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Az élelmiszerek elééllitdsa sordn a mesterséges anyagok - igy a szintetikus
elelmiszerszinezékek is — élelmezésegészségiigyi okokbdl, csak korlatozott
mennyiségben hasznéalhaték fel. Az el6irt mennyiségben tortént felhasznéalas
ellenérzésére megfeleld, a mennyiségi viszonyokra is felvildgositast nyuajté ana-
litikai eljaras szikséges.

Magyarorszagon a szintetikus élelmiszerszinezékek vizsgalatat az MSZ
20640 szabvanyban leirt modszer szerint végzik. A szinezékek élelmiszert6l valé
elvalasztasara a gyapjukifestéses, vagy az izobutanolos-extrakcios, kimutatasara
pedig a papirkromatografias eljaras szolgal. A vizsgéalati médszer hatranya, hogy
a mennyiségi viszonyokra nem nyujt felvilAgositast, a gyapjukifestéses moédszer-
nél pedig a h6érzékeny szinezékek elbomlanak.

Az elmult években t6bb kodzlemény foglalkozott a szintetikus élelmiszer-
szinezékek adszorpciés oszlopkromatografias elvalasztasaval. Lehmann és mun-
katarsai (1), oszloptéltetnek poliamidot hasznéltak a savas és CM-cellul6zt a ba-
zikus szintetikus élelmiszerszinezékek megkdtésére. Az elualast poliamidrol lugos
metanollal, CM-cellulézrél pedig ecetsavas metanollal végezték. Az oszlopkroma-
tografias médszerrel el tudtak valasztani a szintetikus és természetes szinez6anya-
gokat. Gilhooley (2), szintén poliamid port hasznlt a savas szintetikus élelmi-
szerszinezékek megkotésére, az elualast azonban ammonia-metanol eleggyel vég-
zi. Hayes (3) celluléz-szilikagél keveréket hasznal oszloptéltetnek, az elualast
pedig amménia-acetonnal végzi. Takashita (4) Sephadex A-25-6n adszorbeal,
és 2n sosav-izopropanol eleggyel eludlt.

A leirt oszlopkromatografias modszerek lehetévé teszik a szintetikus élelmi-
szerszinezékek megbizhaté elvalasztasat a természetes szinez§ anyagoktdl és
egyéb élelmiszer 6sszetevékt6l, azonban az aceton tartalmi elualészerek, vagy
pedig a szerz6k altal hasznalt utélagos acetonos mosas hatasara az indigékarmin
elbomlik. Munkankban ezért olyan oszlopkromatografias modszert kivantunk
kidolgozni, amelynek segitségével a hazankban engedélyezett legtdbb szintetikus
élelmiszerszinezék meghatarozhat6. A kimutatadsra és mennyiségi meghatarozasra
vékonyrétegkromatografias technikat alkalmaztunk.

Orszagos Frederic Joliot-Curie Sugarbiolégiai és Sugaregészségligyi Intézet, Budapest
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Kisérleti rész

Vizsgélati modszer

A poliamid por el6kezelése: Kh. 5 g poliamid port (Macherey, Nagel MN
SC—6, méret 0,16 mm) kromatografaléo oszlopba téltjuk és 20—30 cm3ldgos
metanollal (1 g NaOH 1000 cm3 70%-0s metanolban) mossuk. A lecsepegés utan
a poliamidot desztillalt vizzel semlegesre mossuk, 10 cm3acetonnal viztelenitjiik,
az acetont elparologtatjuk. Az igy el6készitett poliamidot hasznaljuk szinezék
megkotésre.

Az élelmiszer-mintak el6készitése:

Nagy cukortartalmd anyagok (gylimoélcsszérpok, jamok, szénsavas udit6-
italok, likérfélék, rum):

A folyadékokbol 1- 10cm3térfogatu, aszilard élelmiszerekbél pedig 0,5—5 g
mennyiségli mintat kb. 20 cin3 desztillalt vizzel jol elkeveriink. A vizben nem
oldédé anyagokat tveggyapoton kisz(rjuk.

Keményitétartalmi anyagok (pudingporok, martas és levesporok):

1- 10g mennyiségl mintat mérink be, 20 —30 cm3ammaénias metanollal j6l
elkeverjik és szobahémérsékleten allni hagyjuk, kézben néhanyszor megkever-
juk. A keményitd lellepedése utan az oldatot Macherey, Nagel 85 min6ségu
szlr6papiron sz(rjik, majd a visszamaradé keményitére Gjabb 20 cm3amménias
metanolt ontlink, elkeverjik. igy a szinez6anyag teljesen kioldoédik.

Tejtermékek (tejfagylalt, joghurt, sajt):

10-20 g mennyiségli mintat homogenizatorban 60 cm3acetonnal a fehérjék
kicsapdédasaig keverlink. A savas szinezékek a kicsapodott fehérjéken koagulal-
nak. A szuszpenziot durva sz(ir6n sz(rjuk és a szlr6n maradt anyagot 2 g Celite
545 és 3 g tengeri homok keverékével eldorzsoéljik. Az igy nyert homogén masz-
szadhoz 40 cm3acetont adunk, jol elkeverjuk és finom porust szdrén szdrjuk. A
szlir6n maradt finom porbdl porcelan mozsarban 10 perces dorzsolés mellett elpa-
rologtatjuk az aceto-nt és a szaraz port egy 15x180 mm-es méretl kromatogra-
fias oszlopba visszik. A szinezéket a fehérjékr6l 2x10 cm3térfogati ammaonias
metanollal elualjuk.

Az oszlopkromatogréafias elvalasztas

Az élelmiszerekbdl nyert tiszta szines oldat pH-jat ecetsavval 5—6 kdzé
allitjuk és 0,5- 1g mennyiség( el6kezelt poliamid port adunk hozza. Keverés és
néhany perces allas utan az elegyet 15x 180 mm méret(i kromatografias oszlopba
toltjuk, melybe el6zéleg kb. 5 mm magas rétegben tengeri homokot tettiink. A
lecsepegd oldatnak szintelennek kell lenni, ellenkez6 esetben vagy kevés volt a
poliamid por mennyisége, vagy pedig bazikus, esetleg természetes szinezéket
tartalmaz a vizsgalt minta. Ha apoliamid por mennyisége nem elegendd, el6nyo-
sebb az élelmiszer bemérést csokkenteni, ugyanis megndvelt poliamid mennyiség
mellett az eluacié nehezebben megy.

Az oszlopban leulepedett poliamidot el6szér 6x10 cm3 meleg desztillalt
vizzel semlegesre mossuk, majd a szinezéket 10 cm3meleg ligos metanollal elual-
juk. Az eluatum pH-jat metanol-ecetsav eleggyel 5-6 kozé allitjuk és0,5—1g
poliamid por Ujbdli hozzaadasaval megismételjik az oszlopkromatografias mu-
veletet. A végs6 eluatumhoz 3—4 csepp ecetsav-metanol elegyet adunk, térfo-
gatat vakuum filmbeparléval 1 cm3re csdkkentjuk és az igy nyert szinezék olda-
tot vizsgaljuk vékonyrétegkromatografidsan.

A vékonyrétegkromatografids meghatarozas

A vékonyrétegkromatografias meghatarozast harom kulonb6z6 rétegen és
kifejleszt6szer segitségével végezhetjuk:
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1 Cellulbz MN 300 — Kjselgel G 11 aranyu keveréke
kifejlesztészer: 2 g trinatriumcitrat —
95 cm3desztillalt viz —
5 cm3koncentralt ammaoniumhidroxid.

2. Cellulébz MN 300-Kiselguhr G 1.1 aranyu keveréke
kifejleszt6szer: n. butanol —etanol-desztillalt viz 2:1:1 aranyban ele-
gyitve.

3. Celluléz MN 300
kifejleszt6szer: fenol—ecetsav—desztillalt viz 150:2:48 aranyban ele-
gyitve.

Az azonositas standardok segitségével torténik (munkankban Williams
gyartmanyu standardokat hasznaltunk, az 1 tablazatban felsorolt 6t élelmiszer-
szinezék vizsgalatara.) Az 5% natriumacetat tartalmu standardokbol 0,5; 1
3 lig mennyiséget cseppentlnk fel. A standardok segitségével, az Rf értékek alap-
jan végezzik a szinezékfoltok azonositasat, a szemikvantitativ meghatarozasnal
pedig a folthagysag és szinmélység alapjan allapitjuk meg a szinezékkomponensek
figyelembe venni. A biralék altal kapott értékek atlagabdl mg/kg, vagy mg/l-ben
adjuk meg az élelmiszer Osszes szinezéktartalmat.

7. abra
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Vizsgalati eredmények

A szemikvantitativ szinezéktartalom meghatarozast 6t kiilénb6z6 élelmiszer-
nél (rum, malnaszorp, vanilia-csokoladé- és puncs-pudingpor) tanulmanyoztuk,
elvalasztast oszlopkromatografias, gyapjukifestéses és izobutanolos-extrakciés
modszerrel, a szinezék kromatografaldsat pedig az altalunk legjobbnak itélt 1 sz
rétegkromatografias rendszerrel végeztik. Az igy kapott mérési eredményeket a
2. tablazaton tuntettik fel. Vizsgéalatokat végeztiink a masik két vékonyréteg-
kromatografias rendszerrel is, azonban mint a rum vizsgalatanal kapott kroma-
togramokon (1—3. abra) lathato, a masik két rendszerben az egyes szinezékek
gyakran nem koralakd, hanem elnydlt, U4n. csovas foltot adnak. Az ilyen foltok
értékelése foltnagysag és szinmélység alapjan nem megbizhat6, szemikvantitativ
értékelésre alkalmatlan.

Az oszlopkromatografias elvalasztas sokkal kiméletesebb eljaras, mint a
maésik két modszer. Jobban megovja a h6érzékeny szinezékeket —kiléndsen az
indigékarmint — és ezért a médszerrel nagyobb szinezéktartalom értékeket kap-
tunk (2. tablazat). A rum mintadkra kapott eredményeket (3. tablazat) matema-
tikai-statisztikai mdédszerrel értékeltik. F proba alapjan hasonlitottuk Ossze a
kulonboz6 elvalasztasi médszerekkel és kiilonb6z6 biralokkal kapott értékek szo-
rédsait. A harom elvalasztasi modszerrel kapott dsszes szinezéktartalom értékek
szignifikdnsan eltérnek egymastoél, az egyes biralék altal kapott eredmények ko-
z0tt viszont nincs szignifikans eltérés.

2. abra
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A szemikvantitativ értékeléssel kapott eredményeket spektrofotometrias
méréssel is ellendriztik olymédon, hogy a vékonyrétegrél a szinezékfoltokat tiveg-
vakuumextraktor segitségével leszivattuk, 4 cm3 ammadnia-metanol elegyben
oldottuk és Unicam SP —500-as spektrofotométeren az abszorpciés maximumo-
kon fotometraltuk. Az eredmények harom élelmiszer esetében, a szemikvantita-
tiv értekeléssel kapottakkal szemben, a 4. tablazatban vannak feltiintetve. A
tablazat adataibdl kitlinik, bogy a szubjektiv szemikvantitativ értékelés és az
objektiv lekaparasos médszer gyakorlatilag azonos eredményeket ad.

Vizsgélat targyava tettik a meghatarozas alatt bekovetkez6 szinezékvesz-
teséget is. A meghatarozas soran az extrakciénal, az oszlopkromatografias szét-
vélasztasndl, a beparlasnal és a vékonyrétegkromatografia soran torténhet szi-
nezékveszteség. Az extrakcios szinezékveszteséget kizarja az a megfigyelés, hogy
a poliamid oszloprél a szinezékmegkdtés utan lecsepegd oldat szintelen volt. A
vékonyrétegkromatogréafia soran viszont tapasztalataink megegyeznek az iro-
dalomban kozdltekkel. Ezért csak az oszlopkromatogréafiads adszorpcié és elucio
soran bekovetkez8 szinezékveszteséget vizsgaltuk. 10 és 20 g/10 cm3 szinezék-
tartalma standard oldatokat vittiink fel a poliamid oszlopra, ligos rpetanollal
elualtunk és az igy nyert oldatok szinezéktartalmat spektrofotometriasan mértik.
A mért szinezéktartalmat 6sszehasonlitottuk a felvitt mennyiségekkel. A mérési
eredményeket az 5. tablazatban tintettik fel. A tablazat adataib6l lathato,
hogy a szinezékveszteség az oszlompkromatografia soran 5—15% kozott van.

3. abra
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7. téblazat
A vizsgalt élelmiszerszinezékek

Vegyidet tipus Szinezék neve Color Index
Azoszulfon Amarant 16 185
Azoszulfon Neukokcin 16 255
Azoszulfon Tartrazin 19 140
Azoszulfon Brillantfekete 28 440
Indig6 Indigékarmin 73015
2. tablazat

A harom szinezék-elvalasztasi médszer 6sszehasonlitasa

Az bsszes szinezéktartalom

Elvalasztasi modszer Rum Csokoladé Malnaszorp Puncs Vanilia
mg/1 pudingpor mg/1 pudingpor pudingpor
mg/kg mg/kg ma/kg
Gyapjukifestéses ... 30,5 45,0 122,5 162,5 118,8
Izobutanolos-extrakcids........... 35,6 23,8 95,0 156,3 130,5
Poliamid oszlopkromatografias 50,5 116,0 93,8 137,5 146,3
3. téblazat

Az elvalasztasi médszerek és a birdlok eredményeinek 6sszehasonlitadsa

Az egyes biral6k altal kapott

Elvalasztasi vsszes-szinezéktartalom mg/l-ben  Atjagérték

madszer
A B C D
Gyapjukifestéses .....coiiniiiiiiiieicece 30,0 26,0 31,0 35,0 30,5
Izobutanolos-extrakCids .......ccccveeveeviieeeesnienns 40,0 39,0 30,0 33,5 35,6
Poliamid oszlopkromatografias ................ 57,0 43,0 58,0 44,0 50,5
At1AGETEEK oo 42,3 36,0 39,6 37,5 38,8

Egy mintdban addiciés moddszerrel vizsgaltuk a szinezék visszanyerését.
Az értékelés lekaparasos modszerrel, spektrofotometridas mérés alapjan tortént.
Az eredményeket a 6. tdbldzatban tintettiik fel. A veszteség 10-15% kozott
volt, ami hasonl6 jelleg(i analitikai eljarasoknal még elfogadhaté hibat jelent.
A rétegkromatografias meghatarozasi médszer, az ismertetett vizsgalati koril-
mények betartdsaval a legtobb hazankban engedélyezett szinezékre és azok ke-
verékeire megfelel6. Figyelembe véve az ismert szinezék-keverékekre ajanlott
egyéb vizsgalati mdédszereknél fellépd veszteségeket és mellékreakcidkat, az alta-
lunk moédositott eljaras j61 alkalmazhatnak, kell6 pontossagunak bizonyult,
ellenérz6 vizsgalatokra ajanlhat6.
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4. tablazat

A réteglekaparasos moédszer és szemikvantitativ értékelés eredményeinek 6sszehasonlitasa

Csokoladé Ossze-
Vanilia Puncs pudingpor sen
. pudingpor pudingpor
Médszer tartrazin  neukokcin tart neu
k k - -
mg/kg mglkg razin kokcin  mg/kg
mg/kg mg/kg
Réteglekapardsos modszer......cccvvcrnnnee. 112 152 62 123
Szemikvantitativ értékelés .......cccocerennn. 146,3 137,5 45,0 60,0 105,0
5. tablazat
Szinezék veszteség tanulméanyozéasa az oszlopon
Neukokcin  Amarant BfgLI:tr;t- Tartrazin Ilg(rjrlr?%
Oszlopra felvitt
szinezékkoncentracio veszteség
Mg % Mg % Mg % Mg % Mg %
10 jUg/10 cm3 ..o 0,6 6 1,6 16 13 13 12 12 0,8 8
20 Aig/10 cm3 ... 1,0 5 2,0 10 2,6 13 1,06 53 3,0 15
6. tablazat
Szinezék visszanyerés vizsgalati eredmények
o Bemért mennyiség Visszanyert Veszteség
Szinezék Ag-ban mennyiseg %-ban
,ug-ban
Tartrazin e 20 16,8 16
Indigékarmin... 4 3,6 9
Ezaton mondunk kdszonetét a matematikai-statisztikai szamitasokban

nyljtott hasznos tanacsokért és segitségért Liszonyiné Gacsalyi Martanak és

Lendvai lldik6nak.
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BbICTPOE, CEMWKBAHTUTATUBHOE OMPEALENEHUE
CUWHTETUYECKNX MUWEBBIX KPACUTENEW U3 NMMNW EBbIX
NMPOAYKTOB

MnewkoHnuHa . Cabo, ®. Kynuap, AI. WTyp n V. Kosau

ABTOpbI pa3paboTaniv CEMUKBAHTUTATMBHbI METOA AN ONpeeneHunst BogopacT-
BOPUMbIX CUHTETMYECKUX MULLEBBLIX Kpacutenein. Metog sBnsietcs .Mogudvkaumeit
nonvamug KosoHoxpomaTtorpaduyeckoro crocoba JlemaHa. OTuM  MoaudmnLmMpo-
BaHHbIM aHa/IMTUYECKUM METOOM BO3MOXHO MakcumasibHoe 10- 15% norpeL-
HOCTbIO ONpefennTb KOJIMYECTBO B BEeHrpumn paspelleHHbIX BCEX CUHTETUYECKUX
nULLEeBbIX KpacuTenein. ABTOpbl M3yyasn pasHble CrMocoObl OTAENEHMS, a Takxe
Ha[leXXHOCTb CEMUKBAHTUTATUBHOIO ONpejenieHns 1 noTepeli Kpacswmx BeLlecTs
BO3HMKAKLLIMX B pasHbIX hasax npoiecca.

QUICK SEMIQUANTITATIVE DETERMINATION OF SYNTHETIC FOOD
DYES PRESENT IN FOODS

/. Pleskonics —Szabd, F. Kulcsar, D. Stur and J. Kovacs

A semiquantitative method was developed for the determination of water-
solubie synthetic food dyes in foods. The method is the modification of the
polyamide column chromatographic process of Lehmann. On applying the modi-
fied analytical method, the amount of all synthetic food dyes licensed in Hungary
can be determined at an error not exceeding 10—15%. In the course of the
investigations, the various methods of separation, fuerthermore also the reliability
of the semiquantitative determination and the dye losses occurring in various
phases of the procedure were studied.

SCHNELLE, HALBQUANTITATIVE BESTIMMUNG VON SYNTHETI-
SCHEN LEBENSMITTELFARBSTOFFEN IN LEBENSMITTELN

I.  Pleskonics —Szab6, F. Kulcsar, D. Stur and J. Kovacs

Eine halbquantitative Methode wurde zur Bestimmung von wasserloslichen
synthetischen Lebensmittelfarbstoffen in Lebensmitteln entwickelt. Die Methode
ist eine Modifizierung des Lehmannschen Polyamid saulenchromatographischen
Verfahrens. Mittels dieser modifizierten analytischen Methode ist die Mengeallcr
in Ungarn genehmigten synthetischen Lebensmittelfarbstoffe mit einem hédchs-
tens 10—15%igen Fehler bestimmbar. Wahrend der Untersuchungen wurden
die verschiedenen Abtrennungsverfahren, ferner auch die Verlasslichkeit der
halbquantitativen Bestimmung und der in den unterschiedlichen Phasen des
Verfahrens vorkommende Farbstoffverlust studiert.
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