelent6s konkurenciat jelentettek a becsii-
letes boraszok szdmaéra, és a becstelenek gyors meggazdagodasat tették lehet6vé.

5.8.2.1. A borhamisitdas definiciéja

A borhamisitas minden olyan technolégia vagy kiillonb6z6 segédanyagok hasz-
nalata, melyet a torvények és a jogszabalyok nem engedélyeznek a borkészités
soran. A borhamisitdsrél Magyarorszégon a Bortorvény rendelkezik, mely szerint
»Az a boraszati termék, amelyet a jogszabalyokban vagy nem engedett anyagok
felhasznélasaval, vagy a jogszabalyokban meg nem engedett mddszerrel éllitot-
tak el vagy kezeltek, nem mindsiil szél6bornak.” A jogszabaly alapjan hamisi-
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tott bornak minéstil, ha a borkészités soran engedélyezett anyagot hasznalnak,
de az engedélyezettnél nagyobb mennyiségben, vagy nem engedélyezett anyagot
hasznélnak, mint amilyenek a viz, az etilén-glikol, a glicerin, a mesterséges szin-
és aromaanyagok. Az el6bbire példa, ha szacharézt hasznalnak a must cukorfo-
kanak feljavitaséara, de az engedélyezettnél nagyobb mennyiségben.
Hamisitasnak mindstil az is, ha a bort jogsérté médon atcimkézik, atcsoma-
goljak, hamis az a bor is, melyet emberi fogyasztasra alkalmatlan termékekhbdl
allitanak el6, amelynek emberi fogyasztasra val6o alkalmasségat példaul szin-,
iz- vagy zamatanyagokkal elfedik, amelyet az eléallitasra torvényesen jogosult
engedélye nélkiil allitanak eld, amelynek cimkéjén félrevezet6 informéciokat ko-
z0lnek, és igy gazdasagi el6ny vagy haszonszerzés céljabél hoznak forgalomba.

5.8.2.2. A borhamisitas torténeti attekintése

A borhamisitast a torténelem folyaman mindig tiltottak, sé6t a torvények komo-
lyan biintették, azonban a hamisitok mindig egy 1épéssel a torvény el6tt jartak.
Krisztus el6tt 1800 koriill Hammurapi térvényei szigorian biintették a borha-
misitast. Az ékori Gorogorszagban és Romaban nagyon sok adalékanyagokbél
késziilt silany bort fogyasztottak a szegényebb népréteg tagjai, s6t esetenként
borecet és viz keverékét adtak a katonaknak bor gyanant. Gyakori volt a gyenge,
ihatatlan borok feljavitasara a gyantaval és fliszerekkel torténé kezelés, de a jo
mindségl borokat is izesitették példaul mirtusszal, mézzel, aszalt gytimolcesokkel
és rozsaszirommal is.

A kozépkorban, s6t az Gjkorban is tovabb élt a borhamisitas hagyomanya, és
az igazi nagy hullam akkor indult el, amikor a 19. szazad végén a kémiai és az
élelmiszer-tudomany fejlédésével a hamisitok hozzajutottak kiilonb6zé mér-
gez6 vagy nem mérgezd szinezékekhez, melyek segitségével fehér borbdl vagy
akar csak vizb6l vorosborutdnzatot tudtak elallitani. A répa- és nadcukor olcsé
eléallitasat kovetéen a sz6l6torkolybdl allitottak el6 alacsony alkoholtartalmu
borokat, és gyakran mérgez6 hatast szinezékeket is alkalmaztak a borkészités
folyaman. Ez a hamisitasi hullam elérte a vilaghir( tokaji borokat is, ezzel pedig
veszélyeztették az évszazadok alatt kialakult jé hirét. A 20. szazad elején vizbdl,
alkoholbél, kiillonféle névényi savakbol és glicerinbdl allitottak el6 olcsé mes-
terséges borokat, melyeket a keresked6k atcimkézve j6 minGségii borként hoztak
forgalomba a piacon.

A Monarchidban az elsé bortorvényt 1893-ban hoztak, melyet 1908-ban egy
még szigoribb bortorvénnyel erdsitettek meg. A szigoritas hatasara a bor hami-
sitasa aldbbhagyott, ennek ellenére Magyarorszagon és az egész vildgon még ma
is hamisitjdk a borokat. Egy-egy leleplezés hatésara az egész borvidék elveszit-
heti j6 hirnevét, mint ahogy ez tortént hazankban az Alfoldi Borvidékkel, ahol
a kozelmultban tobbszorés mennyiségli bort allitottak el6 annal, mint amit a
sz6l6termés lehet6vé tett volna.
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5.8.2.3. A borhamisitas leleplezésére alkalmas korabeli médszerek

A hamis borok leleplezésére analitikai médszereket dolgoztak ki, melyek se-
gitségével a borhamisiték lebuktathaték. Hazankban Wartha Vincze kival6 ké-
mikusnak koszonhetd, hogy a borhamisitas el6térbe keriilt, hisz kémikusként
ismerte a hamisitasra hasznalt szinezékeket, és tanacsokat is adott a szinezékek
hamis borbdl toérténé kimutatasara. Az ¢ munkaibél ismerjik, hogy ,,Az isten
adomanya, az egri bikavér ma mar nem egyéb, mint fukszinnal festett borsav-,
gliczerin- és spiritusztrilégia! Nem csoda, hogy az ily m6don megtamadott tarsa-
dalom felbésziil és irt6 haborit akar inditani a hamisitok serege ellen, kik piszkos
nyerészkedésbdl nemcsak elég lelkiismeretlenek, hogy embertarsaik élete ellen
valésdgos merényletet kovetnek el, hanem még elég arczéatlanok, hogy a magyar
terméknek j6 hirnevét a kiilfold el6tt végképpen elrontsak. Valosagos hazaarulas
az ilyen cselekedet!” Ehhez nem lehet semmit hozzatenni, legfeljebb biisan meg-
jegyezni, hogy t6bb mint 130 év alatt alig valtozott valami, a hamisitdsok ma is
léteznek, és a hamisitas elleni kiizdelem ma is folyik.

Hogyan hamisitottak Wartha Vince idejében a vorosborokat? A bor festé-
sére eldszeretettel alkalmaztak a kiillonbozé katranyfestékeket, melyek koziil a
fukszin azért birt kiilonos jelentGséggel, mert e festéket a kék, az ibolya, a zold
és a sarga szinek el6allitasara is hasznaljak. Azért alkalmazzak a bor festésére,
mert a novényi festékeknél (mélyva, fagyalfa, gyalogbodza, alkormos) sokkal ki-
sebb koncentraciéban is el lehet vele érni a kivant hatast. 10-12 mg egy liter
fehérborban annak szinét vorosre véaltoztatja anélkiil, hogy ize és aroméja meg-
valtoznék, mig a novényi festékekbdl hasonlé szinhatés eléréséhez sokkal tobb
kell, ami mar megvéltoztathatja a bot zamatat. A fukszin mellett annak savas
valtozatat, a savas fukszint is hasznaltak festésre, amely vizben jél oldédott és
az allas soran sem valt ki. Hasznaltdk még a B-naftol- és a naftilamin-szdrmazé-
kokat, az anilinbarnat, a krizotoluidint, a safranint, a grenadint és mas anilin
festékeket, és f6ként az anilin ibolyat, mely szinének tompitasara a karamel sarga
szinét hasznaltak fel.

Wartha Vince moédszereket dolgozott ki ezen katranyfestékek vorosborbol
torténé kimutatasara. Az els6 médszer szerint a bort magnézium-oxiddal talte-
litette, majd a kapott elegyet amilalkohol-éter keverékével kirazva, annak szine
fukszin jelenlétében megvorosodott. A masik médszer szerint a bort 6lomecet-
tel kicsapatva a sziirlet voros szine arulkodott a fukszin jelenlétérél. A legér-
zékenyebb médszere szerint a forralassal bestritett bort ammoénium-hidroxidos
kozegben kezelve, majd a kapott anyagot éterrel kirdzva fehér porcelanedény-
be toltotte. Az extraktum a fehér gyapjiszal szinét vorossé valtoztatta. Ezzel a
modszerrel 1 mg fukszint is ki tudott mutatni. A voros szin s6sav vagy ammonia
hatasara elszintelenedett.

A korabeli tudésok megemlitették azt is, hogy a borhoz kevert katranyfes-
tékek altaldnos testi leromlast idéznek el6, és leginkdbb a vesére gyakorolnak
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karos hatést, melynek kovetkeztében megnd a vizelet fehérjetartalma. Nem vélet-
len, hogy ezen ismeretek birtokaban Wartha Vincét a hamisitasok elleni haborta
élharcosdnak kell tekinteni, aki méar 130 évvel ezel6tt fellépett a j6 mindség,
hamisitast6l mentes bor eléallitdsa érdekében. Tobbek kozott a hozza hasonlé
tuddésok munkajanak eredményeképpen a borhamisitds néhany évtized alatt mi-
nimalisra csokkent Eur6paban.

5.8.2.4. A borhamisitas jelenlegi helyzete

Hamisitjak-e a borokat mostanéban, illetve milyen tritkkoket alkalmaznak a bor-
hamisitok, egyaltalan miért hamisitjak a borokat? A korabbi évszazadok soran
alkalmazott hamisitasok kora a modern analitikai m6dszerek térhdditésaval le-
jart. Azért is nehéz hamisitani, mert a borkészités soran keletkezett mellékter-
mékek tjrahasznositasat torvény tiltja, ezért torkoly-, illetve sepréborokat ma
mar nem lehet el6allitani. A bor természetes alkoholtartalma a sz6l6cukorbél
keletkezik, amelynek mennyisége a korai sziiretkor, a sok termés esetében, keve-
sebb a kivanatosndl, ezért ilyenkor térvényesen lehet, a megengedett mértékben,
cukorkiegészitést alkalmazni, a megengedettnél nagyobb mennyiség hozzaada-
sa azonban mar hamisitdsnak mindésiil. Magas alkoholtartalom esetében a bort
vizezéssel gyengitik, amely eljaras Magyarorszégon tilos, az Amerikai Egyesiilt
Allamokban azonban a hosszitdsnak vagy nyujtasnak nevezett vizezés torvényes
keretek kozott zajlik.

A must cukrozasa, illetve cukrozasa és vizezése elterjedt gyakorlat az
egész vilagon. A borel6éllitas sordn ezen kiviil olyan adalék- és segédanyagokat
is hasznalnak, mint a fajéleszt6k, és azok szaporodaséhoz sziikséges tapanyagok,
stiritmények, szinanyagok, tannin, borkdsav, citromsav, gumiardbikum, glicerin,
illetve olyan anyagokat, melyekbél kén-dioxid szabadul fel. Nem megengedett a
vizelvétel, a stirités sem, mellyel édesebb és testesebb borokat lehet eléallitani.

Elészeretettel alkalmazzak a bor minéségének javitasara a glicerinnel tor-
téné kiegészitést is, amely ugyan természetes alkotorésze a bornak, de ha meny-
nyisége meghaladja a maximélisan engedélyezettet, az mar hamisitdsnak ming-
stil. Amerikaban egyébként a glicerinezést sem tiltjak a torvények. A természeti
kornyezet megvaltozasa, a klima atalakulasa is megkovetel bizonyos jogszabaly-
valtozasokat, mert példaul a megnovekedett atlagh6mérséklet miatt a sz616 szer-
vessavtartalma lényegesen kisebb, mint korabban, ezért mig néhany éve csak
borkésavat lehetett a borhoz adni, addig manapsag engedélyezett az almasavval
és a tejsavval valo kiegészités is. Engedélyezett a tanninnal és az aszkorbinsavval
valé kiegészités, s6t cukrozni is lehet a jogszabdlyban meghatarozott mennyisé-
gig. Aki a hatarértékeket atlépi, az borhamisité.

A magyar borok hamisitasara gyakran hasznaltak az olcsé, kiilfoldi bo-
rokat, melyeket hazaiként dragabban tudtak eladni. Ez a mddszer azonban az
ellenérzések miatt visszaszorult. A mennyiséggel is nehéz manipulalni, mert be-
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cstilni lehet, hogy egy hektarrél mennyi sz6l6t lehet betakaritani, ami atlagosan
12 tonna. A must a sz6lének 75-80%-a, azaz 100 kg sz6l6b6l 80 liter mustot,
ebbdl pedig 75 liter bort lehet el6éllitani. A kiillonboz6 széléfajtak ugyan maés-
ként viselkedhetnek e tekintetben, de nagy kiillonbségek nincsenek, a becslés
biztonsaggal elvégezhetd.

Magyarorszdgon a Nemzeti Elelmiszerlanc-biztonsagi Hivatal feliigyeli a
borok minésitését és kiizd a hamisitas ellen. Az e célra kialakitott laboratéri-
umban szinte atomi szinten képesek vizsgalni a termékeket a novényi eredet
megallapitasdnak érdekében. Bontas nélkiil, a palackon keresztil is meg tudnak
hatérozni bizonyos paramétereket, de a klasszikus analitikai médszerek mellett
a nagymiiszeres analitikat is hasznéljak a borok mindgsitésére. Ezek kozé tartozik
példdul a magneses magrezonancia analizis, az izotéparany-vizsgalat, a tomeg-
spektrometrids analizis, a gdz- és a nagyhatékonysagi folyadékkromatografia,
az atomabszorpcids spektrofotometria, az induktiv csatolasi plazmaemisszié
és egyéb miiszeres vizsgalatok. Ezekkel a technikakkal a leggyakoribb hamisitdsi
trukkok, mint példaul a nem szdélGeredeti cukorral végzett tilzott feljavitas, a
vizzel valé higitds vagy példaul a mesterséges édesitészerek hozzdadasa kony-
nyen kimutathaté.

Ezen megbizhaté médszerek alkalmazasara azért van sziikség, mert a kor-
szerii modszerekkel késziilt hamisitvanyokat a fogyasztok tobbsége nem ismeri
fel. A nagyon olcsé boroktol mindig évakodni kell, mert nagy a veszélye a hami-
sitasnak. A leggyakoribb triikkok a hamisitasra a tal magas kén-dioxid-tartalom,
esetleg nehézfémek keriilhetnek bele a hamisitas folyaman, de belekeriilhetnek
toxinok (almalével val6é hamisitas soran), etilén-glikol és metanol is. Illegalisan
mesterséges édesitGszereket és szinezékeket is adhatnak a borhoz azok tulajdon-
sdgainak javitasa vagy romlott voltdnak elfedése miatt.

Esetenként maga az allam is beszall a hamisitasba. A mult szdzad hatva-
nas éveiben 13-szor annyi Lednykat adtak el a szovjeteknek Magyarorszagon,
mint amennyi termett. A kilencvenes években szalma aztatasaval hoztak létre
aranysarga szint hamisitott bort, ami a borhamisitas cstcsét jelentette Magyar-
orszagon. Az 1997-ben létrejott 6sszefogés és szervezeti fellépés kovetkeztében
Magyarorszagon a borhamisitas visszaszorult, de becslések szerint a forgalom-
ban 1évé borok 20%-a még mindig hamisitott.

A hamisitas megitélését neheziti az is, ha egyes orszagok nem tudnak meg-
egyezni abban, hogy ki jogosult bizonyos fajtaja borok eléallitasara. A tokaji
aszut az egész vildgon hamisitjak, ami jelent6s anyagi és presztizsveszteséget
okoz Magyarorszagnak. Hamisitjadk az olaszok (Tocai Friuldno), az elzésziak
(Tokay d Alsace), és Szlovékidval is vitas tigyeink vannak e tekintetben, mert
a trianoni békediktatum kettévagta a tokaji borvidéket, ugyanis a tokaji borvi-
dék harom magyar kozsége Szlovékidhoz keriilt. Osszesen hét szlovak kozség
tart igényt a tokaji megnevezésre, ami miatt Magyarorszag tiltakozik, mert a ma-
gyar aszu kiilonleges mindségét a természeti adottsagok, az emberi tényezdk és
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hagyomanyok, valamint a speciélis technolégia adja, ami csak Magyarorszagon
talalhat6 meg. Az ukrajnai Beregszdszon nagyiizemi médon folyik a tokaji bor
hamisitasa, amit elsésorban olasz piacon értékesitenek, és probéalkoztak a tokaji
sz6l6vesszé Krimben val6 telepitésével is.

5.8.2.5. Néhany példa a bor hamisitasanak kimutatasara nagymiiszeres
analitikai kémiai technikakkal

Egy jol felszerelt élelmiszer-vizsgalé laboratériumban nem okozhat problémat a
durva borhamisitdsok kisztirése. A magyar bortérvény jelenleg ugyan megengedi
a szachar6z mustjavitasra val6 felhasznalédsat, de csak az engedélyezett mérték-
ben. A nagyobb mennyiségi szachardz a klasszikus mddszerekkel, a redukalé és
a nem redukald, valamint az 6sszes cukor mennyisége klasszikus médszerekkel
vagy HPLC-vel konnyen meghatarozhaté.

A mustok titralhat6 savtartalma a fajtatol, a termdéhelytél, az idéjarasi viszo-
nyoktdl és a sziiret idépontjatdl fiiggéen tag hatarok kozott valtozik ugyan, de a
sz6l6ben és a mustban csak L(+)-borkésav és L(-)-almasav fordul el6. Ameny-
nyiben a borbél D-borkdsavat és a D-almasavat lehet kimutatni, mondjuk oszlop
el6tti szarmazékképzéssel, HPLC-vel vagy kiralis oszlopon szdrmazékképzés nél-
kil, biztosak lehetiink abban, hogy a borhoz nem sz616 eredetti savakat kevertek.

Nem ilyen egyszer(i a helyzet a tejsav esetében, mert a boréleszték ugyan
szinte kizarélag D(—)-tejsavat allitanak el6 a cukorbél, de a biolégiai almasav-
bomlés sorédn a tejsavbaktériumokban az L(—)-almasavbél L(+)-tejsav keletkezik,
igy végiil az enentiomerek analizise ebben az esetben nem alkalmas a borhami-
sitas kimutatésara. A folyadékkromatografidval meghatarozhaté vegytiletek ko-
ziil emlitést érdemel még a szorbit, mely megtaldlhaté a korte, az alma és maés
gytimolcsok levében, a sz6lémust és a bor azonban csak csekély mennyiségben
(max. 80 mg/dm?®) tartalmazza. Jelent6sebb mennyiségii szorbit jelenléte esetén
a sz6lémusthoz mas gyiimolcsok levét keverték, a hamisitas egyértelmten ki-
mutathaté.

Folyadékkromatografiaval meghatarozhaték még a borban 1évé 6sszes mono-
és diszacharid, a glicerin és az etilén-glikol, a mono-, di- és trikarbonsavak, a
polifenolok, a szinezékek, a vitaminok és az aromanyagok, ioncserés oszlop-
kromatografiaval pedig a bor kotott és szabad aminosavai, valamint a belélik
képzEdott biogén aminok. A glikonsav is meghatarozhaté nagyhatékonységu fo-
lyadékkromatografidval, melynek jelenléte bizonyitja, hogy az édes bor nemes
rothadast sz6l6bdél szarmazik. A mustok és a borok 120 mg/dm? glitkonsavat tar-
talmaznak. A glitkuronsavat a nemesrothadason vagy rothadason atment sz616k-
ben mutattak ki. A borban 0,40-1,25 mg/dm?® mennyiségben talalhaté.

Gézkromatografidval minden olyan héstabil vegyiilet meghatérozhaté, amely
illékony, vagy szarmazékképzéssel illékonnya tehets. Kiillonosen hatékonyan al-
kalmazhaté borok analizisére a kapillaris gdzkromatografiaval kapcsolt tomeg-
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spektrometria (GC-MS), amellyel eddig hozzavet6legesen 350 illéanyagot tudtak
a kiilonboz6 borokbél kimutatni. Ezek kozé tartoznak az alkoholok, a ketonok,
az aldehidek, az ill6 és nem ill6 zsirsavak, az észterek, a zsirsavszarmazékok,
a viaszok és a gyantdk komponensei, és az erjedés, valamint a bor érése soran
keletkez6 szamos zamatanyag. Meghatdrozhaték a kiilonféle borfajtak specifikus
aromaanyagai, melyek segitségével azt is ki lehet mutatni, hogy milyen borokat
hézasitottak (Cuvée, kiivé), illetve milyen bort milyen masikkal hamisitottak.

Az atomabszorpciés spektrofotométerrel és az induktiv csatoldasti plazma-
emisszios fotometriaval a makro- és mikroelemek, de még a ug/liternél kisebb
koncentréaciok is konnyedén kimutathaték és meghatarozhatok.

Osszegezve az elmondottakat, ha rendelkezésiinkre allnak az elébbi nagy-
miiszeres technikédk, szinte nincs olyan komponens a borokban, amelyeket ne
lehetne kimutatni és azonositani. Ha ismerjik a komponensek mennyiségét és
aranyat, a kiillonféle borfajtdkra jellemz6 standardokat, nincs az a ravasz borha-
misité, akit ne lehetne ezek segitségével leleplezni. A médszerek részletes leirasa
a konyv 4altalanos, analitikai modszereket ismertetd fejezetében megtalédlhatok.

5.9. A palinka és annak hamisitasa

5.9.1. A palinka definiciéja

A 10/2008-as EK-rendelet szerint a gyiimolcsparlat olyan szeszes ital, amelyet
kizérdlag hisos, magozott vagy mag nélkili gytimolcsok mustjanak, valamint
bogyé6termésének vagy zoldségek alkoholos erjesztésével és beparlasaval nyer-
nek, amelyet 86%-osnal kisebb alkoholtartalomra péarolnak be Ggy, hogy a gyii-
molcsok és termékek aromaja megmarad a parlatban, amelynek illéanyag-tartal-
ma legalabb 200 g/hektoliter abszolut alkoholra vonatkoztatva. Csonthéjas gyii-
molcsbdl késziilt parlat esetén a hidrogéncianid-tartalom nem haladja mega 7 g/
hektolitert abszoltt alkoholra vonatkoztatva, a gyiimolcsparlatok maximalis me-
tilalkohol-tartalma 1000 g/hl abszolt etil-alkoholra vonatkoztatva, de egyes gyii-
molcsok esetében ez 1200 vagy 1350 g/hl is lehet, a gyiimolcsparlat minimalis al-
koholtartalma 37,5%, és a gytimolcspérlat nem izesitett. Az Eurépai Unién belil
palinkanak csak a Magyarorszag teriiletén termett, erjesztett és kif6zott parlatot
lehet nevezni, bar némi vitaink vannak a szomszédos orszagokkal e tekintetben.

5.9.2. A palinka torténete

Az emberek mar évezredek 6ta tudjak, hogy az erjedt gyiimoélcsok vagy a bel6litk
készilt 16 bodito hatassal bir, amit élvezetszerzés céljabol ki is hasznéltak. A leg-
elsd irdsos emlékek a sorkészitésrél a Kr. e. 1700-as évekbdl szarmaznak, amikor
Hamurabi torvényei mar rendelkeztek a sor arar6l és mingségérél. Hamarosan
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rajottek arra is, hogy sz6l6bél hogyan kell bort késziteni, de a tomény szeszes
italok el6allitasa még majd harom évezredet varatott magéra. A pélinka készitése
és fogyasztasa nagy hagyomanyokkal rendelkezik Magyarorszagon, ezért ezen
ital kapcsan mutatjuk be azt, hogy a j6 mindségii gyiimolcsbél hogyan lesz olyan
eredetvédett élvezeti cikk, amelynek nevét Magyarorszaggal és a magyarokkal
kotik ossze. Ebben a fejezetben azokat a technolégiai folyamatokat ismertetjiik,
melyek sordn az alapanyagbdl a tisztitason, az el6készitésen, a cefrézésen, az
erjesztésen, az elparologtatason és a kondenzélason keresztiil eljutunk a kivalo
mindségii palinkahoz.

Az elsé leparlékat valdszintiileg Egyiptomban {izemeltették, akkor azonban
még nem szeszes italokat, hanem kiillonboz6 ill6olajakat és parlatokat allitottak
el6. Az arabok jottek ra arra, hogy hasonld eljarassal a sz6l6- és palmaborbél
égetd iz, nagy élvezeti értéki parlat allithat6 el6. Szibéridban az Gslakosok er-
jesztett tejbdl, kumiszbdl is készitettek parlatokat, majd a Kr. u. 10-12. szazadban
Azsiaban és Eurépa nyugati felében is 4ltalanossa valt a szeszparlatok eldallitésa.
Az els6 fogyaszthat6 szeszes italokat a 11. szazad kozepén készithették, az elsé
gabonapérlat eléallitasdnak feltételezett ideje a 13. szazad, mig a gytimolcsparla-
tok eléallitasara még par szaz évet varni kellett.

E korbdl szarmazik az égetett szesz elnevezés is, amely arra utal, hogy a
parlat frakci6it még nem tudtak tokéletesen szétvalasztani egyméstol, igy a leg-
tobb szeszes italnak égett, kozmas jellege lehetett. A 16. szazadban a kolostorok-
ban gy6gynovényes alkoholos elixireket allitottak eld, a 17. szazadban pedig mar
kozismertek a gyégydszati célra el6éllitott izesitett, illatositott parlatok, melyek
eléallitasa soran mentat, fahéjat, szegfliszeget, anizst és szerecsendiot hasznaltak
izesit6ként, amelyekre rendkiviili médon megnétt a kereslet. Altalanossa valt a
torkolypélinka f6zése, és a borparlaton tal el6éllitjak a gabonaszeszbél készitett
édes likoroket is.

A szeszf6zés technologiaja az 1800-as évek elején még kiforratlan volt: nyilt
tiz folott kis tistokben végezték. Forradalmi valtozast a g6zkazanok elterjedé-
se hozott, ami lehetévé tette az tistok és a gézkazanok egybeépitését, a modern
lepérl6 technika létrehozasat, ami egyeduralkodévéa valva a hazi palinkaf6zést
szesziparra alakitotta at.

Kival6 mindéségli, hosszu eltarthatéségi idej palinka csak kival6 alapanya-
gokbol, megfelelé technolégiaval készithets, mely feltételezi, hogy az eldallitas
minden faziséban a legtokéletesebb eszkozoket és modszereket alkalmazzak.
Mind a felhasznalt alapanyagokat, mind a technolégiakat illetéen az elmult év-
szédzadban olyan fejlédés jatszodott le a palinka-el6éllités teriiletén, hogy ma-
napsag gondos munkaval mind a kistizemekben, mind ipari méretben kival6é mi-
ndségii terméket lehet eldallitani. A folyamat minden résztvevéje belatta, hogy
az el6allitas soran fellépé barmely hibas 1épés az egész technoldgia egyébként
kival6 munkajét elrontja, tehat a termékpélya barmely pontjan elkovetett hiba a
végtermék mingségét jelentdsen befolyasolhatja.
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5.9.3. A palinkafajtak csoportositasa

A palinkafajtdkat tobbféle médon lehet csoportositani. Az alapanyag szerint is-
mertek nyers novényi alapanyagbdl készilt gyiimolcsalapa szeszes italok (gyii-
molcsparlatok, kortébdl pl. kortepélinka, vagy barackbdl barackpalinka), gabo-
nabdl késziilt szeszes italok (gabonapérlatok, pl. whiskey), vagy egyéb novényi
anyagokbol késziilt szeszes italok (pl. agavébdl késziilt tequila, vagy burgonya-
bdl, kukoricabdl el6éallitott tiszta szeszbdl késziilt szeszes italok). Boraszati mel-
léktermékekbdl, borbol borpérlatot, seprébél és torkolybdl pedig palinkat lehet
eléallitani. Végiil ott vannak még a tiszta szeszbdl késziilt palinkak, melyet aro-
maanyagokkal allitanak el§. A palinka aroméjanak fokozéasara, kiillonleges izek és
aromék kialakitaséra gytimolcsot, aszalt gyiimolcsot, fliszereket, gydgynovénye-
ket és aromakat is hasznalnak aromaanyagként.

A gyartas technolodgidja szerint a szeszes italok lehetnek erjesztéssel és le-
péarléssal késziilt termékek, melyek az alapanyag erjesztésével, majd leparlasa-
val késziilnek, mint amilyenek pl. a barackpalinka, a calvados vagy a tequila.
Készulhetnek hideguti technoldgiaval is, melynek soran tomény etil-alkoholbél
higitassal, izesitéssel készitenek alkoholos italokat, végiil a kombinalt technol6-
giaval késziilnek az olyan termékek, amelyeket tomény etil-alkoholnak aromas
novényekkel valé keverésével allitanak els, melyet egy végs6 desztillalas kovet.
Ezen utébbi technoldgiaval késziil pl. a gin.

A torvény szerint azokat az alkoholtartalmu, cefrébél leparlassal elallitott ter-
mékeket nevezziik palinkanak, melyeket gytimolcscefrébdl éllitanak el6. A gabo-
néabol készitett parlatokat csak szeszes ital néven lehet forgalomba hozni, és napja-
inkban a szeszipar készit etil-alkoholbdl esszencidk hozzaadasaval kommersz vagy
hideg Gton készitett nagy alkoholtartalmt italokat is, melyek 1ényegesen alacso-
nyabb aron keriilnek forgalomba, mint a gyiimolcspalinkak. Megkiilonboztetést
jelenthet még a szeszes italok kozott a foldrajzi eredetre valé utalas, erre példa a
konyak (cognac) és a brandy elnevezés. Sok brandy van forgalomban a vilagpia-
con, konyaknak azonban csak a Franciaorszag egy meghatarozott helyén termesz-
tett sz616b6l, annak borabol megfeleld technoldgiaval késziilt termék nevezhetd.

5.9.4. A palinka nyersanyagai, mindségi kovetelmények

A palinkakészités nyersanyagai a kiilonféle, cukortartalmt vad- és termesztett
gyumolcsok, illetve a boraszat melléktermékei. A gytimoélcespalinkak alapanya-
gai a termesztett és vadon termd gyiimolcsok, melyekbdl jelentés mennyiség all
rendelkezésre a pédlinkakészitéshez. Gytimolcspélinka-készitéshez csak az olyan
gyumolcsok alkalmasak, melyek jelent6s cukortartalommal rendelkeznek, hisz
cukorbél lesz az alkohol. A jé cefre magas alkoholtartalmd, s az alkohol ahhoz
is szitkséges, hogy szamos iz- és illatanyag kioldhatéva véljon, melyek alacsony
alkoholtartalom mellett bennemaradnénak a cefrében. A magas alkoholkoncent-
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racié ezen tul elGsegiti a mindségi illatkaraktert ado6 észterek, aldehidek és aceta-
tok képzdédését is. Rossz mindségl, rothadt, érésben visszamaradt vagy éret-
len, csekély cukortartalmi gytimolesbél jo6 mindségli palinka nem allithato elé.
Csekély cukortartalom esetén a cefrét a torvény altal meghatarozott mértékig le-
het cukrozni a nagyobb alkoholkitermelés miatt. Fontos, hogy a cefrealapanyag
gytimolcs ne tartalmazzon erjedést gatl idegen anyagokat, talajmaradvanyokat,
mert ezek karosan befolyasoljak az alkohol mennyiségét, ezért a gytimolcsot a
feldolgozas el6tt meg kell mosni. Szennyezett, éretlen vagy talérett gyiimolcsbél
nem lehet j6 mindségti palinkat eléallitani.

A kiilonféle, palinkakészitésre is hasznélt gytimolcsok cukortartalma a ko-
vetkezd: alma 6-12%, korte 8-12%, birs 10-11%, cseresznye 12-18%, meggy
8-15%, kajszibarack 8-12%, szilva 10-20% és Gszibarack 8-12%. A cukortarta-
lom egyértelmiien megszabja a szeszhozamot. 100 kg gyiimolcsbél a cseresznye
esetében 7,07 liter, kortébdl 5,26 liter, szilvaboél 4,75 liter, kajszibarackbol 4,72
liter, vegyes gytimolcsbél 4,55 liter, almébol 4,08 liter, meggybdl 4,03 liter, va-
don termd gytimolesokbdl 3,84 liter, Gszibarackbol pedig 3,23 liter tiszta szeszt
lehet elééllitani. A 20. szédzad elsé felében még az eperfa termését is hasznaltak
palinkakészitésre, azonban betegségei miatt kivagtak Gket, Gjakat pedig nem te-
lepitettek. A bel6le késziilt palinka zamattal nem rendelkezd, édeskés, semleges
iz1 ital, melyet a fogyaszték nemigen kedveltek.

A vadon termd boroka termésébdl is kivalo pédlinka készithets. A borékama-
gok ize édeskés, illatuk a terpentinére emlékeztets. A gin tipusu italok izesitdje,
amit a termés alkoholos erjedést kovetd leparlasaval készitenek. Magyarorszagon
is igen kedvelt és exportélt ital volt, mert 20-25%-o0s cukortartalma j6 szeszkiho-
zatalt eredményezett. A termGhelyi adottsagoktél fiiggben az olajokban gazdagok
kesernyésebbek, a kevesebb olajat tartalmazok zamatosabbak. A borékabol ké-
sziilt palinkat Erdélyben fenyépalinkdnak vagy feny6viznek hivjak, a Szlovakia-
ban termett bor6kabol pedig a borovicskat éllitjak elé. A gin izesitésére a bordka
gabonapélinka kivonatat hasznéljak. Az el6z6ekben felsorolt gyiimolcsokon tal
megemlitendé még a kék, illetve voros dfonya, a berkenye, a bodza, a malna, a
szeder és a szedermalna mint pélinka-alapanyag.

5.9.5. A palinkakészités technolégiaja

7 2

5.9.5.1. Az alapanyagok atvétele és mindsitése

A pélinkakészités célja kellemes zamatti nyersanyagokbdl, gyiimolcsokbél
olyan szeszes ital készitése, mely a nyersanyagra jellemzé 6sszes kellemes iz-
és illatanyagot tartalmazza, és nincs zamatot ront6 mellékize. F6 alkotorészek
a vizen és alkoholon kiviil a zamathordozék. Minden olyan gytimoélcs felhasz-
nélhaté palinkakészitésre, amelynek jelentés erjesztheté cukortartalma van,
s amelyek jellegzetes, er6s aroméjaak, érettek, egészségesek, épek, penésztdl,
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rothadastél mentesek. El6nyos, ha nagy a hiis/mag és alacsony a szar/gyiimolcs
arany és a pektintartalom. A gytimolcs atvételekor ellendérizni kell az érettségi
fokot, a tisztasdgot, a penészmentességet, a héjsérulést, a tor6dottséget és a
fajtara jellemzd illatot és izt. A gyimolcs lehet éretlen, szedésre érett, tilérett,
fonnyadt és folyds. Csak a kell6en érett gytimolcs alkalmas erjesztésre, mert
ebben van a megfelel6 mennyiségli cukor és aromaanyag. Az éretlen gyiimolcs-
ben ezek kis koncentraciéban vannak jelen, a tilérett gyiimolcs pedig a palinka
aromajat ronté anyagokat is tartalmazhat.

A gyumolcs lehetéleg ne tartalmazzon idegen anyagokat, elsGsorban foldet,
vagy ha igen, azt moséssal el kell tavolitani. Penészes, rothadt gyiimélcsbél nem
lehet j6 mindségii palinkat késziteni. Almabél megengedett a rothadt részek ki-
vagasa. A gytimolcs legyen lehetbleg tor6dés- és sériilésmentes, mert minden
feliileti sériilés a rothadasnak és a penészesedésnek kedvez. A jégveréstdl sériilt
gyumolcs akkor dolgozhatd fel, ha a sériilés két-harom napnél nem régebbi. Az iz
és illat vizsgalatdbdl meg lehet allapitani a fajtajellemzéket. A gytimolcs legyen a
fajtara jellemz6 tiszta aromaja, mely figg az érettségi foktdl is. Kézi refraktomé-
terrel meg lehet hatédrozni a gytimolcs 6sszes extrakttartalmat, amibél tablazatok
segitségével ki lehet szamitani a cukortartalmat.

A refrakci6érték alapjan, tapasztalati Gton meg lehet hatdrozni a varhat6
szesztartalmat. Az e célra alkalmazott szorzészamok a kajszibarack esetében
0,38, a szilvanal 0,36, a cseresznyénél 0,33, a meggynél 0,30, az almanal 0,43,
a vegyes gyumolcsnél pedig 0,36. Az igy kiszamitott szeszhozam csak idealis
koralmények kozott érhetd el, izemi koriilmények kozott ennél 10-20%-kal ke-
vesebbel kell szamolni. A ballasztanyagok (mag, rost, héj, szar) is csokkenhetik
az alkoholtartalmat, koziilik egyesek a palinka aromajat kedvezéen, masok hat-
ranyosan befolyasoljak. A szamitasok mellett célszerii probaerjesztést is végezni,
mely haromnapos erjedést kovetd desztillacié utan egészen pontos adatokat ad
az alkoholtartalomrol.

5.9.5.2. A cefrézés

A cefrézés sordn a gyiimolcsot a szennyezd, sziikségtelen részektsl megtisztitjuk,
melynek sordn olyan allapotba kertl, ami biztonsagos és gazdasagos szeszelal-
litast tesz lehet6vé. Az atvalogatas soran az idegen, a sziikségtelen vagy karos
anyagokat eltavolitjuk, mert ezek kellemetlen, fanyar izanyagot tartalmazhatnak,
amelyek rontjak a kész palinka mindségét. Nagyon veszélyes a foldszennyezés,
mert a palinka rossz izt és zamatot kaphat téle, s6t a talajbaktériumok az akrolein
képzodését is elésegithetik. A dohos, penészes, romlasnak indult gyiimolcsoket
el kell tavolitani, mert a rajtuk 1év6 gombék, penészek, vadéleszték kedvezétlen,
vajsavas, tejsavas, ecetsavas, acetonos erjedési folyamatokat indithatnak meg,
melyek soran akroleinen kiviil sok egyéb kéaros anyag is képzédhet. Az éretlen
gyumolcsot sem szabad feldolgozni, mert kis cukortartalma miatt alacsony lesz a
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szeszkihozatal, masrészt tal sok savat tartalmaz, ami a palinka aromajét elényte-
lentl befolyasolva savanyt, fanyar izhatéast okoz.

Az el6z6ek miatt a talajbaktériumokkal, vadélesztékkel szennyezett gytimol-
csoket meg kell mosni, mely sorén eltavoznak a permetezdszer-maradvanyok is,
melyek ugyancsak gatoljak az éleszték tevékenységét és nem kivanatos erjedési
folyamatokat segithetnek el. A legveszélyesebb igy keletkez6 mérgezé anyag az
akrolein, ami a talaj baktériumainak hatésara keletkezik az erjedés melléktermé-
kébdl, a glicerinbél. Az akrolein szintelen, kohogésre és a kornyezetre ingerld
szagu, a nyéalkahartyat erésen irrital6 folyadék.

A gytiimolcsok mosasa torténhet a rekeszek vizbemartasaval, vizpermetezés-
sel, gyimolcsmoso6 kddakban, alkalmazhatnak forgédobos alma- vagy burgonya-
mosobkat, kefés és ventillaciés mosogépet. A magozasra a csonthéjas gyiimolcsok
esetében van sziikség, mert a magbelsében 1évé amigdalin, ha nagyobb meny-
nyiségben keriil a cefrébe, akkor a palinka ize kellemetlen, keserti lesz, szinte
élvezhetetlenné valik. Ezt a keserdl izt az okozza, hogy az amigdalin az erjedés
soran enzimatikusan bomlik benzaldehidre és hidrogén-cianidra, mely mindket-
t6 keserti izhatasa vegytlet, s6t az utébbi még er6sen mérgez6 is. A cidnhidrogén
a palinkdban maximum 40 mg/kg koncentracidban fordulhat el6, az ennél na-
gyobb mennyiséget tartalmazo palinka nem hozhaté kereskedelmi forgalomba. A
barackfélék magjat akkor is el kell tavolitani, ha nem torik 6ssze, mert a mérgezé
anyagok a csonthéjon keresztiil is atdiffundalnak. A barackpalinka magzamata-
nak kialakitasa érdekében édes magvu kajszibarack magjat osszetorve, szaz lite-
renként 30-50 dekagrammot visszajuttatnak a cefrébe.

Cseresznye- és meggycefrekészitéskor nem kell magozni, mert a mag egész-
ben marad és amigdalintartalma nem okoz egészségiigyi kockézatot, viszont fon-
tos a szar eltavolitasa, mert nagyobb mennyisége kesernyés, fanyar jelleget ad a
pélinkanak. A magozés torténhet kézzel, passzirozassal, veréléces vagy kisziro-
tiiskés magozogépek alkalmazésaval. Az apritas és ztzas célja, hogy a sejtek szét-
roncsolaséaval, a gytimolceslé feltarasaval gyorsabban induljon be az erjedés. Az
apritdshoz hengeres gytimolcszizot, kalapacsos daralét, féstis vagy fogas zuzét,
gytimolcsszeletel§ gépet, flirészes almatép6t vagy lyuktarcsas gépet hasznalnak.
Ha nagyon finom palinkat akarunk eléallitani, akkor préseléssel a zizott gyii-
molcsbél cukor- és aromatartalmi levet préseliink, ezt erjesztjitk gytimolcsborra,
majd ebbdl készitjitkk desztillalassal a palinkét. Az almalé erjesztése soran az al-
mabor desztilldlasaval nyerik a hires Calvados almapélinkat.

A palinkacefre erjesztése optimaélisan kb. 18 °C-on jatszddik le, ezért a tech-
nologiai beavatkozasok kovetkeztében felmelegedett cefrét hiiteni kell. Ameny-
nyiben a gytimélcs érése szempontjabodl kedvezdtlenek voltak a viszonyok, és
a gyiimolcs kevés olyan anyagot tartalmaz, mely aminosavai révén segitené az
éleszt6k szaporodésat, dsvanyi anyagokat, f6ként foszfort és nitrogént és més
egyéb, a gombak szaporodaséra j6 hatassal val6 anyagokat adnak a cefréhez.
Az erjedés optimalis lefolydsahoz megfelel§ savkoncentraciéra van szitkség, a



416 W 5. Specialis élelmiszer-hamisitasi esetek és a hamisitasok kimutatasa

gyiimolcsok azonban esetenként nem tartalmazzak ezt a savmennyiséget, amit
foszforsav adagolasaval pétolni kell. Igy lehet elérni a mikrobiolégiai szem-
pontbdl optimaélis 2,8-3,2 kozotti pH-értéket is. Amennyiben a cefrét hékeze-
lik, akkor savadagolasra nincs sziikség, mert a h6kezelés hatdsara drasztikusan
csokken a mikrobaszédm.

Minden gyiimolcson vannak vadélesztdk, amelyek beinditjdk ugyan az erje-
dést, de az erjedési folyamatokat nemkivanatos irdnyba is terelhetik, vajsav, tej-
sav, aceton képzédhet. Ezért célszer(i az erjesztést iranyitottan, fajéleszték hoz-
zaadaséval végezni. Kifejezetten gytimolcscefrék erjesztéséhez nincsen élesztd,
de a bordszatban alkalmazott fajéleszt6k a cefre erjesztése soran is j6 hatasfokkal
hasznalhaték. A kulonleges cefrézési eljarasok kozé tartozik, amikor pektinbon-
tast alkalmaznak a rostos gyiimolcsokbél préselheté levek mennyiségének no-
velésére. A pektin vizkotd, kocsonyésité hatdst poliszacharid, mely a novények
sejtfaldban talalhaté, ami miatt nehéz az ilyen gyimaolcsokbdl levet késziteni. Az
erjedés is nehezebben megy végbe, mert az enzimek nehezebben jutnak hozza a
cukormolekuldkhoz. Ilyen esetben pektinbonté enzimeket alkalmaznak, melyek
hatasara né a 1ékihozatal, és emelkedik a terpinol, a linalool, a nerol és a geraniol
mennyisége, melyek a gytimolcs fontos aromaanyagai.

Az erjesztésre valo el6készités soran a gyiimolesot viz hozzdadasa nélkiil
80 °C-on nyomés alatt g6zolik, melynek sordn a gytimolcs feltarodva péppé alakul,
nem kell apritani, a g6z megoli a mikroorganizmusokat, nagyobb lesz a szeszho-
zam és kival6 mindségl parlat nyerhetd. Az eljaras a szilva és az alma esetében
terjedt el, de a tequilakészités sorédn is alkalmazzak. A cefre, az édes sejtnedveket
tartalmaz6 anyag stirtisége a cukortartalomtdl fiiggéen egy folott van. Az édes
cefre szerves savakat, szénhidratokat, enzimeket, aromaanyagokat, vitaminokat
és asvanyi elemeket tartalmaz. Az erjesztés soran egy molekula glitkdzbdl két
molekula alkohol és két molekula szén-dioxid képzdédik. Az erjeszthetd cukrok
koziil a legfontosabb a fruktéz, a gliik6z és a szacharéz, melyet az invertaz enzim
még az erjedés meginduldsat megel6zdéen glitkozra és fruktézra bont. (Az erjedési
folyamatokat a borral foglalkoz6 fejezetben részletesen targyaltuk.) Az elerjedé-
si fazisban a hémérséklet lassan emelkedik, az élesztészam novekszik, megindul
az alkohol és a szén-dioxid képzbdése. A f6 erjedési fazisban, a harmadik napon
a cefre hémérséklete még htités esetén is 18 °C-rél 22-28 °C-ra emelkedik, majd
az utéerjedési fazisban a hiités hatasara ismét visszadll 18 °C-ra.

Az erjesztés lehet szakaszos vagy folyamatos. A szakaszos erjesztés soran a
cukorbdl alkohol és szén-dioxid keletkezik, ezért megjelennek a buborékok. Az
erjeszthetd cukortartalom csokkenésével a cefre az utderjedési fazisba jut, amikor
mozgasa lelassul, a habzds megszlinik, a cefre felszinén szén-dioxid védéréteg
keletkezik. Par nap milva a cefre megnyugszik, az édes cefre erjedése befejezé-
dott. A folyamatos erjesztési eljarasnal a f6 erjedési fazisban a cefrét harmadol-
jak vagy felezik, majd ebbdl tobb tartalyt beoltanak a klasszikus szintenyészeti
eljarassal. A féerjedésben 1évé tovéabbi tartalyokbdl Gjabb édes cefre tartalyok
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erjesztése indithatd, azonban figyelni kell arra, hogy egy id6 utén az élesztésejtek
tevékenysége lassul, az erjesztési hatasfok csokken, az élesztésejtek eloregsze-
nek, amikor is 4j élesztével kell az erjesztést folytatni.

5.9.5.3. Lepdarlas

El6nyos a cefrét azonnal az utéerjedési fazis utdn kif6zni, mert az ilyenkor ki-
alakult masodlagos aromaanyagok még frissek, az instabil ill6 aromék pedig még
nem kérosodtak. Hosszi véarakozas utdn a cefre eloregedik, az élesztésejtekbdl
aminosavak keletkeznek, amelyek kozmaolajokka alakulnak at, és bejutva a ko-
zépparlatba, kellemetlen aromat okozhatnak.

A kierjedt cefrében viz, 3-8 térfogat szazalék etil-alkohol, ill6 és nem ill6
oldott anyagok és oldhatatlan szilard anyagok talalhatok. A palinkakészités egyik
legfontosabb folyamata az alkohol és a megfeleld iz- és illatanyagok kinyerése a
cefrébdl, melyre legalkalmasabb modszer a leparlas vagy desztillaci6. A lepérlas
soran a cefrébdl hékozléssel gézt allitunk eld, majd hiitéssel cseppfolydsitjuk azt.
A forrasban 1évé anyag és az elparolgott gbz Gsszetétele jelentésen killonbozik
egymadstol, mert a gézfazisban az ill6 alkotérészek feldasulnak. A leparlasi mi-
velet tehét az elg6zologtetésbél és a cseppfolyositéasbal all.

Elgézologtetéskor hét kozlink a folyadékkal, melynek soran g6z keletkezik.
A folyadékok mér a forraspontjuk alatti hdmérsékleten is péarolognak, a forras-
ponton, ahol a folyadék elkezd forrni, a parolgas intenzivebb lesz, majd az egész
folyadék g6z halmazallapotiva vélik. Mivel az anyagok kiilonb6z6 hémérsékle-
ten érik el forraspontjukat, ezért az alacsonyabb hémérsékleten forré folyadé-
kokat konnyen ill6, a magasabb hémérsékleten forré anyagokat pedig nehezen
ill6 anyagoknak hivjuk. A cseppfolydsitas soran a g6z fazisban 1évé anyagokat
htitéssel cseppfolydsitjuk, amely lehet teljes vagy részleges.

A palinka lepérlasa szakaszos vagy folyamatos iizemben torténhet. A sza-
kaszos egyszert desztillaci6 sordn a kiforral6 tistbe helyezett anyag forrni kezd,
majd a g6zt elvezetik és kondenzaltatjak, és a kondenzatumot 6sszegyjtik addig,
mig a kondenzatum el nem éri a kivanatos Osszetételt. A folyamatos egyszert
desztillacio soran a cefrét folyamatosan tapléljak be, a folyadékfazist részlegesen
elpérologtatjak, a kapott g6zt és a visszamaradt folyadékot pedig folyamatosan
elvezetik. A szakaszos rektifikdcié sordn a g6zoket folyamatosan felfelé vezetik
egy oszlopon, majd kondenzaltatjak. A kondenzatum egy részét visszavezetik az
oszlopra, a masik részét pedig kondenzaltatjdk, minek sordn megkapjak a desz-
tillatumot. A kondenzatum és a desztillatum tomegaramanak aranya a reflux.
A visszavezetett kondenzatum az oszlopon a maradék elegy g6zeivel keveredve
djra felforr, gézét Gjra kondenzéltatjak. A desztillacié tehat tobb 1épésben jat-
szodik le, amit addig folytatnak, amig a desztillitum Osszetétele el nem éri a
kivént értéket. A folyamatos rektifikalas soran az elsé 1épésben, teljes refluxot
alkalmazva, az oszlopon beallitjadk az egyensulyi allapotot, majd az oszlop egy
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kozbensé pontjara vezetik a kiindulasi elegyet. A g6z egy részét desztillatumként
elvezetik, a masik részét visszavezetik az oszlopra, a maradékot pedig a kiforral6
iistbél folyamatosan vezetik el. A miikodés soran allandésult allapot alakul ki, a
desztillatum és a maradék tomegarama és 6sszetétele dllandé lesz. Ez az eljarés a
nagy kapacitdsu, ipari szeszt el6allit6 izemekre jellemz6.

A lepérlas sordn az alacsony alkoholtartalma (4-8%) gytumolcscefrébél egy-
szeri leparlassal alszeszt allitunk el8, melynek alkoholtartalma 20-30% ko6zott le-
het. Az alszesz Gjbdli leparlasaval 55-60 térfogat szazalékos készterméket, pélin-
kat tudunk el6allitani. Ha tobbszori leparlast végziink, a pérlat dsszetétele elérheti
az ezeotropos elegy Osszetételét is. Idejétmult ma mar az a nézet, hogy a magyar
pélinka kizérolag kististi rendszeren, kétszeri parlassal késziil. A mai Gj rendsze-
rek egy lépésben képesek tobbféle minbségii késztermék elbéllitasara, melynek
elemei a f6z6ust oszloppal kombinalva, a katalizator, a htitéberendezés, a szesz-
mérd, a szedbedények, az iranyité szamitogépes rendszer és a tisztitérendszer.

Az oszloppal kombinalt f6z6iistnél fontos kovetelmény, hogy bizonyos fe-
liletek rézbdl késziiljenek, mely a leparlas hémérsékletén katalizal6 hatasa, igy
részt vesz az aromat add illatanyagok képzésében. Ezért a legtobb esetben az
st rézb6l késziil, rozsdamentes lemezburkolattal ellatva, duplikdtoros fenékki-
képzéssel. Térfogatuk 100-1000 liter kozott valtozhat. Fiitési rendszeriik alapjan
lehetnek indirekt, illetve direkt rendszertiek. A direkt ftitésnél a g6zt kozvet-
lentil a cefrébe vezetik, az indirekt ftitési rendszer pedig lehet falon keresztiili
flitést alkalmaz6 vagy duplikatoros rendszerti, ahol a dupla falba vezetett forr6
viz melegiti a cefrét. Ezen utébbi moédszerrel a cefre odaégése kikiiszobolhets. A
teljesen zart rendszer(i tistok mechanikai keverével felszereltek. Az tistfedélre
épitik ra a sisakot vagy démot, amelyet esetenként deflegmétorral kombinalnak.
A leparlas els6 szakaszaban a g6zok az ustfedelet elhagyva belépnek az tistsisak-
ba, amikor a hémérséklet-kiillonbség hatésara részleges kondenzacié megy végbe.
A magasabb forrdspontd parak a sisak belsé feltiletén részlegesen kondenzéalod-
nak, melynek hatésara csak az alkoholban dtsabb parak jutnak a paracsébe, mig
az alkoholban szegényebb, vizben dasabb pardk visszajutnak az tistbe. Fontos
tartozék az tisthoz integralt, deflegmatorral egybeépitett aroma- és alkoholkon-
centralo oszlop, melynek els6dleges feladata a szennyez6 alkotok levélasztasa, az
aromaanyagok és az alkohol koncentraldsa. A pérléasi folyamat gy zajlik, hogy az
iistben a forrasban 1évé cefrébdl a vizes alkoholparak felszallnak a koncentrald
oszlop iranyaba, és az eltdvozé gézok minden esetben alkoholban gazdagabbak
lesznek, mint a forrasban 1évé cefre. Kiilonféle technolégiai megoldasok folytan
az alkoholban dus parék folytatjak ttjukat a hiité iranyaba.

A hiité funkciéja a koncentralé oszloprél érkezé gézok kondenzalésa, illet-
ve hogy a kondenzalt pérlatot 15-18 °C-ra htitse. Rozsdamentes acélbdl késziil,
melyben az alkoholg6zok az ellenaram elve szerint kondenzal6dnak. J6, ha a
htitécsovek rézbdl késziilnek, mert ez teszi teljessé a palinka aromajat. A hiitébél
kilépé magas alkoholtartalmi folyadék az epruvettaba keriil, ahol ellendrizhe-
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t6 az atfoly6 palinka alkoholkoncentraciéja. Az alkoholtartalom-mérét csappal
latjék el, ahonnan a parlat alkoholtartalma folyamatosan nyomon kévethetd, és
érzékszervi vizsgalatok alapjan itt kiilonitik el az el6-, a kozép- és az utéparlatot.

A hagyomanyos kististi palinkaf6zés harom szakaszbo6l all: az elsé szakasz-
ban levélasztjuk az eléparlatot, a masodikban a kozépparlatot, mig a legvégén
kiloniilnek el az utéparlat alkotéi. Az etil-alkohol mellett mindhérom parlatban
megtaldlhatok az {z- és aromaalkot6k, de a minéségront6 vegytiletek is. Nagyon
lényeges, hogy miként sikeriil érzékszervi aton a kellemetlen aromat ad6 alko-
torészeket az értékes, kellemes aromaju komponensektél elvélasztani. Ezt a fel-
adatot csak nagy tapasztalattal rendelkez6, kivéld és kifinomult érzékszervekkel
biré ember képes elvégezni.

A cefre az elémelegit6 tartalyba keril, ahol aromaveszteség nélkiil 4045 °C-
ra felmelegszik. A desztillacié a rézbél készult tistokben két 1épésben megy végbe.
A f6z6ust térfogata 200-500 (maximum 1000) liter kozott van, melyet korszert
technolégia esetén g6zzel flitenek. Fontos alkotérészei a pélinkaf6zének a voros-
réz sisak, valamint a legaldbb 6-8 méter hosszi, 80-100 mm &tmérdéji, 20-30 fok-
ban az tist irdnyaba lejt6 paracsovek, melyek léghtitéses deflegmatorként miikod-
nek. A f6zési folyamat elsé szakaszaban a cefrébdl kidesztillaljuk az alkoholt és
az egyéb illékony anyagokat. Az eredmény az alszesz, melynek szeszfoka 10-30%
térfogat. Az alszeszt az alszesztartdlybdl a finomité tistbe szivattytzzak, melybdl
Gjabb desztillacioval kapjuk a j6 minéségl gyiimolcsparlatot, a finomitott alszeszt
vagy kozépparlatot. A palinkafézés soran folyamatosan kell az érzékszervi vizsga-
latot végezni, mert csak igy lehet az el6- és utoparlatot egymastol szétvalasztani.
Az eléparlat kezdetben zavaros és kellemetlen, sztirés szagt is lehet, melyet réze-
lejének neveznek, amit célszert végleges elGparlatként gytjteni és megsemmisite-
ni. Késébb a parlat kitisztul, megjelenik a gytimolcsillat. Az elGparlatot addig kell
levalasztani, amig elttinnek a csipds iz aldehidek és gytimolcsizli lesz a parla-
tunk. Nagyon fontos, hogy karos iz- és illatanyagok ne keriiljenek a késztermékbe,
a kozépparlat az adott gyamolcsre jellemzé iz és illata legyen, alkoholtartalma
pedig érje el a 35-40%-ot. A kozépparlat a szeszmérén keresztiil kertl a palinka-
gyjté tartalyba, ahol alkoholtartalma elérheti a 60-65%-ot is.

5.9.5.4. A palinka tarolasa, érlelése, hazasitasa

A leparlés utan a palinkat tarolni, pihentetni és érlelni sziikséges. A palinka taro-
laséra 10-300 hektoliteres, rozsdamentes acélbdl késziilt tartalyokat hasznalnak.
Magas alkoholtartalommal nem szokas a palinkakat forgalomba hozni, mert ek-
kor a dominans alkoholiz mellett a palinka aromai héattérben maradnak, elvesz-
nek. A gytimolespalinkak értékei, illat- és izvilaguk 40-45% alkoholkoncentraci-
6nal teljesednek ki, a palinkak ekkor adjak vissza legkifejezettebben a gyiimolcs
értékeit. Ilyenkor dominansan jelentkezik az iz- és illatvildg, és nem zavar az
etil-alkohol jelenléte. A pélinka optimalis alkoholfokanak beéllitdsa ioncserélt
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desztillalt vizzel végezhetd el. A szamitott mennyiségli vizet tobb 1épésben, kis
mennyiségben, keverés kozben kell a palinkahoz adni. A higitas utan kovetkezik
a pihentetés, melynek id6tartama 30-40 nap. Ezen idGszak alatt a palinka szine
és beltartalmi értékei nem valtoznak meg, viszont a pihentetési id6vel az ital
harmonikussé vélik. Fahordés érleltetés esetén azonban a fa izanyagainak beépii-
lésével egy mindségében mas termék keletkezik.

A pihentetés utan kovetkezik az érlelés, melynek soran egy jobb mindségti
termék alakul ki harmonikus viragillattal, fliszeres hattérizzel, édeskés, lagy gyii-
molcsosséggel, illattal. Az érlelés bonyolult, 6sszetett folyamat, melynek fontos
kelléke a tolgyfahordé, ugyanis a hordéban, illetve a hordédongéban jatszoédnak
le azok az oxidécids-redukciés folyamatok, melyek a végsé iz és illat kialakitasaért
felelnek. A hordds érlelés olyan illatokkal és izekkel gazdagitja a palinkat, ame-
lyek semmilyen méas médszerekkel nem produkalhatok. Az érlelésre alapveten
tolgyfahordékat hasznélnak, de nem kizért méasfajta, pl. a gyamaolcsfajtaval azonos
fabol készilt hord6 hasznélata sem. Az érlelés soran minden hordé érzékszervi
vizsgalatéat hetente el kell végezni, melybdl a valtozasok kedvezd vagy kedvez6t-
len irdnyara lehet kovetkeztetni. Az érlelést kovetéen keriilhet sor a hazasitasra,
illetve a frissités elvégzésére. A hazasitashoz ismerni kell a palinka el6allitdsanak
minden mozzanatat, mert csak igy lehet a kivanatos iz dominancidjat el6segiteni.

A gytimolcsagyon torténd érlelés azt jelenti, hogy a pélinkat legalabb harom
hénapig, élelmiszerek tarolasara alkalmas érleld tartalyban gytimolccsel egytitt
érlelik. Ennek soran a gyiimolcs szin- és izanyagai beoldédnak a palinkaba, ami
ett6l 4j tulajdonsagokat nyer. Szine az érlelésben részt vevé gytimolcs szinét ve-
szi fel, ize a karakteresebb, a gytimolcsbél bekeriilé pektintél és cukortdl telteb-
bé, lagyabba, selymesebbé valik. A j6 mindségli palinka el6allitasa érdekében
100 liter palinkédhoz legalabb 10 kg j6 mindségti gyiimolcsot kell érleld kozegként
felhasznélni. Lényeges, hogy ilyen pélinkét is csak kivdlé minéségti eredeti pa-
linkéb6l lehet eléallitani, mert az erjesztési és leparlasi hibakat a gytimolcsagyas
érleléssel nem lehet korrigalni.

5.9.5.5 A pdlinka iz- és illatszerkezetének kialakitdsa, a palinkaaromak

A j6 minéségl palinka eléallitdsa soran a korszer(i technika alkalmazasén tal
szitkség van a kiilonféle illat és iz alkotok elkiilonitésére a parlas sordn, majd az
elkilonitett frakciék késtoldssal valé héazasitasa kovetkezik. Az iz- és illatvilé-
got tovabb lehet tokéletesiteni kiillonféle hordékban valo érleléssel. A j6 min6sé-
gl pérlatokban virdgaromakat, novényi és fliszeraromékat, erjesztési aromakat,
gyantas és fiistos jellegii aromakat lehet felismerni. A gytimolcsaromékon beliil
karakterisztikusak a friss gytimolcsre (korte, malna, barack, szilva, alma stb.) jel-
lemz6 aromék, amelyek a friss és az érlelt parlatok komponensei. Ide tartoznak
a citrusfélék, a banén, a kivi, a citrom és a narancs aroméi, amelyek majd min-
den parlatban kiegészité alkot6ként jelen vannak. A mogyoré és a mandula illata
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jobbara az érlelt parlatokban taldlhaté meg. A virdgaromék (rézsa, jacint, szegf(,
akac, ibolya stb.) magas illatkiiszobiik miatt a legértékesebb illat- és izalkotdk,
ugyanis rendkiviili intenzitasukkal nemcsak a friss, hanem az érlelt parlatoknak
is nélkulozhetetlen komponensei. A novényi jellegti izek és illatok (széna, fold,
hagyma) jelenléte altalaban hibara utal, mig a bors, a vanilia és a fahéj illata
tobbnyire az érlelt parlatokban érezhetd, de almas termésii gyiimolcsok friss pér-
lataiban is felismerhet6. Az élesztds, kaposztas jelleg, az ecetes, aldehides illat, a
sajtra emlékeztet6 aroma hibét jelent, ami az erjesztési vagy lepérlasi folyamatok
nem megfelels voltara vezethets vissza. A hibés alapanyag vagy a hossza fahor-
dés érlelés fenyéfa-, petréleum- vagy katranyillatot okozhat, a fiistos aromak (pi-
ritott kenyér, piritott mogyord, kavé, dohany) viszont sziikségesek, de az erésen
égett iz és illat horddkezelési hibat feltételez.

Az etilacetat és az acetaldehid okozzak az el6pérlatossagnak nevezett hibat
akkor, ha kevés elépérlatot véalasztunk el, és ezek a komponensek bekeriilnek a
kozépparlatba, amikor is jellegzetes, sztrds, oldészerre emlékeztets szagot lehet
érezni. Az etil-acetat 800 mg/liter koncentraciéban mar érezhetd, és negativan
befolyésolja a péalinka minéségét. A metil-alkohol tisztulds hdnyada az etil-al-
koholéval azonos, ezért annak ellenére, hogy forraspontja (64,7 °C) joval ala-
csonyabb az etil-alkoholénal, az elépéarlattal nem valaszhaté el attél. Analitikai
mébdszerekkel bizonyitani lehet, hogy az eléparlatban a metil-alkohol relative
nagy koncentraciéban fordul eld, de még a kozépparlatban is joval a kimutatha-
t6ség hatara felett van.

A kozmaalkoholok kozé tartozé amil-alkohol és izoamil-alkohol jelentds
koncentraciéban talalhat6 meg a gytimolcsparlatokban. Forraspontjuk magasabb
az etil-alkoholénal, tisztuldsi hdnyadosuk viszont egynél nagyobb. Ezek a kom-
ponensek az eldparlatban is megjelennek, koncentraci6juk a kozépparlatban ele-
inte né, majd a kozépparlat vége felé csokken.

Aleparléiistok fiitésére fat, gazt vagy g6zt hasznalnak. Nagyon fontos az ener-
gia pontos szabalyozasa, mert ez szabja meg a kiillonb6z6 parlatok egymastdl valo
éles elvalaszthatésagat. A leparlokat csak nyilt rendszerként szabad miikodtetni,
azaz biztositani kell a kondenzal6dé g6zokbdl keletkezé parlat szabad tavozasat,
ellenkez6 esetben a f6z6iist, a talnyomas kovetkeztében, fel is robbanhat. A fG-
tést nagy energiaval kell kezdeni, majd az elvalasztdshoz kozeledve az intenzitast
csokkenteni kell, hogy az eléparlat éles elvélasztasat meg lehessen valésitani.

A gytimolcsaromék egy része az eléparlatban a nem kivanatos komponen-
sekkel egyiitt jelenik meg, majd a gytimolcsaromék nagyobb része ezt kovetGen a
kozépparlatban desztillal at. Az el6parlat elvételének befejezési pontjat szaglassal
és izleléssel kell megéllapitani, ami akkor megfelels, ha a legtobb iz- és aroma-
anyag atkertl a kozépparlatba. A kedvezétlen komponensek koziil (els6sorban
etil-acetat) csak annyi kertilhet a kozépparlatba, ami még nem okoz iz- és aroma-
hibat. Nem szabad a biztonsag kedvéért tal sok eléparlatot elvenni, mert az aro-
maanyagok egy része nem keriil be a f6parlatba és a végtermék aromaszegény lesz.
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Az elépérlat elvalasztasa utan addig folytatédik az egyenletes hékozlés, mig
el nem ériink az utéparlat elvalasztdsahoz, melynek felismerése ugyancsak nagy
gyakorlatot igényel. Ha az utéparlatot nem vélasztjuk el idében, akkor a kozéppar-
lat f6ként az atdesztillalé szerves savaktdl kedvezétlen izt és illatt lesz. Célszert
a kozéppérlat szedését az optimalisnal kissé el6bb befejezni, mert ekkor az iz- és
aromaanyagok donté hanyada mér atdesztillalt, maximum némi alkoholveszte-
séget szenvediink el, de megvédjiik a kozépparlatot az izhibat okoz6 anyagoktdl.

Az utoparlat szedésének kezdetét is érzékszervi vizsgélattal kell megallapi-
tani, és altalanos tapasztalat, hogy a kozéppérlat szedését akkor kell befejezni, ha
annak alkoholkoncentraciéja eléri az 55-60%-ot. Lehet a kozépparlat utan tobb
utéparlatot is szedni, és a leparlas végén, az érzékszervi mindsités alapjan kell
donteni annak sorsarél. Otthoni f6zésnél az el6pérlat szedésének megallapitasa-
ra a desztillatumokat kisebb edényekben fogjuk fel, majd az érzékszervi biralat
alapjan dontiink a kiilonboz6 pérlatok felhasznalasardl. A késtolés el6tt a parla-
tot célszerti 40-45%-osra vizzel higitani, hogy az alkohol nagy koncentraciéja ne
nyomja el az érzékszerveket.

A friss parlat fogyasztésra alkalmatlan, azt pihentetni és érlelni kell, miel6tt a
fogyaszt6 asztalara kertil. A friss palinka ize csipés, karcolja torkot, az aromak még
nincsenek harménidban egymaéssal, csak a pihentetés soran fellépé vegyi reakciok
utén alakulnak ki végleges formajukban. A pihentetés soran idénként levegéztetni
is lehet a pérlatot, melynek sordn az izt ronté anyagok elbomolhatnak vagy elta-
vozhatnak a parlatbol, hozzajarulva a harmonikus aromaja termék kialakuldsahoz.

5.9.6. Eredetvédett palinkak, kiilonféle palinkafajtak

Jelenleg 6t eredetvédett palinkaelnevezés van kozforgalomban: a békési szilva-
pélinka, a gonci barackpalinka, a kecskeméti barackpalinka, a szabolcsi almapa-
linka és a szatmari szilvapalinka, amelyhez hamarosan csatlakozhat az Gjfehértéi
meggypélinka, a gocsei kortepalinka és a pannonhalmi torkolypalinka.

A 2008. évi LXXIII. torvény szerint csak a Magyarorszagon termesztett gyii-
molcsbél, erjesztéssel késziilt gyiimolcscefre lepérlasaval nyerheté parlatokat
nevezhetjitk palinkédnak. A cefre cukortartalmat egyéb cukorral javitani tilos. Az
egyes palinkaféleségek torvény szerinti definici6ja a kovetkez6: Kisiisti palin-
ka az a gyiimoélcs- és torkolypalinka, amelyet legfeljebb 1000 liter trtartalmd,
rézfeltletet is tartalmazo leparl6 berendezésben, legalabb kétszeri szakaszos le-
parlassal allitottak els. Erlelt palinka az a gyiimélcs- és torkolypalinka, amelyet
legalabb harom hoénapig érleltek 1000 liternél kisebb, vagy legalabb hat hénapig
érleltek 1000 literes vagy annél nagyobb térfogatt fahordéban. A fahordéban ér-
lelt palinka szérazanyag-tartalma maximum 4 g/l lehet. Erlelt palinkdk esetében
csak az azonos megnevezést érlelt palinkak elegyitheték, de érlelési idének csak
a legfiatalabb érlelt palinka érlelési idejét, korat lehet feltiintetni a cimkén. Az
érlelés idGtartamat, a termék korat a cimkén fel lehet tiintetni, és utalni lehet a
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fahord6 anyagéra is. Az érlelés idGtartamat az érlelés helyszinén, ellenérizhetd
médon dokumentalni kell. Opalinka az a gyiimélcs- és torkolypalinka, amelyet
legalabb egy évig érleltek 1000 liternél kisebb, vagy legalabb két évig érleltek
1000 literes vagy annal nagyobb térfogatd fahordéban. Az érlelés id6tartaméat
az érlelés helyszinén, ellenérizheté6 médon, dokumentalni kell. Gyiimélcsagyon
érlelt palinka vagy agyaspalinka az a gytimolcspélinka, amelyet gyiimolccsel
egylitt érleltek legalabb harom honapig. A gytimolcsagy a palinka fajtajaval azo-
nos, ha egy gytimolcs megnevezésével jelolik, illetve tartalmazhat tobbfajta gyti-
molcsot, de ebben az esetben csak vegyes gyiimolcsédgyas palinkanak nevezhetd.
100 liter gytimolcsagyon érlelt palinkdhoz vagy dgyaspélinkahoz legalabb 10 kg
érett, vagy legaldbb 5 kg aszalt gyimolcsot kell felhasznalni. A palack cimkéjén a
nett6 palinkamennyiséget kell feltiintetni. Az érlelés id6tartamét az érlelés hely-
szinén, ellenérizheté médon dokumentélni kell.

5.9.7. A palinka minésége, a hamisitas lehetdsége

A palinka mindségéért az el6allité a felel6s. A minéséget csak rendszeres ellen-
6rzéssel lehet bizonyitani. Az ellenérzés azért is nagyon fontos, hogy élelmiszer-
biztonséagi szempontbdl kivalé6 minéségi ital keriiljon a fogyasztéhoz. A palinka
vizsgélatara sort kell kerfteni, ha a jogszabalyi feltételeknek valé megfelelés vizs-
gélata a cél, és ha ki akarjuk mutatni a hamisitast, illetve az erjedés alatti hibakat.

Egy gyumolcspérlat akkor nevezhet6 pélinkdnak, ha megfelel a jogszabalyi
feltételeknek. A laboratériumi mérések eredményei azt mutatjak, hogy a metil-
alkohol- és hidrogén-cianid-tartalom betartasa szokta okozni a legtobb prob-
lémat. Az etil-karbamat koncentraciéra jelenleg még nincs el6irds, de azokban a
palinkakban, ahol a magozasra nem forditottak kell6 figyelmet, gyakran 1 mg/liter
koncentracional nagyobb érték mérhets, ami valészintileg a hatéarérték lesz. Az
el6z6 harom komponensen kiviil az dsszes tobbi hatarérték konnyen teljesitheté.

Az agyas pélinkak alkoholtartalmat, mivel itt szarazanyag is keriil az alko-
holba, a hagyomanyos szeszfokol6k pontatlanul mérik, ugyanis itt a szarazanyag-
tartalom novekedése a stirtiséget jelent6sen megvaltoztathatja. Az ilyen palinkak
alkoholtartalmat csak laboratériumban, desztillaciéval vagy az erre kialakitott
célmiiszer alkalmazasaval lehet elvégezni.

Mivel a palinka nagyon dréga és keresett élvezeti cikk, ezért gyakran hami-
sitjak. A hamisitasi m6dok az alabbiak lehetnek: Mesterséges aromakat juttatnak
a parlatba, tsszekevernek kiillonb6z6 gyiimolcsokbél késziilt palinkakat, és azt a
dragabb palinka aran aruljak. J6 példa erre, amikor malnapalinkat almapalinka-
val kevernek, és a keveréket malnapalinkaként hozzak forgalomba. A hamisités
egy ktilonleges modja, amikor tiszta szeszben aztatnak kiilonboz6 gytimolcsoket,
majd az aromaanyagok kioldasa utan azt ledesztillaljdk és palinkaként hozzak
forgalomba. Az ilyen geistnek nevezett ital egyértelmiien hamisitvdny. Hamisitas
az is, ha egy bizonyos palinkat mas néven, dragabban hoznak forgalomba.
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A hamisitas kimutatasara legalkalmasabb a tomegspektrométerrel kapcsolt
gazkromatografia, amellyel a palinkdban 1évé ill6 6sszetevék beazonosithatok
és koncentraciéjuk egyértelmiien mérhetd. A kiilonféle palinkék eltéré ill6anya-
gai kiilonb6z6 kromatogramokat adnak, melyek alapjén az egyes palinkak be-
azonosithaték, s6t ha egy fajta palinkaban talalhaté olyan vegyiilet, ami a tobbi
pélinkaban nem taldlhaté meg vagy koncentracioja lényegesen eltér, akkor a pa-
linkak egymashoz keverésének aranya is becstilheté.

Féloranal rovidebb id6 alatt egy pédlinka metil-alkohol, etil-alkohol, propil-
alkohol, etil-acetat, 2-metil-propilalkohol, 2,3-butandiol vagy 3-mezil-butilalko-
hol tartalma nagy pontossaggal meghatarozhaté. A hibés erjesztési folyamatok-
kal kapcsolatos vegyiiletek is kimutathaték a palinkabdl, s6t a vegyiiletek ming-
ségébdl az erjesztés hibéja is meghatarozhatd. A benzaldahid és az etil-karbamat
a magozassal kapcsolatos problémakra utal, mig a hibas el6parlat-elvalasztasra
az etilacetat koncentraci6jabél, a hibas utéparlat-elvélasztasra pedig a 2-fenil-
etanol magas koncentraci6jabol lehet kovetkeztetni.

5.9.7.1. A padlinka metilalkohol-tartalma

Mivel a metil-alkohol a lat6ideg-karositas folytan huzamosabban fogyasztva vak-
ségot, egyszeri nagyobb mennyiségii fogyasztasa pedig halalt okozhat, célszeri
megvizsgalni, hogy milyen mddszerekkel lehet a palinka metilalkohol-tartalmat
csokkenteni. Az etil-alkoholnak nincsenek ilyen komoly mellékhatasai, ez utéb-
bi nagyobb mennyiségben fogyasztva ,,csak” rosszullétet, fejfajast, mésnapossa-
got okoz, egészségkarosito hatasa pedig csak hosszt id6 utan mutatkozik. Mig a
metil-alkoholbdl enzimatikus hatésra a nagyon mérgezé formaldehid keletkezik,
addig az etil-alkoholbdl keletkezé acetaldehidet szervezetiink energiaként hasz-
nositja, amivel az ,,aratépélinka” fogyasztdsa magyarazhato.

A metil-alkohol a pektinbdl keletkezik az alkoholos erjedés soran, ezért
minden nagy pektintartalmt gytimolcsbdl erjesztéssel készitett ital jelentés me-
tilalkohol-tartalmu lehet. A metil-alkohol természetes alkotérésze a direkttermo
sz616kbdl készitett bornak és a gyiimolcspalinkanak is. Csak mig a bor etilalko-
hol-tartalma alacsony, és nem képes kompenzalni a metil-alkoholt is &atalakité
enzimek hatésat, addig a palinka magas etilalkohol-tartalma nem engedi az en-
zimet hozzaférni a metil-alkoholhoz (kompetitiv inhibitor), az nem tudja az igen
mérgezd formaldehiddé dtalakitani. Nagyon fontos tehat, hogy mennyi a pélinka
metilalkohol-tartalma, de az éppen olyan fontos, hogy mennyi az etil-alkohol/
metil-alkohol ardany, mert a kevesebb etil-alkohol nem tudja blokkolni a metil-
alkoholt atalakité enzimeket.

A palinka megengedett metilalkohol-tartalma maximum 10 g/liter, azaz az etil-
alkohol két nagysagrenddel nagyobb koncentraciéban van jelen, ami nem engedi
a metil-alkoholt méreganyaggé dtalakulni. Mivel az etil-alkohol és a metil-alkohol
illékonysaga hasonlé, még a lényegesen eltéré forraspontjuk alapjan sem valaszt-
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hatok el teljesen egymastol. Az el6pérlat metil-alkoholban ugyan dtisabb, de a koz-
hiedelemmel ellentétben az eléparlat metilalkohol-tartalma csak toredéke a cefre
metilalkohol-tartalméanak, mert a metil-alkohol jelent6s része a palinkdban marad
vissza, s6t az utéparlat is tartalmaz metil-alkoholt. A metil-alkohol és az etil-alko-
hol ize hasonl6, ezért a metil-alkohol a palinka izére nincs hatassal, ezért a parlat
metil-alkohol-tartalméardél izleléssel nem lehet informalddni, arrdl csak a klasszikus
vagy nagymitiszeres analitikai médszerek adnak megbizhat6 informaciot.

Kiilonosen a magas pektintartalm gytimolcsok (ribizli, alma, birs, korte)
palinkédjaban szdmithatunk sok metil-alkoholra, de magas metilalkohol-tarta-
lom mérhet6 még a csipkebogyo-, a kokény-, a galagonya- és a berkenyepalinkak
esetében is. A palinka metilalkohol-tartalmat kismértékben csokkenteni lehet,
ha a cefre erjesztési hémérséklete alacsony (16-18 °C), ha a cefre pH-ja 2,8-3,0
kozotti, ha az erjedés utdn azonnal kif6zziik a cefrét, és ha a desztillacié soran
a deflegmaciés hémérséklet nem tidl alacsony, mert az erételjesebb deflegmacio
magasabb metil-alkohol-tartalmat eredményez, ez viszont csokkenti az etil-alko-
hol-kihozatalt, tehat a gazdasagossagot. Ha nagyobb el6parlatot és utépérlatot
vesziink el, akkor is csokkenthet6 némileg a kbzépparlat metilalkohol-tartalma,
is, ami a palinka érzékszervi tulajdonsagainak romlasahoz vezet.

Osszefoglalva tehat: a metil-alkohol az engedélyezett hatarérték felett karos
az egészségre, azonban része az igazi, hamisitatlan palinkanak, ezért a ,,palinka”
nagyon alacsony metilalkohol-tartalma esetleg arra utalhat, hogy a palinkat ha-
misitottdk és iparilag eléallitott tiszta szeszt kevertek a palinkahoz, vagy aroma-
anyagok segitségével abbol allitottak elé a teljes mennyiséget. Ha valaki igazi, jo
gytimolcspalinkat akar inni, akkor annak meg kell baratkoznia a metilalkohol-
fogyasztassal is. Az igazi, j6 palinka hatarérték alatti metilalkohol-tartalma, az
etil-alkohol véd6 hatdsa miatt, kulturélt fogyasztasi viszonyok kézott, nem lehet
karos az egészségre. Mivel a metil-alkoholt a palinkabél csak nagyon korilmé-
nyesen lehet eltavolitani, ezért a magas metilalkohol-tartalmu pélinkat csak ugy
lehet ihatéva tenni, ha j6 minéségii, alacsony metilalkohol- és magas etilalkohol-
tartalmu pélinkéaval keverik, hogy elérjék az egészségre nem kéaros metil-alkohol-
koncentraciét, és féként a kell6 metil-alkohol/etil-alkohol aranyt.

5.9.7.2. A pdlinka etil-karbamat-tartalma

A fermentalt italokban a fermentaciés technolégiatdl fiigg6en nagy mennyiség-
ben fordulhat el6 etil-karbamat vagy més néven uretan, mely rédkkeltd tulajdon-
sagu. Kiilonbo6z6 orszagok torvényei ezért megadjak azt a maximalis koncentraci-
6t, melyet az etil-karbamat nem haladhat meg. Az Eurépai Unié ajanlasa szerint
a gyiimolcspalinkdk maximum 1000 ug etil-karbamatot tartalmazhatnak literen-
ként, de ismert ennél szigorabb szabalyozés is. Az etil-karbamat a csonthéjas
gytimolcsokbdl késziilt palinkakban taldlhat6, mert a cidntartalmi glikozidok a
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B-glikozidéz altal katalizalt enzimatikus folyamatokban cianidra bomlanak, mely
oxigén jelenlétében cianatta alakul, és reakcidba lépve az erjedés soran keletke-
zett alkohollal etil-karbamat keletkezik.

Az etil-karbamat az élelmiszerekben a karbamid és az etil-alkohol reakcio-
jabol is keletkezhet, mely reakci6 sebessége szobahdmérsékleten csekély, maga-
sabb hémérsékleten, a stités, a f6zés és a piritds soran azonban a reakcié felgyor-
sul. Karbamid-forrasok lehetnek az erjesztéssel késziilt élelmiszerek, beleértve az
alkoholos italokat, ahol az erjedéskor az argininbél karbamid és ornitin keletke-
zik, mely reakci6 sebessége 24 °C felett szamottevd, ezért az erjedés hémérsékle-
tét ezen hémérséklet alatt kell tartani.

Az etil-karbamat azért veszélyes anyag, mert az emberi szervezetben a bérén
keresztiil is és a gyomorbol is azonnal felszivédik. Lebomlédsa tobbféle mdédon
mehet végbe. Enzimes lebomlas sordan egy észteraz enzim etil-alkoholra, am-
monidra és szén-dioxidra bontja, vagy a citokrom 450 enzim a nitrogénatomon
hidroxilalja, melyet kovetéen egy masik észteraz enzim hidroxil-aminna hidroli-
zalja, ami nitrogén-monoxidda és oxigénné bomlik, mely oxidéciéval atalakitja a
DNS-t. Lehetséges hidroxilalas a szénatomon is, melyet kovet az oldallanc oxidé-
cioja. Ragcsalokkal végzett kisérletekkel megallapitottak, hogy az etil-karbamat
5%-a a szervezetbdl valtozatlan formaban kitiriil, 90%-a hidrolizissel bomlik,
0,1%-a N-hidroxi-karbamatta alakul, és 0,5%-abdl lesz vinil-karbamaéat, ami az
epoxigytrd keletkezése kozben a DNS-hez kovalensen kotédve rakot okozhat.

Ajtony és munkatarsai (2014) egy gyors és pontos, kevés el6készitéssel jaro,
nagy hatékonysagt folyadékkromatogréafias modszert dolgoztak ki palinkak etil-
karbamat-tartalmanak meghatarozasara, fluoreszcens detektalédssal (HPLC-FLD).
Az oszlop el6tti szarmazékképzést kovetben a fluoreszkald termékeket C18-as
utészilanizélt oszlopon, acetonitril és foszfatpuffer gradiens eltciéval vélasztot-
tak szét, a meghatéarozast pedig 233 nm gerjesztési és 300 nm emissziés hullam-
hosszon végezték. A médszeriik linearitast mutatott a 20-1280 pg/liter koncent-
racié tartomanyban, a kimutatasi hatar pedig 5 ug/liter volt.

33 palinka etilkarbamat-tartalmat meghatarozva annak koncentréciéja 5 és
2651 pg/liter kozott valtozott. A legkisebb értékeket (5 ug/liter alatt) a magozott
pannonhalmi alma-, kajszibarack-, birs-, bodza-, meggy-, ¢szibarack-, torkoly- és
vilmoskorte-pélinkédkban, mig a legnagyobbakat a kiilfoldrél szarmazé, magozat-
lan, hazi sargabarack- és hazi vegyes palinkdakban mérték (843-2651 ug/liter).
Nem volt egyértelmii az tsszefiiggés a magozott és a magozatlan pélinkék etil-
karbamat-tartalméban, mert magozott szilvapalinkak esetében is mértek magas
(488-528 ug/liter) értékeket. A 33 palinka etil-karbamat-tartalmat (egy kivétellel)
az EU éltal ajanlott 1000 ug/liter alattinak mérték.
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5.9.7.3. Egyéb, egészségre artalmas anyagok a palinkaban

A metil-alkohol és az etil-karbamat mellett a palinka még egyéb mérgez6 vagy
kellemetlen izhatast anyagokat is tartalmazhat. Ilyenek az akrolein, az acetalde-
hid, a hidrogén-cianid és nagy mennyiségben a réz. Az akrolein jelenléte a fold-
szennyezésre utal, és mivel nagyon mérgez6 vegyiiletrél van szd, azt a palinkét,
amely akroleint tartalmaz nagyobb koncentracidban, meg kell semmisiteni. Az
acetaldehid a cefre érése soran alkoholbodl keletkezik oxidéaciés hatésra. Megfe-
lel6 mennyiségii el6parlattal mennyiségét csokkenteni lehet, a palinka esetében
pedig szoba johet az Gjboli leparlas, amikor a pélinka elsé ot szédzalékat el kell
onteni. A hidrogén-cianid mennyiségét, az acetaldehidhez és a metil-alkoholhoz
hasonléan, a palinka tGjraf6zésével csokkenteni lehet. A pérlat savtartalma meg-
tdmadhatja a palinkaf6z6 rézfeliiletét, melynek kovetkeztében rézionok kertilnek
a pélinkaba. Az el6irdsok szerint egy liter palinkdban maximum 10 mg réz lehet
jelen, ha ennél tobb, mennyisége ioncserével csokkenthetd. A legtobb kististi
pélinkat el6allito kis tizemben a kozépparlatot kationcserélé miigyantan engedik
at, mely a rézionok nagy részét megkoti, a visszamaradé minimalis mennyiség
pedig mar nem veszélyes az ember egészségére.
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ABSTRACT - FOOD ADULTERATION

This “Food adulteration” book was written for the students of the Faculty
of Technical and Social Sciences at the Campus of Csikszereda of the Sapientia
Hungarian University of Transylvania. The authors hope that this book
will be used also by the students of the prospective branch for foodstuff and
environmental engineering, and it may also provide help for the students of the
new branches during their studies. When writing this book, the authors had
to take into account the traditions of the faculty, so the analytical methods
contained in this book are associated with the materials taught in the framework
of other subjects. Thus, the authors’ intention was to write such a book for the
students that could be used during the practical teaching of several subjects.

This book starts with a brief qualitative chemical analysis, followed by a
longer classical quantitative chemical analysis. In these chapters, the students can
gain knowledge on the course of the qualitative and quantitative analysis, acidi-
alkalimetry, the oxidation-reduction as well as the precipitation titration methods,
and finally on the determinations based on the formation of complex compounds.
After these chapters, the methods developed for the determination of the main
foodstuff components are being dealt with. At the beginning of this part, after the
determination of the moisture contents, the determination of mineral components
and different spectroscopic methods are discussed. Afterwards, the determination
of the nitrogen-containing substances, more specifically the determination of the
protein contents, protein fractions, and amino acid composition of proteins is
treated. The authors put emphasis on the most expensive foodstuff component,
the proteins, and try to discuss every method that is suitable for the evaluation
of protein quality. Subsequent to the determination of fat contents and fatty acid
composition, the examination of crude fibre and fibre fractions is treated. Among
the nitrogen-free extractable substances, the sugars and starch are determined,
and the properties of various sugar-containing preparations are examined as well.
A special place is devoted to the determination of provitamins and vitamins, as
well as to mycotoxins. As a closing compilation, at the end of most of the chapters,
there are so-called “Selected chapters”, in which specific foodstuff analytical
methods are discussed. In the next part of the book, the authors deal with
food falsification in general, food sophistication nowadays, food sophistication
and its legal background, the national organizations and the strategy against
food sophistication. Following this, special food sophistication cases and the
demonstration of the sophistication are discussed. This part deals with the
sophistication of milk and dairy products, milk from different animals and their
sophistication, soy milk in cow’s milk, other possibilities of the adulteration of
milk and dairy products, and the determination of heat treatment of milk and dairy
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products. Thereafter, the sophistication of meat and meat products is debated,
including the identification of meat from different species by electrophoresis
and immunological methods, fat and fatty acid analysis, and using biochemical
indexes. In addition, the determination of the freshness of meat, instrumental
analysis of the quality of meat and fish, the qualifying of the foods made from
meat and meat additives and accessories is discussed. Thereafter, the food grains,
contaminants, and the demonstration of sophistication explained, including
contaminants in grain, differentiation of the rice varieties, the grains, legumes and
their blends, qualifying indices for wheat and other flours, and methods for the
determination of the microbial quality of grains and grain products is discussed.

Subsequently, the fruits, vegetables and their products, the examinations
for the qualification of fruit and vegetable juices, the demonstration of shell
homogenizate from lemon and orange juices, the dilution of the fruit juices with
water, the analysis of stabile isotopes, the demonstration of the mixing of different
fruit juices and the parameters indicating the degree of maturation and depravity
of fruits is described. Then, the edible oils and fats, the indicators measuring
changes during storage and the demonstrating of the heat treatment of oils, the
toxic contaminants and adulterants, the methods for the demonstration of the
admixtures, blends, contaminants and adulterants of one fat in another, the blends
of vegetable oils and analysis of the blends, animal fats is discussed. Thereafter,
the investigation for the changes in the quality during the food processing, the
effect of heat treatment for the composition of food, the chemical markers and
indices for the demonstration of the changes during storage and for marking the
irradiation of the foods is negotiated. At the end of the book, some examples
for food adulteration from the recent years, including adulteration of the baby
formulas with melamine and its demonstration, adulteration of the taumatin
sweetener and the methods capable for the demonstration, effect of the dioxin
content of foods for the human body and its demonstration, the adulteration of the
honey, and its demonstration, and at last the adulteration of wine is negotiated.

During the course of the writing of this book, the authors tried to compile the
chapters so that the students also have the possibility to carry out the discussed
examinations based on the instruments of the Department of Foodstuff Science.
The authors tried to build the individual chapters one upon another so that
the students can get stepwise guidance from the simpler examinations to the
more complicated ones, obtaining knowledge on the most important steps of the
foodstuff analysis and the identification of the falsification of food.



REZUMAT - FALSIFICAREA ALIMENTELOR

Aceasta carte, intitulata ,Falsificarea alimentelor” a fost conceputa pentru
studentii Facultatii de Stiinte Tehnice si de Natura din Campusul din Miercurea
Ciuc al Universitatii Sapientia. Speram ca aceasta lucrare va fi folosita atat de
viitorii studenti in ingineria produselor alimentare, cat si de cétre noile specia-
lizari in viitor. In timpul scrierii prezentului volum am luat in considerare tra-
ditiile acestei facultati, in sensul ca metodele analitice din aceasta lectura sunt
asociate cu subiectele predate la celelalte materii. Intentia nostra era ca aceasta
carte sa fie de folos pentru studenti la mai multe subiecte practice.

Lucrarea porneste de la o scurta prezentare a chimiei analitice calitative,
urmata de chimia analitica cantitativa pe tot parcursul volumului. In aceste capi-
tole, studentii pot obtine cunostinte despre analize calitative si cantitative, acidi-
alcalimetrie, oxido-reductie, cit si despre titrarea cu precipitare, determinarea pe
baza formarii complecsilor. Dupa aceste capitole, urmeaza determinarile compo-
nentilor din alimente. In prima parte a acestui capitol, dupa determinarea conti-
nutului de umiditate, urmeaza determinarea componentilor minerali cu diferite
metode spectrofotometrice. in cele din urma, discutim despre determinarea sub-
stantelor cu continut de nitrogen, mai precis despre determinarea proteinelor,
fractiilor de proteine si compozitia de aminoacizi a proteinelor. Ne ocupam mai
amanuntit cu cea mai de valoare componenta a alimentelor, cu proteinele, si
incercam sa discutam toate metodele posibile pentru evaluarea calitativa a aces-
tora. Dupa metodele de determinare a continutului de grasimi si de acizi grasi,
vom discuta despre examinarea fibrelor crude si a fractiunilor acestora. La sub-
stantele extractibile fara continut de nitrogen vom determina zaharurile si ami-
donul si vom examina proprietatile a citorva preparate cu zahar. Determinarea
provitaminelor, vitaminelor si a micotoxinelor ocupa un loc special in aceasta
carte. La finalul celor mai multe capitole se gasesc asa numite capitole selectate,
in care discutam despre metode analitice specifice alimentelor si despre falsifi-
carea alimentelor.

Incepand cu capitolul 4 discutam despre falsificarea alimentelor in general,
cum se falsifica alimentele in zilele noastre, despre cadrul juridic, despre organi-
zatiile nationale gi despre strategiile impotriva falsificarii alimentelor. Acest ca-
pitol este urmat de discutarea pe larg a cazurilor speciale de falsificare si despre
demonstrarea falsificarii. Se discuta despre falsificarea laptelui si a produselor
lactate, laptele de la diferite specii de animale, lapte de soia in lapte de vaca,
despre determinarea tratamentului termic al laptelui si a produselor lactate. Ur-
meaza falsificarea carnii si a produselor din carne, ce include si autentificarea
carnii, speciile de animale de la care provine, prin electroforeza si prin metode
imunologice. Sunt discutate si metode pentru determinarea prospetimii carnii,
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analiza instrumentala a calitatii carnii si a pestelui, calificarea produselor din
carne si a aditivilor folositi. Urmeaza capitolul Cereale alimentare, contaminanti
si determinarea falsificarii, in care se explica inclusiv contaminantii din cereale,
diferentierea soiurilor de orez, boabe, legume si amestecurile lor, indicii de ca-
lificare la grau si alte faina, si sunt discutate metodele de determinare a calitatii
microbiene de cereale si a produselor din cereale.

In capitolele urmatoare sunt tratate fructele, legumele si produsele lor, ule-
iuri gi grasimi, indicatori ai procesarii termice a alimentelor, mierea si indulci-
torii, vinul respectiv falsificarea produselor si metode de decelare a falsificarii.

Pe parcursul scrierii acestei carti autorii au incercat sa compileze capitolele
in asa fel incét studentii sa aiba posibilitatea de a realiza examinarile discutate
pe instrumentele Departamentului de Stiinte Alimentare. Autorii au incercat sa
construiasca capitolele individuale unul dupa celalalt in asa fel incét studen-
tii sd poata parcurge treptat informatia de la examinari mai simple la cele mai
complicate, obtindnd cunostinte cu privire la masurile cele mai importante ale
analizei produselor alimentare si identificarea falsificarii de alimente.



A SZERZOKROL

Dr. Albert Csilla gy6gyszerész, 2001-ben végzett a Marosvasarhelyi Orvosi
és Gyogyszerészeti Egyetemen. Kétéves gyogyszerészi munka utan, 2003 végén
kezdett el dolgozni a Sapientia Erdélyi Magyar Tudoményegyetem csikszeredai
campusan gyakornokként. A Kaposvari Egyetem Doktori Iskolajaban szerzett
PhD-fokozatot. Jelenleg adjunktus, a biokémia, a toxikolégia és a miiszeres ana-
litika targyakbol el6adast és gyakorlatokat tart kornyezet- és élelmiszermérnok
hallgat6knak. Kutatémunkajét a fehérje- és aminosav-analitika teriiletén fejti ki,
az utébbi id6ben pedig a D- és L-aminosavak szétvalasztasaval és meghataroza-
saval foglalkozik.

Dr. Csapé Janos, az MTA doktora, egyetemi tanér, okleveles vegyész, tobb
mint negyven éve foglalkozik élelmiszerek fehérjetartalmanak, aminosav-6ssze-
tételének, tjabban D-aminosav-Gsszetételének meghatarozéasaval, a fehérje biol6-
giai értékének mérésével. A vezetésével kidolgozott Gj analitikai-kémiai méd-
szereket tobb élelmiszer- és takarményanalitikai laboratériumban alkalmazzak.
Tudomanyos munkajat is nagyrészt ezen a tertleten fejtette ki. A graduélis és
posztgraduélis, valamint a doktori képzésben oktatja a biokémia, az élelmi-
szer-kémia, a mezdgazdasagi kémia, a tej és tejtermékek a taplalkozéasban, az
élelmiszer- és takarmanyfehérjék mindsitése, a funkcionalis élelmiszerek és az
élelmiszerhamisitas, a PhD-hallgatéknak pedig az allatitermék-eléallitas bio-
kémidja, az élelmiszer-kémia, a modern moédszerek az élelmiszer-analitikdban és
az élelmiszer- és takarmanyanalitika cim targyakat.

Csapéné Dr. Kiss Zsuzsanna okleveles vegyész, tudomanyos munkatars,
jelenleg nyugdijas, négy évtizeden at foglalkozott élelmiszerek és takarmanyok
Osszetételének meghatérozasaval, elsGsorban makro- és mikroelemeinek elemzé-
sével. Doktori disszertaci6jaban eltéré genotipusi szarvasmarhak kolosztrum- és
tejosszetételét vizsgalta, és tudoméanyos munkajat is — az analitikai kémia mellett —
nagyrészt ezen a teriileten fejtette ki. A graduélis és posztgraduélis képzésben
oktatta a kémia, a biokémia és az élelmiszer-kémia cimi targyakat.






FUGGELEK

Az elemek rendszama, vegyjele és atomtomege

Elem Vegy- Rend- Atomtomeg | Elem Vegy- Rend- Atomtomeg
jel szam jel szam
Aktinium Ac 89 (277) Litium Li 3 6,941
Aluminium Al 13 26,9815 |Lutécium Lu 71 174,97
Americium Am 95 (243) Magnézium Mg 12 24,305
Antimon Sb 51 121,45 Mangan Mn 25 54,9380
Arany Au 79 196,9665 |Mendelévium Md 101 (256)
Argon Ar 18 39,948 Molibdén Mo 42 95,94
Arzén As 33 74,9216 Natrium Na 11 22,9898
Asztacium At 85 (210) Neodimium Nd 60 144,24
Barium Ba 56 137,34 Neon Ne 10 20,179
Berillium Be 4 9,01218 | Neptanium Np 93 (237,0482)
Berkélium Bk 97 (249) Nikkel Ni 28 58,71
Bizmut Bi 83 208,9806 | Niobium Nb 41 92,9064
Bér B 5 10,81 Nitrogén N 7 14,0067
Brom Br 35 79,904 Nobélium No 102 (254)
Cérium Ce 58 140,12 | Olom Pb 82 207,2
Cézium Cs 55 132,9055 On Sn 50 118,69
Cink Zn 30 65,37 Oxigén (0] 8 15,9994
Cirkénium Zr 40 91,22 Ozmium Os 76 190,2
Diszprézium Dy 66 162,50 Palladium Pd 46 106,4
Einsteinium Es 99 (254) Platina Pt 78 195,09
Erbium Er 68 167,26 Pluténium Pu 94 (242)
Eurépium Eu 63 151,96 Polénium Po 84 (210)
Ezist Ag 47 107,868 Prazeodimium Pr 59 140,9077
Fermium Fm 100 (253) Prométium Pm 61 (145)
Fluor F 9 18,9984 | Protaktinium Pa 91 231,0359
Foszfor P 15 30,9738 |Radium Ra 88 (226,0254)
Francium Fr 87 (223) Radon Rn 86 (222)
Gadolinium Gd 64 157,25 Rénium Re 75 186,2
Gallium Ga 31 69,72 Réz Cu 29 63,546
Germéanium Ge 32 72,59 Rédium Rh 45 102,9055
Hafnium Hf 72 178,49 Rubidium Rb 37 85,4678
Hélium He 4,00260 |Ruténium Ru 44 101,07
Hidrogén H 1,0080 | Stroncium Sr 38 87,62
Higany Hg 80 200,59 Szamarium Sm 62 150,4
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Elem Vegy- Rend- Atomtémeg |Elem Vegy- Rend- Atomtémeg
jel szam jel szam
Holmium Ho 67 164,9303 | Szelén Se 34 78,96
Indium In 49 114,82 Szén C 6 12,011
Iridium Ir 77 192,22 Szilicium Si 14 28,086
Itterbium Yb 70 173,04 Szkandium Sc 21 44,9559
Ittrium Y 39 88,9059 | Tallium Tl 81 204,37
Jod I 53 126,9045 | Tantal Ta 73 180,9479
Kadmium Cd 48 112,40 Technécium Tc 43 (98,9062)
Kalcium Ca 20 40,08 Tellar Te 52 127,60
Kalifornium Cf 98 (251) Terbium Tb 65 158,9254
Kélium K 19 39,102 Titan Ti 22 47,90
Kén S 16 32,06 Térium Th 90 232,0381
Klér Cl 17 35,453 Talium Tm 69 168,9342
Kobalt Co 27 58,9332 | Uran U 92 238,029
Kripton Kr 36 83,80 Vanadium \4 23 50,9414
Kréom Cr 24 51,996 Vas Fe 26 55,847
Kirium Cm 96 (247) Volfram W 74 183,85
Lantan La 57 138,9055 |Xenon Xe 54 131,30
Laurencium Lr 103 (257)
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