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A citromsav ciklusban résztvevd karbonsavak kozil az egyes névényfajokra
jellemzd Osszetevé felhalmozddik. E fékomponens, s a szacharidok (a fruktoz, a
glikoz és a szachar6z) egyenkénti mennyisége, és egymashoz viszonyitott aranyai is
meghatarozok agyimolcsok, vagy az azokbol készilt termékek minésége, azonositasa
és autentitdsa szempontjabdl egyarant.

Az irodalom akarbonsavak ésacukrok analizisére enzimatikus eljarast157és kiilén-
h6z6 kromatografias meghatarozasokat6 Bjavasol. A karbonsavak és szacharidok
egyuttes analizise soran kétkiilénb6z8 modszert, vagy kétféle kromatografias eljarast,
parhuzamosan, alkalmaznak. Az utébbi idében a karbonsavak és a cukrok egymas
jelenlétében, egy oldatbdl térténé meghatarozasa keril el&térbe101316.

Gomis9'“almalevek és mustok, valamint Lazarolluborka-fermentatumok f6kom-
ponenseinek mérésére nagynyomasu folyadékkromatografias médszert dolgozott ki.
Mas szerz6k121516t6bbféle gylimolcs és a propoliszBosszetevdit trimetil-szilil (TMS)
szarmazékka atalakitas utan, gazkromatografidsan mérték. Chapman és munkatarsaib
az alma, korte, sargabarack és a burgonya karbonsav és szacharid Osszetev@it,
TMS-szarmazékképzés utan, GC/Ms egyittes alkalmazasaval vizsgalta.

Az irodalomban taldlhaté mddszerek mindegyike el6készité eljarast, mint
membrén sz(irést69, el6zetes kromatografias elvalasztast101114, papiroson szlrést és
alkoholos extrakciétlg alkoholos lecsapastl3 alkohol +6lom-acetattal kicsapast,
illet6leg, extrakciétl7igényel.

Jelen munkank, (-mely idevonatkoz6 korabbi tapasztalatainkon is alapuli82*),
kettds célu:

1. Az almalevek (sGritmények, nyers gylimdlcszizalék) f6komponenseinek
(almasav, glikdz, fruktéz, szachar6z), el6zetes extrakciot, vagy/és elvalasztast nem
igényld, egyetlen felvételb6li, gyors, rutinmérésre alkalmas, gézkromatografias
modszerink kozreadésa, valamint,

2. A kis mennyiségben jelenlévé savosszetevlk, s a fékomponensek szimultan,
mérési lehet6ségének bemutatdsa, (az 1 pontban részletezett, egyszer(, gyors
el6készités utan).

Anyagok és modszerek

Reagensek: Valamennyi modellvegyiilet és vegyszer analitikai tisztasagu, a
Reanal, a Fluka, valamint a Serva gyar készitményei voltak. A kolonna-tdltetet és a
nedvesit6 fazist az Applied Sei. Labs. (State College Pa. USA) cégtdl vasaroltuk.

A Golden, a Jonatan és a Sztarking almakészitményeket a Nagykdrosi
Konzervgyartdl kaptuk: A nyers almat apritds utdn enzim-kezelésnek vetették ald
Phylazim C (1000 g/1000 g alma) és Pectinol M 17 (200/1000 kg alma) felhasznalasaval,
mindkét esetben 15-20-perc kezelési id6t alkalmaztak. Ezutan a sz(irt almalevet
Bentonittal deritették (a tovabbiakban deritett almaié), majd betdményitették. Az igy
elkészitett almalevek szarazanyagtartalma 13,5 m/m%.
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Késziilékek, eszk6zok

Az analiziseket Chromatron G.C.H. 18.3 NDK gyartmany( késziiléken, Digint
L80 tipusu integrator segitségével végeztiik. Rozsdamentes acélkolonnank (2mx4mm)
toltete 3 % SE-30-cal nedvesitett Chromosorb WAW DMCS (100-120 mesh) volt.
Viv6gazként nagytisztasagl nitrogént hasznaltunk, 60 cm Yperc aramlési sebességgel.

A szarmazékkészitéshez Block-Therm elektromos flit6berendezést (MTA Kutesz)
hasznaltunk. A Block-Thermhez tartozé 4 cml(rtartalm, teflonbetétes kupakkal
ellatott reakcidedények, megfelel6 atmenettel, a vakuumleparlo késziilékhez
csatlakoztathatok.

A szarmazékkészités elGirata

A 4 cm3térfogatl reakcidedényben, analitikai pontossaggal mért, kiilonb6z6
mennyiség( almasavat (0,3-0,5 mg) és szacharidokat (frukt6z: 1,1-2 mg, gliikéz:
0,8-1,6 mg, szacharoz: 0,75-1,5 mg) tartalmaz6 modelloldatokat, valamint a
vizsgaland6 almalevet (0,10-0,15 g), vagy almas(ritményt (0,02-0,03 g)
vakuumleparlo késziiléken, 50-60 °C-os vizflird6b6l szarazra paroljuk. A mintakat
egymast kdvetéen 3x0,5 cm’ izo-propilalkohol hozzaadasaval, a vadkuumleparld
késziléken vizmentesitjik. A leszaritott maradékhoz 0,5 cm’ 2,5 % hidroxil-amin-
HCI-t tartalmazd piridint mériink, s az edényt lezarva, tartalmat 75 °C-on, 30 percig
reagaltatjuk. A leh(tott reakcioelegyhez 0,9 cm’ hexametil-diszilazant (HMDS) és-
0,1 cm’ trifluor-ecetsavat (TFE) elegyitlink és 100 °C-on, 16ran &t reagaltatjuk. A
reakcioidd elteltével, a leh(itott reakcidelegy tisztajabol, kézvetlendl 5-, vagy 10 ul-t
injek-talunk.

Géazkromatografias elvalasztasifeltételek

A kolonna 110-280 °C-ig 16 °C/perc sebességgel flitve, majd 5 perc izoterm
eldcié. Elparologtatd és FID héfoka rendre: 360 °C, 370 °C.

A kisérleti eredmények értékelése
Szarmazékkeészitési és reprodukalhatosagi vizsgalatok

A cukrok oximalasi és szililezési reakcidjanak altalanos feltételei, mint
ismeretesl7 a 70-75 °C h6fok és a 30-60 perc reakciéidé. Az alifas zsirsavak és
dikarbonsavak, de féleg a ciklikus, nagy molekulatomeg(i karbonsavak (kavésav,
ferulasav, klorogénsav) mennyiségi szililészterré alakulasahoz, szisztematikus
modellvizsgalataink tandséaga szerint (1. tablazat), hosszabb reakci6id6 (60 perc) és
magasabb héfok (100 °C) szlikséges. 100 °C héfokon, a,,Szarmazékkészités elGirata”
c. fejezetben feltlintetett korilmények kozott, a cukrok mellékreakciokban nem
vesznek részt, 5 dra reakcioidd esetén sem. Itt jegyezzilk meg, hogy az e munkaban
részletezett szarmazékkészitési elGirat a f6komponensek (almasav, fruktéz, glioz,
szachardz: 1 &bra) és anem f6komponensek (tejsav, oxalsav, szorbinsav, benzoesav,
borostyankésav, fumaérsav, pimelinsav, bork&sav, sikimisav, kinasav, kdvésav,
klorogénsav; 2. abra) egyiittes szililezésére alkalmas: A fékomponensek és nem
fékomponensek szimultan analizisének sokoldald hasznositasa, soronkovetkez6
terveink kozott szerepel.
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1 tablazat

A kavésav, kinasav és klorogénsav szililszarmazékokka alakulasa a reakci6 idejének és

Reakci6
A sav

idé:

perc 10
Kéavé 80
Kina 69
Klorogén 92

*A kvantitativ szarmazékka alakulas szazalékaban kifejezve

75 C

30
84
71
100

60
85
85
100

120
100

92
100

10
87
94
95

280

héfokanak figgvényében
Szarmazékka alakulas %

100 °c

30
100
100
100

izoterm

125 °C
60 10 30 60
100 100 100 100
100 100 100 100
100 100 100 100

1 &bra: A Jonatan almaié fékomponenseinek (1-4) kromatogramja
Felvételi korilmények: mintaz ,,Anyagok és Mddszerek” fejezetben.
Csucsok: 1:almasav, 2: fruktdz, 3a: glukéz” 3b: gliko6z,, 4: szachardz
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10
12
Rel id6 (perc)
5 10 15 20 25 izoterm
§6 i20 60 200 200 2"0 Ho6fok!*CF**

2. &bra : Az almaié f6- és nem fékomponenseit tartalmazé modelloldat kromatogramja

Felvételi kérilmények: A kolonna 80-280 °C-ig 8 °C/perc sebességgel flitve, majd 8 perc

izoterm ellci6. Elpérologtaté héfoka: 360 °C, EO héfoka: 370 °C.

CsUcsok: Etejsav, 2:oxalsav, 3:szorbinsav, 4:benzoesav, 5:borostyankdsav, GaifiimérsaVvj,
6b:fumarsav,, 7:almasav, 8:pimelinsav, 9:borkésav, 10:arabindz,
|IEcitromsav+sikimisav, 12:ramnéz, 13:kinasav, 14:frukt6z,

2. tablazat

A fé6komponensek TMS-szarmazékokkénti reprodukalhatésaga: Modelloldatok értékelése alapjan

é Almasav Frukt6z Glikéz Szacharéz
fig/K?ul integr.e. ~g/10tul integr.e. Ag/lONM integr.e. ;ug/10ul  integr.e.
1 1,96 4136 7,52 6374 5,35 6599 4,94 4010
2 2,62 4137 10,52 6551 8,02 6548 741 ‘4021
3 3,27 4115 12,03 6567 10,69 6424 9,88 4078
atlagérték 4129 6497 6524 4036
standard hiba 111 42,1 55,7 36,5
relativ standard
hiba % 0,27 0,65 0,85 0,90

*Az 1-3 szamu kisérletek integratoregységei 2 parhuzamos szarmazékkészitésh6l ered6 oldat, kétszeri felvételébdl
nyert atlagértékek: integr.e. = integrator egység
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