PLESKONICSLASZLONE
MEM Allategészségiigyi és Elelmiszerellenérz6 Szolgalat
Elelmiszerellen6rzé Intézet
Erkezett: 7987. szeptember 23.

Elelmiszereinket tapértékiik, élvezeti értékilk és vitaminforrasuk miatt fo-
gyasztjuk.

Az egyik legfontosabb vitaminunk a C-vitamin hére, fényre, fmnyomok ha-
tasara bomlik, ezért nem k6zémbds, hogy a termék milyen technolégiai mivelete-
ken esik at a feldolgozas soran, és az eredeti nyersanyagban meglevé C-vitamin
szintbél mennyi marad a késztermékben.

Kiméletes technolégiaval meg6rizhetd a termék magas beltartalmi értéke, igy
mind a kulpiacon, mind belféldon keresettebb, jobban értékesithet6 aru allithaté el6.

Régi térekvés a magyar szabvanyositasban, hogy a KGST-orszagokkal egysé-
ges vizsgélati szabvanyok szolgaljak az orszagok kozotti élelmiszer-kereskedelem
minéségi atvételének alapjat. Ennek keretében kaptuk a 20 100-43.—86. sz. a
,Gyumolcs- és zdldségkészitmények aszkorbinsav tartalmanak meghatarozasa” c.
KGST szabvanytervezetet — melyet a Kubai Koztarsasag készitett" — elfogadas
el6tti véleményezésre. Az intralaborat6riumi kiprébalas utan, nyolc Allategészség-
igyi és Elelmiszer Ellenérzé Allomas részvételével interlaboratériumi kérvizsgala-
tot szerveztiink a pontossagi paraméterek kimérésére.

A vizsgalati médszer

Gyiumolcs- és zoldségkészitményekbdl apritds és homogenizalas utan savkeve-
rékkel (ecetsav, metafoszforsav, EDTA)* extrahaljuk ki az aszkorbinsavat, majd
szdrjuk. A tiszta oldat aliquot részét halvany rézsaszin szinig titraljuk 2-6-di-
kloérfenol-indofenol reagenssel, melynek faktorat eléz6leg aszkorbinsav standard
segitségével allitottuk be.

Abban az esetben, ha a minta redukalé anyagokat tartalmaz, nagyobb lesz a
reagens fogyasa, ezért ezt korrekcioba kell venni a kévetkez6k szerint. A minta ali-
quot részéhez azzal megegyez6 térfogatl acetat puffert, majd fele térfogatnyi formal-
dehidet adunk, és 10 perc mulva megtitraljuk a reagenssel. A kapott mennyiséget
a mintara fogyott mennyiségbdél levonjuk.

Er6sen szinezett extraktumot add gyimélcs- és zoldségkészitmények esetében
a fotometrias modszer alkalmazhatd. A minta-el6készités és extrakcid megegyezik a
titrdlasos maodszerrel, de a minta aliquot részéhez mért feleslegben adjuk a 2-6 -
dikloérfenolindofenol reagenst, majd hozzamérjik a xilolt, dsszerdzzuk, ezutan cent-
rifugaljuk és afels6 xilol fazist mérékivettaba tdltve 500 nm-en meghatarozzuk az
abszorbanciajat. Ugyanigy készitjik el a xilolban oldott indofenol reagens kalib-
raciés gorbéjét, melynek segitségével meg tudjuk hatarozni a mintanal el nem rea-
galt indofenol mennyiségét. A redukalé anyagok zavar6 hatasat itt is korrekcidba
kell venni, azonos médon mint a titralasnal.

* Megjegyzés: a vizsgalati médszert moédositani kényszeriltink a metafoszforsav hianya
miatt. A savkeverék helyett 2% oxalsavat hasznaltak a résztvev6k az extrakciéhoz.
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A korvizsgélatban kapott adatokat az 1ISO 5725—81. sz. szabvany szerint ér-
tékeltiik. A mérési eredmények szelektaladsa Cochran- és Dixon-probaval tortént.’

Vizsgalati mintak
A modszer korvizsgéalati tesztelésére citromizi italport és hékezeléssel tart6-
sitott paprikakrém-mintakat osztottunk. A termékenkénti 2—2 mintabdl az egyik
eredeti, a masik preparalt volt. Italpor esetében 4000 mg/kg, paprikakrémnél

400 mg/kg aszkorbinsavat mértiink ra.
A mintak kimérése és kodolasa a kdzponti laboratériumban tortént.

A korvizsgélat értékelése

A zart csomagolasi egység felbontasa utan, — els6sorban paprikakrém eseté-
ben —igen jelentds C-vitamin bomlas tapasztalhaté. Erre vonatkozéan a kdzponti
laboratériumban tarolasi kisérletet folytattunk, és mint az 1. abran lathato, a fel-
bontas utan az idével exponencialisan csokken a C-vitamin.

7. 4bra.
C-vitamin bomlas a minta felbontasa utan
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Ennek megfeleléen azok az allomasok, akik nem tudtak azonnal a vizsga-
lat elvégzéséhez kezdeni, lIényegesen kisebb értékeket mértek, mint az a2-3. tab-
lazatban is lathat6. Bar Dixon prébaval ezek a kiugré értékek nem estek ki, de az
/?-érték jelent6s torzulasa miatt, ezeket az eredményeket az értékelésbél kihagy-
tuk. Az igy kapott eredményekbdl a kdvetkezé megallapitasok vonhatdk le:

1. A ramért aszkorbinsav-visszanyerés igen j6, 98-100%.

2. A titrdlasos mddszer hibaja 600 mg/kg felett a kozépérték 7%-a, ez alatti meny-
nyiségeknél 12%.

3. Fotometrias modszernél ugyanezekre a mérési tartomanyokra 10, illetve 15%.

4. A paprikakrém esetében elvégzett titralasos és fotometrids mddszerek kdzott
nincs szignifikans kilénbség a t-préba alapjan, de nagyobb a fotometrias mérés
hibaja, ezért ezt a modszert csak akkor érdemes alkalmazni, ha a titrdlasnal a
szinatcsapas nagyon bizonytalan.

5. A csomagolasi egység megbontasa utan aszkorbinsavra a minta vizsgélatat azon-
nal el kell kezdeni.

Az eredeti mérési adatokat az 1-3. tdblazat, a pontossagi értékeket a 4. tablazat
tartalmazza.

1. tablazat

Italpor aszkorbinsav-tartalma titralassal

Alapadatok mg/kg

Résztvevik
1. minta 2. minta
1 4021 7800
3783 8091
2. 3920 7707
4088 7797
3. 3940« 8427*
3246* 6617
4. 4419 8051
4227 7750
5. 4122 7821
4052 8030
6. 4200 7765
4250 7780
7. 3693 7570
3913 7986
8. 3733 8027
3341 7974

* kies6 adat Cochran-préba szerint
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Résztvevdk

* kihagyott adat

Résztvevdk

* kihagyott adat
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Paprikakrém aszkorblnsav-tartalma titralassal
Vizsgalat Alapadatok mg/kg
idépontja
1. minta 2. minta
1987.07.22 12% 200*
14* 190*
1987.07.13. 224 612
229 664
1987.07.28. 111* 392+
(mélyhitott) 108* 442%
1987.07.17. 179* 488*
160* 504*
1987.07.09. 229 630
240 627
1987.07.09. 228 630
236 647
1987.07.10. 224 628
200 649
1987.07.08. 217 662
207 669
3
Paprikakrém aszkorbinsav-tartalma fotometriasan
Vizsgalat Alapadatok mg/kg
idépontja
1. minta 2. minta
1987.07.22. 15% 151*
5% 128*
1987.07.13. 189 537
161 584
1987.07.28. 109* 354
(mélyhitott) 111* 420%
1987.07.17. 159* 447
130* 460*
1987.07.09. 215 605
198 581
1987.07.09. 206 584
210 602
1987.07.10. 199 595
205 633
1987.07.08. 219 667
210 666

. tAblazat

. tablazat



4. tablazat
Pontossagi adatok

Kozos atlag Ismételhetéség (r) 6sszehasonlithatésag (R)
Vizsgalati! médszer I.minta|2.minta 1.minta 2.minta 1.minta 2.minta
mg/kg mg/kg mg/kg

Italpor

titralassal ... 4012 7868 318 (7,9%) 480 (6,1%) 651 (16,2%) 480 (6,1%)
Paprikakrém

titralassal 225 640,9 27,6 (12,3%) 451 (7%) 38,8 (17,2%) 51,6 (8%)
Paprikakrém

fotometrias .. 201 605,4 31,2 (15,5%) 60,5 (10%) 485 (24%) 118,7 (20%)

IRO DALOM

(1) Journal of Association of Official. Analytical Chemists — Vol. 50 (1967), 798

(2) Analitikai moédszerek AOAC/1980. 746. old., hivatalos azkorbinsav-tartalom meghatarozasi
modszerek.

(3) The Association Vitamin Chemists. Method of Vitamin Assay, 3 Edition.

(4) Francia nemzeti szabvany az aszkorbinsav-tartalom meghatarozasara NF V76—107.

(5) Szabvanyajanlatok SZEV. RSZ 3207 —72.

(6) ISO 6557/2—84. Gyumolcsok, zdldségek és feldolgozott termékeik — Aszkorbinsav-tartalom
meghatarozas 2. rész Rutinmédszer.

ELELMISZER-ANALITIKAI KORVIZSGALATOK IV. TARTOSITOTT
TERMEKEK C-VITAMIN TARTALMANAK MEGHATAROZASA

Pieskonics Laszl6né

A Kkorvizsgélati résztvevdék ,Gyomdlcs- és zodldségkészitmények aszkorbin-
sav-tartalom meghatarozdsa” c. KGST szabvanytervezetet probaltdk ki interla-
boratériumi korvizsgalat keretében. 2,6-diklorfenol-indofenol reagenssel torténd
titralas direkt és ugyanezen reagens feleslegének xilollal torténd extrakciéja utani
fotometrids indirekt meghatarozast hasonlitottak dssze. A két médszer kozott nem
adoédott szignifikans kilonbség, de a fotometrias mérésnek nagyobb a hibéja.
A mérési adatokat mintanként az 1SO 5725 szerint értékelték. A mérési eredmények
tesztelése Cochran- és Dixon-prébaval tortént. Az ismételhetség 8 és az dsszeha-
sonlithatésag 12%-a titralasos moédszernél, az ismételhetéség 13 és dsszehasonlitha-
tosag 22%-a fotometrias modszernél.

FOODANALYTICAL COLLABORATIVE TEST IV.
DETERMINATION OF VITAMIN CCONTENT IN PRESERVED PRODUCTS

Pieskonics, L.

The participants of collaborative tests made a trial for CMA standard
project —the title is: “ The determination of Ascorbic Acidjn Fruit and Vegetable
Products” — on the way of interlaboratical collaborative test. They compared a
direct and indirect determination. In case of direct determination the titration was
4 Elelmiszervizgalati Kézlemények
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done with 2,6-dicholorophenol-indiphenol reagent. In case of indirect determina-
tion photometric system was done after the extraction with xylene of the overplus
of the previous reagent. Between the two methods were not significant difference
but the photometric detection has a larger mistake. The date were established accor-
ding to ISO 5725. Test of measurement earned out by Cochran- and Dixon-method
The repeability is 8% and reproducibility is 12% for titration method. The repe-
atability is 13 and reproducibility is 22% for photometric method.

MEXNABOPATOPHbBIE AHANNTUYECKWE NCMNbITAHNA
NMMUWEBBLIX MPOAYKTOB IV. ONPEAENEHUNE COANEPXAHWA
BUTAMUWHA «&» B KOHCEPBUPOBAHHbBLIX MPOAYKTAX

N1. TINTWKOoHWY

YyacTHUKN MexnabopaTopHbIX MWCNbITAHWIA NpoBeny anpobauuio npoekTa
cTaHgapta C3B «MpoaykTel nepepaboTkn (pykT M oBouleil. OnpeaeneHne copep-
XaHNA ackop6UHOBOWM KMCNOTbI». BblNO NpoBeAeHO CpaBHEHWE [MPEKTHOro orpe-
AeneHns TUTposaHvueMm 2,6-AnxnopdeHoN-mHA0MEHONbHBIM peareHToM U UHAMPEKT-
HOro (poTOMETPUYECKOro OnpefesieHns nocse 3KCTPakuMm KCWI0/I0OM U3NULLIecTBa
TOro xe peareHTa. Npu cpaBHeHUN ABYX METOA0B He Habnwofanoch rpyboe oTkio-
HeHve, ofHaKo, ()OTOMETPUYECKOE W3MEPEHNE WMENO 6O/bLUYI  MOTPELIHOCTb.
OueHka pes3ynbTaToB W3MEPEHWA ANA KaxAoi npobbl npoBogunacb Mo MexAay-
HapogHomy cTaHgapty WCO 5725. TecTupoBaHue pe3y/ibTaToB K3MepeHuid 6biio
nposeAeHo c nomolbio nNpo6 Cochran u Dixon.

CxogMMoCTb  MeToda TUTpoBaHuWA coctaensna 8%, a BOCNPOM3BOAMMOCTb
— 12%, cxogumocTb (hOTOMETpMYecKkoro metoga coctaeBnsna 13%, a Bocnpowus-
BOAMMOCTb — 22%.

LEBENSMITTELANALYTISCHE RINGVERSUCHE IV.
BESTIMMUNG DES VITAMIN-C GEHALTES IN KONSERVIERTEN
PRODUKTEN

Pleskonics, L.-né

Die Ringversuchsteilnehmer haben den RGW-Standardentwurf ,Bestimmung
des Ascorbnséuregehaltes in Obst- und Gemduseprodukten” erprobt. Es wurde die
direkte Titration mit 2,6-Dichlorphenolindophenol und die indirekte photometri-
sche Bestimmung verglichen, wobei die Uberflissige Reagenz nach der mit Xylol
erfolgten Extraktion photometrisch bestimmt wurde. Zwischen beiden Methoden
ergab sich keinen signifikanten Unterschied, aber die photometrische Methode hat
einen grolReren Fehler. Die MeRergebnisse wurden je Probe nach I1SO 5725 aus-
gewertet. Sie wurden mittels Cochran- und Dixon-Probe statistisch geprift. Die
Wiederholbarkeit betragt bei der titrimetrischen Methode 8 und die Vergleichbar-
keit 12%, wahrend diese Werte bei der photometrischen Methode durchschnitt-
lich 13 bzw. 22% betrugen.
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