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A tartositdszerek élelmiszerekbe torténd keverésének az a célja, hogy a termé-
kek mikrobioldgiai romlasat megakadalyozzuk. Konzervéaldszerek hasznalatosak a
gyumolcslevek, tejtermekek, konzervételek, halkonzervek, egyes melyh(itott aruk
és bizonyos esetekben még a gydgyoszati anyagok tartositasara is. E vegyiiletek
hasznalatat és megengedhetd legnagyobb koncentraciojat (altalaban a 100- 10 000
mg/kg tartomanyban) szabvanyok, elelmiszertorvenyek szabalyozzak.

A tartdsitoszer-tartalom vizsgalatara fotometrias és gazkromatografias el{';éré-
sok terjedtek el. Mindkét mddszernek vannak azonban bizonyos korlatai. A foto-
metrias mérések zéme nem kell6en specifikus, pontossaguk sokszor nem kielé%l’t(’i
és altalaban id6igényesek. A gazkromatogréafias eljarasok tobbségénél viszont, bar
kellGen szelektivek és pontosak, gyakran a meghatarozni kivant komponensekb6l
szarmazekokat kell képezni, ami a meghatarozast bonyolulttd teszi.

Az intenziv (nagynyomasu) folyadekkromatografia szamos el6nnyel rendelkezik
mindkét emlitett modszerrel szemben. Egyrészt a mintael6készités altalaban egy
szer(i (nem sziikséges példaul a szarmazékképzés), masrészt megfeleld szelektivita
mellett nagy a modszer pontossaga (1).
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A citromsav, benzoesav és szorbinsav abszorpciés spektruma a futtatdshoz hasznéalt eluensben
Csucsok: 1citromsav, 2 benzoesav, 3 szorbinsav
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2. ébra
A benzoesavat és szorbinsavat tartalmazé standard oldat felvétele 254 nm-en és 228 nm-en
Cslcsok: 7 benzoesav, 2 szorbinsav
Az akromatogram (20 /N,s: 0,08 AUFS) 254 nm; a bkromatogram (20 p\, s: 0,16 AUFS) 228 nm
hulldamhosszisagon készilt. A mérés érzékenysége 228 nm-en benzoesavra kb. 10-szeresére né,
szorbinsavra kb. harmadéra csékken



Jonéhany élelmiszertermék esetén (pl. gyumolcslevek, bef6ttek, gyimdlcs-
izek és tejtermékek), csak két tartdsitoszer, a szorbinsav és a benzoesav kimutatasa-
nak van analitikai jelentésége. E két komponens meghatarozasa intenziv folyadék-
kromatografiaval izokratikus futtatasi koriilmények (azonos hémérséklet és azonos
eluens-6sszetétel) mellett van lehet6ség, s6t a mddszer alkalmas a két szerves sav
natrium- és kalium-sojanak kimutatasara is. Az eljaras a rovid elemzési id8 és nagy
érzékenység miatt rutinanalitikai modszer lehet (2).

Az intenziv folyadékkromatografias tartositoszer-meghatarozas tanulméanyo-
zéaséara részben Olympos markaju natur citrusleveket, részben tubusban forgalomba
hozott pasztaszerl készitményeket (Pirosarany, gulyaskrém, mustar) hasznaltunk.
A citrusleveket szorbinsavval, a pépes anyagokat benzoesavval tartésitottak.

A folyadékkromatografidhoz fotometrias detektort hasznaltunk, ezért elézete-
sen felvettilk a szorbinsav, a benzoesav és a citromsav vizes oldatanak abszorpcids
gorbejét (1. abra). A gorbékrol leolvashatd abszorpciés maximumok alapjan a cit-
romsav mérésénél 205 nm, a benzoesavnal 228 nm és a szorbinsavnal 254 nm hul-
lamhosszra célszer(i a detektort beallitani.

Az abszorpcidés maximumok kimérése utan standard elegy-oldatot készitettlink
a szorbinsavbdl és a benzoesavbdl. Ezt az oldatot mind 228 nm-es, mind 254 nm-es
detektorallds mellett kromatografaltuk. Az eredményeket a 2. &bra mutatja.
A kromatogramokrol jél lathatd, hogy 254 nm-en mindkét tartésitoszer jol elkilo-
nithetd, hatarozott cslcsot ad, viszont 228 nm-en a mérés érzékenysége a benzoe-
sav vonatkozasaban tobb mint tizszeresére n6, a szorbinsav mérhetGsege viszont
harmadéra csokken. Indokolt tehat a két tartdsitdszer mas-méas hullamhosszon
végzett detektalasa.

Szorbinsav meghatarozas

A tartositott élelmiszerek szorbinsavtartalmanak szabvén%/szert’j meghataro-
zasat az MSZ 1817 —75 irja le. Eszerint a tartositott élelmiszerbdl vizg6zdesztilla-
cioval valasztjuk ki a szorbinsavat, majd ezt kénsavas kalium-bikromattal oxidal-
juk és 2-tiobarbitursavval hozzuk reakcioba. A kialakult vords szin intenzitasa,
aranyos a szorbinsav-tartalommal és spektrofotométerrel mérhetd. Ezen elfogadott
madszer ismeretében azért vallalkoztunk az intenziv folyadékkromato?]réfiés elja-
rés kidolgozasara, mert varhato volt, ho%y az elvalasztasi mivelet elhagyasanak
eredményeként kisebb szérassal és révidebb id§ alatt el tudjuk érni a szabvanyos
maddszer pontossagat.

A minta el6készitése

A felrazott mintabo6l 100 cm3t centrifugdlunk 13000 min-1 fordulatszammal
10 percen keresztiil. Ezutan az oldatot finom pérusu sz(rén sz(rjiik, a sebesség ndve-
lése érdekeben vakuumot hasznalunk. Az Olympos levek, a gyimolcs héjanak és
magjanak bezlzasa miatt, igen kis szemcsemeret( részecskéket tartalmazo kolloid
oldatok, aminek kovetkeztében a kétszeresen tisztitott oldat is erésen opalos. Ebb6l
8 cm3t acetonitrillel 10 crrP-re higitunk, majd a futtatdshoz haszndlt eluens
eleggyel normallombikban 100 cm3re egészitjik ki. Minthogy az igy nyert oldat
ebben a higitasban is kolloid jellegd, félo, hogy a kromato?réfiés oszlopot tonkre-
teszi, ezért injektalas el6tt a mintat ultrasz(irésnek vetjik ala. A miveletet MILLI-
PORE HA 0,45 /uri-es sz(ir6papiron végezzik, a fenti cég altal gyartott sz(ir6fel-
téten, 1 cm3es inzulin fecskend@vel. A szlrés eredményeként tikros oldatot nye-
riink, amely kromatografalasra mar alkalmas.
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3. é&bra
Olympos natlr citromlé kromatogramja 254 nm hullamhosszisagon
Csucsok: 7 citromsav, 2szorbinsav

4. é&bra
Az Olympos natdr narancslé kromatogramja
254 nm hulldmhosszisagon Csucsok: 7 szorbin-
sav, 1 nem azonositott csucs (feltehetéen citrom-
sav, retenciés id6 0,8 min)



A mérés

Az analitikai kortlmények optimalizaldsat a pufferrendszer szazalékos dssze-
tételének, valamint megfelel6' pH értékének megvélasztasaval kellett kezdeni.
A vizsgalat céljaira az acetonitril 20%-o0s és a 0,005 M-os, potenciometriasan 4,4
pH-ra beallitott ammonium-acetat oldat 80%-0s elegye bizonyult a legjobbnak.
Ez az eluens gﬁors athaladast eredményez a t6bbi polaros anyag szamara és igy
elkeriilhet§ ezek interferencija a szorbinsavval, illetve a benzoesavval is. Ugyan-
akkor a két tartdsitdszer elvalasztasa egymastol megfelel6, mennyiségi meghatéro-
zasuk pontosan elvégezhetd.

A savas pufferrendszer hasznalata azért is elényds, mert megakadalyozza a
szabad benzoesav és szorbinsav disszociacidjat. Ez az eljaras emellett biztositja
azt is, hogy az eredetileg s6 forméban (Na, ngelenlevo savak is egyetlen, a disszo-

cialatlan szabad savnak megfeleld retencids idej(i csicsként jelenjenek meg (3).

Méréseink soran azt tapasztaltuk, hogy a citromlé minta 15—18-szori injek-
taladsa mintegy 100 bar-ral megemelte az oszlopnyomast (130-r6l 230-ra). Anlyomés-
novekedés az Olympos narancslé vizsgalatanal még nagyobb mértékd volt. EI6-
fordult, hogy a belepd nyomas 300 bar-ra novekedett, az elvalasztas azonban sza-
mottevéen ilyen esetben sem romlott. A kromatografalast a Pye Unicam cég
altal forgalmazott forditott fazisi oszlopon végeztiik. A futtatas kortlményei a
kdvetkezdk voltak:

Oszlop: Partisii ODS 10 /un, méret: 250X4,6 mm 1D. ss.
Eluens: A = 0,005 M ammoéniumacetat, pH = 4,4
B = acetonitril (Merck, Uvasol)
Futtatas: 80% A, 20% B izokratikus
Aramlasi sebesség: 3,00 cm3Imin.
Detektalasi hullamhossz: 254 nm (szorbinsav).

A leirt mérési korilmények kozoétt a szorbinsav 2,1 perces retenciés idével ad
csucsot, ami a benzoesavtol kellGen elkiilonithetd (1,6 perc).

A leirtak szerint el6készitett Olympos citromlé es narancslé mintdk kroma-
togramjai a 3. és a 4. abran lathaték. A citromlé felvételén a szorbinsav elétt, 0,8
percnél jelentkezd csucs a citromsavtdl szarmazik. Megjegyzendd, hogy a citrom-
savra vonatkozéan mennyiségi mérést nem végeztiink, de az eredmények azt bizo-
nyitjak, hog?/ egyszer(i mintael6készitéssel, egyetlen minta injektalassal a citromlé
mindségét alapvetden befolyasold citromsav a szorbinsav mellett meghatarozhaté.
A nagyobb pontossag érdekében azonban érdemes a citromsavat a sajéat jellemz6
elnyelési maximuman (205 nm) mérni.

A mintak vizsgalata el6tt természetesen higitasi sorral felvettiik a kalibracios
egyenest. A narancslé és citromlé mintakbol egyenként 5—5 parhuzamos mérést
vegeztink. Mind a kalibréci6s egyenesre, mind a parhuzamos mérésekre vonatkoz6
adatokat az 7. tablazat tartalmazza.

A szoras értékekbdl kiszamithatd, hogy a mérés pontossaga, a kdzépértékre
szamolva, az Olympos citromlé eseteben *7,1%, a narancslé esetében *6,5%,
azaz az analitikal modszerektdl ltaldban megkdvetelt +5%-ot kissé meghaladja.
Az MSZ 1817-75 szabvany altal megadott, kozépértékre szamitott +10% eltéres-
sel dsszehasonlitva azonban megéllapithatd, hogy az &ltalunk kidolgozott intenziv
folyadékkromatografias modszer pontossaga a szabvanyosenal jobb.

A ket eljaras minta-el6készitésének Osszehasonlitasa is az (j eljaras mellett
sz0l. Az intenziv folyadékkromatografias modszer elvalasztasi mlveletet nem tar-
talmaz (a kétszeres sz(irés nem a meghatarozandé komponens kivonasara, hanem
az oszlopot veszélyeztetd mechanikai és kolloidalis szennyezések eltavolitasara
irdnyul). A szorbinsavat pedig kdzvetlendl, a 254 nm-en jelentkezd nagy elnyelését
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