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A 60-as évek elején Anglidban tortént tomeges pulyka elhalas a mikotoxin
kutatds nemzetkdzi méreti megindulasat eredményezte. Szamos orszag kutatoi
mellett hazai kutatok is bekapcsolddtak a munkaba. A 70-es évek elején hazankban
fellépett nagyobb szdmu mikotoxinoknak tulajdonithatd &llatmegbetegedés
nagy lokest adott a hazai kutatasnak is. Az elmult « — s év alatt, a magyarorszagi
klimatikus viszonyok koz6tt gyakori mikotoxin, a zearalenon meghatarozasara
mind mennyiségi, mind mindsegi szempontbol hazai kutatok is szamos eljarast
dolgoztak ki, illetve javasoltak [:].

E terlilet népgazdasagi fontossdganak, valamint az alkalmazott analitikai
eszkdzok, mlszerek tokéletesedésének kdszonhetd, hogy 1978. januar 1-t6l szab-
vany irja el6 a takarmanyok zearalenon tartalmanak meghatarozasat. A szabvany
altai  kotelez6en el6irt VRK modszerrel végzett méresi eredmények megbiz-
hatésaga, pontossaga nem elégiti ki minden esetben a kdvetelményeket. E felis-
merés volt az oka annak, hogy e folyoiratban is cikk jelent meg gabonafélék ze-
aralenon tartalmanak meghatarozasara gazkromatograf alkalmazasaval (2). A gaz-
kromatografnal, ha nem kell6en hatékony elvélasztast alkalmazunk, akkor egyes
mintaknal nagy analitikai hiba kdvetkezhet be. Jelen munké&nkban olyan ana-
litikai megoldast tliztiink ki célul, amellyel a korabbinal jobb, pontosabb és
megbizhatobb mérési eredményt nyerhetiink mind a mennyisegi, mind a mindségi
meghatarozasnal.

Vizsgalati anyagok

Munkénkhoz kiildonbéz6 mez6gazdasagi Uzemekbdl szarmazd takarmanyt (ku-
korica, blza, arpa, tp) hasznaltunk fel. A mintak mikrobioldgiai allapotat nem is-
mertiik, nem volt ismeretes az, hogy okoznak-e megbetegedést, vagy sem. Feladat

Ivolt annak elddntése, hogy tartalmaznak-e, ha igen, milyen mennyiségben zeara-
enont.

Mintael6készités

Mintegy 1 kg mintat jol Gsszekevertiink és kiilonb6z6 helyekr6l 60-80 g
anyagot vettink Kki. Ezt kézi daraloval blzadara finomsagara Groltik. Az Grle-
menybdl 10 g-ot 400 cm3-es Erlenmayer edénybe tettiink és 3 éran at 200 cm. etil-
acetattal szobah6mérsékleten extrahaltuk. Az extraktumot lesz(rtiik és vdkuum



Rothadest-tel kdzel szarazra paroltuk. Olajszer(i maradékot kaptunk, amelynek
analizisére két tisztitasi mddszert hasonlitottunk Ossze.

Az elsd eljarasnal Kiselgel —60 oszlopon tisztitottuk a mintat.

Egy 2 cm vastag Uiveg kolonnat 15 cm hosszban megtéltottuk Kiselgel 60-nal.
A toltetre 1,5-2 cmi benzolban oldva felvittiik a mintat. 30 cms benzollal
eludltuk a szennyez$ anyagokat, 20 cm: benzokaceton (9:1) oldattal a sza-
munkra értékes frakciot és azt szarazra paroltuk [3].

A maésik megoldasnal elkerlltik a munkaigényes oszlopkromatografiat és
egy egyszerd folyadék-folyadékmegoszlast alkalmaztunk.

Az olajos mintat 20 cms metanol-viz (5:1) oldatban felvettiik és20 cms petrol-
éterrel haromszor extrahaltuk. A vizes maradékot vizmentes NaSO4on meg-
szaritottuk és szarazra paroltuk [4].

A zearalenon szarmazék képzése

A vizsgalt anyagunk kis illékonysagu vegyulet. Kozvetlenil nem kromatogra-
falhat¢. Vizsgalathoz szarmazékat kell képezniink. A szarmazék képzésre TRI —
SYL BT jelzesi szililez6 szert alkalmaztunk. A reakciot igy végeztik el, hogy a
szarazra parolt mintdhoz 50 mms; reagenst adtunk. A reakcié szobah6mérsékleten
20 perc alatt teljes. A reakcid elegybll kdzvetlenil injektaltunk a gazkromatog-
réfids készulékbe [s 1.

Kromatogréfias vizsgalat korilményei

Az oszlopkromatografiaval tisztitott mintakat Chrom—41 tipusi géazkroma-
tografial vizsgaltuk. Sajat készités(i Uvegkapillarist SP 2100-as (metilszilikon) meg-
oszto fazissal nedvesitettiink. Az injektor blokk hémérséklete 220 C° a detektor
blokké 240 C° volt. A termosztatot 100—260 C° tartomanyban 4 C°/min program-
mal flitGttlink. A masodik eljarassal elGkészitett mintak vizsgalatahoz Packard 7000
tipusi gazkromatografot hasznaltunk. U?yancsak sajatkészitésii 16 m hosszl
SE —52-vel nedvesitett §3% fenil, metilszilikon) Uvegkapillarist hasznaltunk. Az
injektor blokk hémérséklete 200 C°, a detektor blokké 240 C° volt. A termosztatot
3 C°/min programmal flitottik 130-260 C° kozott.

Akesziilek a kalibralas alapjan linearis osszefiiggést adott zearalenon koncent
racio és jelmagassag kozott a IOng —O"g/injektalas koncentracié tartomanyban

Eredmények

Megallapitottuk, hogy a kapillaris gazkromatografia alkalmazhaté takarma-
nyok (kukorica, blza, lucernaliszt, sertéstap) mikotoxin tartalméanak meghataro-
zaséra.

A gazkromatografhoz tortént el6készités munkaigényét lényegesen lehetett
csokkenteni a kapillaris technika alkalmazasaval. Azt, hogly az oszlopkromatog-
rafids tisztitas elhagyasaval a minta matrixa bonyolultabb lett, azzal ellenstlyoz-
tuk, hogy egy Iényegesen hatékonyabb elvalasztast alkalmaztunk. Me?éllapitottuk
azt, hogy ha a tisztitas egyszer(sitése nem jar egyiitt a hatékonyabb elvalasztassal
a meghatarozas megbizhatatlanna valik.

A modszer hasznalhatosagat kilonboz6 takarmany alapanyagok, illetve tapok
esetében az .. tablazatban osszefoglalt eredmények szemleltetik.
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7. tablazat
Kulonb6z6 takarmanyok zearalenon tartalma
kapillaris gazkromatografiaval mérve
(oszlopkromatografias el6tisztitas nélkul)

Minta Mért zearalenon
megnevezése koncentrécio
Kukorica 1 .... 350 ppb
Kukorica Il .... 2700 ppb
Blza ..o 1250 ppb
Lucernaliszt .... 410 ppb
Sertéstap | ... 5750 ppb
Sertéstap 11 .... 4120 ppb

A mddszer alkalmasnak bizonyult a mintak zearalenon tartalmanak meghata-
rozasara a 20 ppb - 10 ppm koncentracio tartomanyban. A meghatarozas hatasfoka
70%-nak adodott, a szorasa +20% (10 parhuzamost mérve 100 ppb koncentra-
ci6ju zearalenon mlntabol)
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NCCNEAOBAHVNE MNKOTOKCUHOB B MULLEBBLIX MPOAYKTAX. I.
BO3MOXXHOCTU MPUMEHEHWA KAMNMUJTAAPHOW T"A30BOU
XPOMATO PA®VH ANA OMNPEAENEHUNA COAEPXAHNA

3EAPAJIEHOHA 3EPHOBbIX

A. baTa, . [anouy, P. NMacTtuthb

ABTOpbI MPUMEHEHVEM KaMWANAPHOM rasoxpomarorpagmu msyvanu onpege-
NIEHVe COfiepXKaHe 3eapasieHoHa KOPMOB. YCTaHOBUAMW, YTO NMPUMEHEHWEM BbICOKO-
3PEKTUBHOrO  pasfeneHns MOXHO COKpaTUTb n0Tpe6H00Tb MOArOTOBUTE/bHOM
paboThbl 06pa3Lia (MOXHO MPOMYCTUTL NPEABAPUTENBHYIO uncTky nomoubio KonoH-
now XPOMATOrpafun) COXPaHEHMEM HAJEXHbIX Pe3y/nbTaToB u3MepeHuid. Onpepe-
NIEHMA NPOBOAUNM NMOMOLLBI0 Npubopa Makkapg 7000 YBNaXHEHHOW pasaenuTe/b-
HO/ (ha3oii SE-52 M MOMOLLBID CTEKNSAHOKANWANAPHOW KOMOHbI COBCTBEHHOIO
M3rotoeneHns. [JaHHoiM MeToZom B Anano3oHe 20 ppb - 10 ppm MOrmM HagexHo
NPOBOAUTbL ONpPeLeneHus.
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MYCOTOXINUNTERSUCHUNGEN IN LEBENSMITTELN. [I. ANWEN-

DUNGSMOGLICHKEITEN DER KAPILLAREN GASCHROMATOGRAPHIE

ZUR BESTIMMUNG DES GEHALTES AN ZEARALENON (F-2 TOXIN)
IN INLANDISCHEN GETREIDEN

A. Bata, J. Gal6czi, R. Lasztity

Die Bestimmung des Zearalenongehaltes von Futtermitteln mittels kapilla-
ren Gaschromatographie wurde studiert. Es wurde dabei festgestellt, dass der
Arbeitsaufwand der Vorbereitung des Musters durch Anwendung einer hochwirk-
samen Abtrennung vermindert werden kann (die Vorreinigung mittels Kolonnen-
chromatographie wird tberfliissig), ohne irgendeine Anderung der Verlasslichkeit
der Messergebnisse. Die Bestimmungen wurden mittels eines Gerates von Packard
7000 Typ unter Verwendung einer mit einer SE—52 Verteilungsphase benetzten
kapillaren Glaskolonne eigener Herstellung durchgefihrt.

Mittels dieser Methode kann man im Bereich 20 ppb — 10 ppm verl&ssliche
Bestimmung durchfiihren.

MYCOTOXIN INVESTIGATIONS IN FOODS. I. APPLICABILITY OF CAPIL-
LARY GAS CHROMATOGRAPHY FOR THE DETERMINATION OF THE
ZEARALENON (F-2 TOXIN) CONTENT OF HUNGARIAN CEREALS

A. Bata, J. Galdczi and R. Lasztity

The determination of the zearalenon content of fodders with the use of capil-
lary gas chromatogra‘phy was studied. It was found that by applying a very effi-
cient separation the labour requirement of sample preparation can be decreased
(previous purification by column chromatography can be omitted) under preser-
vation of reliable results of measurement. Determinations were carried out by an
instrument of Packard 7000 type, with the use of a capillary glass column of own
construction, wetted by SE —52 separating phase. By this method, reliable determi-
nations can be carried out in the range from .. ppb to .o ppm.
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