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Az aszkorbinsav meghatarozasara Iegljobban elterjedt redukcidképességen
alapul6 eljarasok (1, 2, 3), valamint a dienol csoport szinreakci6i (4, 5) nem bizo-
nyultak eléggé specifikusnak, ezért a tarolt, szaritott és h6kezelt élelmi anyagok
C-vitamintartalmanak meghatarozasa még a legutébbi években megjelent mun-
kak szerint is bizonﬁtalannak latszott. A papirkromatografias elvalasztas segit-
ségével ugyan az aszkorbinsav valamennyi hasonld tipusu vegyulettdl elkilonitve
hatarozhaté meg (6), azonban féképpen hdkezelt termékeknel és kis C-vitamin-
tartalm( anyagoknal a zavaré anyagok relativ nagy mennyisége miatt az aszkor-
binsiav direkt kromatografias meghatarozasa sem jar mindig megfelel eredmény-
nyel.

A dehidro aszkorbinsavnak/?oe és Kuether elf'(érésa (7) szerint el6allitott osza-
zonjat el6z6 kozleményemben kozolt eredmények alapjan (8) alkalmasnak talal-
tam arra, hogy papirkromatografia segitségével a cukorfeleségek oszazonjaitol
tortend elvalasztas utan quantitativ meghatarozas alapjaul szolgaljon.

Jelen munkédmban az oszazon keletkezésének korilményeit kivantam tanul-
manyozni abbdl a szempontbdl, hogy a quantitativ meghatarozés feltételeit mi-
lyen korilmények kodzott lehet a legjobban megval@sitani. Feladatomul tliztem
ki, hogy felilvizsgéljam az oszazonkepzd&dést a Roe és Kuether (7) ltal megadott
korilmények kozott. Az oszazon el6allitasa az eredeti eljaras szerint norittal,
vagy brémos vizzel dehidroaszkorbinsavva oxidalt aszkorbinsavbdl triklorecet-
savas kozegben torténik. A 2-4-dinitrofenilhidrazinnal térténd reagalas kénsav
jelenlétében 37 C°-on 3 6rdig tart. Ezen id6 alatt azonban a reakcié nem gauntita-
tiv, sziikségesnek latszott ezért megvizsgalni, hogy a reakcio korilmeényei milyen
mértékben befolyasoljak az oszazonképzOdés sebességét és ezaltal az aszkorbinsav
quantitativ meghatarozasanak lehet6ségét.

A konnyen boml6 aszkorbinsav extrahalasahoz a legalkalmasabb olddszer
megvalasztasa volt els6 feladatom, amely amellett, hogy az oxidativ bomlast ga-
tolja, a kés6bbiekben nem befolyasolja az oszazonképzddés sebességét. A tovab-
biakban tanulmanyozni kivantam, hogy a megfelel6nek bizonyult oldészerrel tor-
ténd kivonas alatt a héfok, a kilonféle termeszetes anyagok kivonataban jelen
lev6 oszazonképz6 anyagok és az ezek egy részének eltavolitasara alkalmazott
derit6szer milyen mértékben befolyasoljak az oszazon képzGdését. Majd vizsgal-
tam az oszazon oldhatésaganak kérdéset, mivel a tokéletes elvalasztashoz szik-
séges kromatografids eljaras elétt az elkildnités els6 fazisa a kristalyos anyag
centrifugalasa, illetve sztrése atjan megy végbe és igy a jelen leve kiilonféle anya-
goknak az oldhatosagra gyakorolt hatasa nem lehet k6z6mbos a keletkezett de-
hidro aszkorbinsavoszazon quantitativ elkilonitésére.

Végezetil vizsgalni kivantam azt a kérdést, hogy Roe és munkatérsai altal
megadott, valamint az altalam alkalmazott koriilmények kdzott az oszazonkép-
zés mddszere alkalmas-e az aszkorbinsavnak és a dehidroaszkorbinsavnak egy-
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mas mellett vald meghatarozasara, mivel az irodalomban mar felmeriilt aggaly
(9) azzal kapcsolatban, hogy az oxidacié utan oszazonként reagald aszkorbinsav
izomereknek (aszkorbinsav, dehidroaszkorbinsav és diketogulonsav) 2-4-dinitro-
fenilhidrazinnal torténd reakcioja, valamint a szétvalasztdshoz szilkséges reduk-
cios, illetve oxidacios eljarasok alatt végbemend atalakulasa nem mindenben felel
meg az elméletben lefektetett elveknek, meg modell oldatoknal sem.

A fent felsorolt kérdések tisztazasa utan egyszer(i papirkromatografias elva-
lasztasi modszer kidolgozasa latszott célszerlinek a dehidro aszkorbinsavoszazon-
nak a cukorfélék oszazonjaitdl valo elvalasztasara és a C vitamin tartalom meny-
nyiségi meghatarozasara.

Az extrahaldszer megvalasztasa és az oszazonképz6désre vald befolyasa

Az aszkorbinsav kivonasara altalaban alacsony pH-ju oldatokat hasznalnak,
amelyek amellett, hogy az analitikai eljarasokhoz a megfelelé kdzeget biztositjak,
az oxidaz enzim miikodését is gatoljak és bizonyos fokig deritik is az oldatot.
Leggyakrabban ecetsavat, szulfoszalicilsavat és oxalsavat hasznalnak erre a célra.
Egyes szerzok (10) - f6leg s6tét szinli anyagok extrahalasanal —el6nyben része-
sitik a 4-10%-os triklorecetsavval torténd oldast, masok a metafoszforsavat ta-
laljak megfelelonek (11). A kilonfele savaknak az autoxidaciora gyakorolt hatasat
az 1 abran lathatjuk. Schwartze és Gilnther (12) adatai szerint az oxalsav-meta-
foszforsav és a s65av-metafoszforsav elegy bizonyult a legmegfelelébb véd6hata-
stinak az aszkorbinsav bomlas megakadalyozasara. Mivel az irodalomban ellent-
mond6 adatokat is talalhatunk, —igy pl. Barker és Mapson (13) a metafoszforsav
alkalmazasa esetében mutatott ki C-vitamin veszteséget, mig Baker és tarsai (14)
fény hatasanak kitett oxalsavas aszkorbinsav oldatban is bomlast figyeltek meg
—sziikségesnek tartottam vizsgalatokat végezni annak elddntésére, hogy az al-
talam alkalmazand6 modszerrel a leggyakrabban hasznalt oxalsavas és meta-
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qubzforsavas oldas kozott mutathat6-e ki kilénbség az aszkorbinsav stabilita-
séban.

A vizsgalatokat 100-100 /ug aszkorbinsavat tartalmazé 1%-os oxalsavas,
illetve 5%-os frissen készitett metafoszforsavas modelloldatokkal végeztem. Az
aszkorbinsav oldatokat kilénbdzé' héfokon, kiilénb6z6 ideig tartdé héhatasnak
tettem ki és vizsgaltam az el nem bomlott C-vitamin mennyiségét az eredeti C-vi-
tamin tartalom szazalékaban kifejezve. A megmaradd aszkorbinsav mennyisé-
gének meghatarozasara az eredeti Roe-ié\e mddszert hasznaltam, a keletkezett
oszazoncsapadéknak 85%-o0s kénsavval torténd oldasa utdn végzett extinkcio
méréssel. A modelloldatnal ugyanis a csapadék eltdvolitdsat nem lattam sziiksé-
gesnek, mivel eldvizsgalataim szerint —amelyeket papirkromatografiasan végez-
tem —a hoékezelés hatasara bekdvetkezd aszkorbinsav bomlas alatt nem kelet-
kezett az extinkcié mérését zavar6 anyag, egyéb idegen oszazon jelenlétével pedig
ilyen korilmények kdzott nem kellett szamolnom.

Az 1 tablazatban a hékezelés utan visszamaradd aszkorbinsav mennyisége-
ket tiintettem fel. A megadott értékek 4 -4 parhuzamos meghatarozas kdzeépérté-
kei, a standard eltérések a +£4%-ot nem haladjak meg. Mint lathat6 37 C°-on, -
amelyen a reakcid is végbemegy —nincs lIényeges kiillonbség az oxalsavas és meta-
foszforsavas oldatban mért aszkorbinsav bomlas kodzétt. Ezen a héfokon 4 drés
allas utan is csak néhany szazalékos veszteséggel kell szamolnunk mindkét kézeg-
ben, a jelentéktelen mértékben fellépd bomlas miatt.

7. tablazat

Hdékezelés utan visszamarad6é aszkorbinsav mennyisége az eredeti aszkorbinsav tartalom
szazalékaban

Hémérsék- A hébehatas ideje

let Oldészer

ce Sl 60" 120° 180" 240"

37 O xalsav. . 100 98 98 97 97
Foszforsav. 100 98 98 97 97

50 O xéalsav.. 100 99 98 96 95
Foszforsav. 100 96 93 90 82

70 O xéalsav... 98 93 89 87 85
Foszforsa 93 87 68 45 37

100 O xéalsav... 73 63 20 18 9
Foszforsav. 32 18 ~ ~

Nag?/obb hémérsékleten nem azonos hatasl a két vizsgalt sav az aszkorbin-
sav stabilizalasaban. A h6mérséklet emelése sokkal nagyobb mértékben néveli a
C-vitamin bomlasat foszforsavas kdzegben, mint oxalsavasban. Mig 4 6ra alatt
50 C°-on oxalsav jelenlétében csak 5%-o0s veszteséget talaltunk, ugyanilyen ko-
rilmények kozott metafoszforsavas oldatban a vitaminnak mintegy 18%-a el-
bomlik. A hémérséklet tovabbi emelésével a foszforsav gyengébb stabilizalé ha-
tasa fokozott mértékben figyelhetd meg, igy 4 6ra utan mintegy fele mutathato ki
az azonos modon kezelt oxalsavas oldatban visszamaradd aszkorbinsavnak. Mo-
delloldatban a tiszta aszkorbinsav 100 C°-on igen rovid id6 alatt nagyfoku bom-
last szenved, fél 6ra alatt kozel 30%-a bomlik el oxalsavas- és 70%-a foszforsavas
oldatban. Oxalsav jelenlétében 2 éra muilva 80%-os, foszforsavban pedig 100%-o0s
veszteséggel kell szamolnunk.

A kapott eredmények alapjan az oxalsav kedvez&bb hatdstinak bizonyult az
aszkorbinsav bomlas megakadalyozasara, ezért a tovabbiakban az extrakciét
minden esetben 1%-o0s oxalsavval végeztem.
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A héfok, a reakcid-id6 és az olddészer hatdsa az oszazonképzés reakcié-sebességére

Mint az mar ismeretes, a dehidroaszkorbinsavoszazon keletkezése az eredeti
eljarasban megadott 3 6ras reakci6 id6 alatt 37 C°-on korantsem tekinthetd quan-
titativnak (15). A reakcio Iényegesen kisebb sebességgel ugyan, de még hossz(
ideig tovabb folyik. Erre vonatkozé vizsgalataimmal —amelyeket a mar ismer-
tetett elgondolas alapjan ugyancsak az extinkcié mérésével végeztem - megalla-
pitottam, hogy 37 C°-on az alkalmazott koriilmények kozott az oszazonképz&dés
befejezéséhez mintegy 72 6ra szlikséges. A reakcid id6 tovabbi ndvelése esetében
mar oszazonkivalas nem figyelhet6 meg. A 2. abra alapjan megallapithatd, hogy az
Osszes keletkezd oszazon mennyiségének mintegy 83%-a csapodik ki az els6 3 éra
alatt, tovabbi 21 6ra alatt kb. 14%-a és Ujabb 48 6ra alatt a fennmarad6 3%.

A reakci6 sebessége a h6mérséklet emelésével természetesen nagymértékben
novelhetd. Luzzatto és munkatarsai (16) az azonos extinkciok eléréséhez sziikséges
hevitési id6t vizsgaltak kiilonbdz6é héfokon. Modelloldattal végzett méréseik alap-
jan az oszazon keletkezésének és igy a meghatarozasnak az ideje is Iényegesen ro-
vidithet6. Polk és munkatarsai (17) allati szdvetekben végzett vizsgalataik alap-
jan azonosnak talaltdk az extinkcidt, ha 37 C°-on 3 6raig, 56 C°-on 1 6raig vagy
100 C°-on 10 percig tarté reakcioidét alkalmaztak. Névényi anyagok kivonataban
azonban f6képpen hékezelt termékeknél a roviditett eljaras sajat tapasztalataim
szerint nem alkalmazhat6. A 3. dbra paradicsomkivonatokban kilénféle héfokon
és reakcio-id6 alatt képz6dott oszazonok papirkromatografias képét mutatja.
Jollehet a Roe-féle eljaras szerint mért extinkcidban nem talaltam lényeges K-
I6nbséget a kétfele hofokon végzett reakcio esetében, az abran lathato, hogy de-
hidroaszkorbinsav-oszazonjaénal kisebb Rf értékkel elvalo sarga szinl cukor-osza-
zonok keletkezésének sebességét a héfok emelése sokkal nagyobb mértékben fo-
kozza, mint a dehidroaszkorbinsav-oszazonét. i%y a héfok emelése a zavar6 anya-
gok mennyiségének viszonylag nagyobb mértékben val6 novekedését vonja maga
utan.
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E vizsgalataim alapjan tehat megdllapitottam, hogy a dehidroaszkorbinsav-
oszazon keletkezéséhez a 37 C° kedvezGbb, mivel ezen a héfokon viszonylag lasst
a cukrok oszazonjanak képzddése.

A tiszta aszkorbinsavbol oxidacié utdn nyert dehidroaszkorbinsav-oszazon-
janak kulénféle héfokon térténd elballitasaval egyébként arra a Schaffert (18) altal
felvetett kérdésre is feleletet tudtam adni, amely szerint a dinitrofenilhidrazinnal
torténd reakcio 50 C° alatt tiInyomoan diketogulonsav formaban megy végbe, a
hémérséklet emelése a reakciokeszséget a dehidroaszkorbinsav felé tolja el és 100
Ce°-nal mar csak az utobbi reagal. Vizsgalataim szerint a kiilonbéz6 héfokokon
el6allitott oszazonok kozott kromatografias ton kimutathaté kildnbség nincsen,
amely jelenség a késébb részletesen targyaland6 izomerképz6dések vizsgalata
alapjan ennek a feltevésnek valoszinliségét nem igazolja.

A tovabbiakban az oxalsav jelenlétének a reakcio sebességére valo befolyasat
tanulmanyoztam. A kérdés tisztazasa céljabol a reakcidelegy 1/4 részét Kitevg
(2 ml) aszkorbinsav oldatot kilonféle savakkal, ecetsavval €s oxalsavval készi-
tettem, ez utobbit haromféle koncentracioban. Az oldatokhoz 2-2 ml 4%-os tri-
klorecetsavat és 1-1 ml reagenst adtam. A 2. tablazatban feltlintetett adatok
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szerint az aszkorbinsavbol brémos oxidacio utan eldallitott oszazon képzddésenek
sebességére a vizsgalt koncentraciokban az oxalsavnak nincs befolyasa a 3 6ras
reakci6 id6 alatt. Az extinkcidk a kiilonféle koncentraciokban alkalmazott oxal-
sav esetében 5%-on belil megegyeznek az ecetsavas oldatnal mért értékekkel.

2. tablazat

Szerves savak befolyasa az aszkorbinsavbdél brémos oxidaciéo utan eléallitott oszazon
extinkcidjara

Oldészer E

1%-0s ecetsav 0,680 0,685 0,712 0,700
1%-0s oxéalsav 0,700 0,690 0,709 0,690
2 %-0s oxalsav 0,692 0,710 0,699 0,705
5 %-0s oxalsav 0,686 0,686 0,680 0,690

Viszkdzus oldatok deritésére hasznalt alkohol befolyasa az oszazonképzGdésre

Egyes —f6leg nagy fehérje- és keményit6tartalmd —anya?ok kivonatanal
szlikség van a nagymolekuldji anyagok eltavolitasara, mivel enélkil az elallitott
oszazonok nem kulénithet6k el sem sz(iréssel, sem centrifugalassal. Vizsgalataim
szerint az 1%-0s oxalsav oldatnak és 96%-0s etanolnak 1.1 aranyl elegyébél a
nagymolekulaju kolloidok egy része kivalik és az oldat viszkozitasa olyan mérték-
ben megvaltozik, hogy a szlrés, vagy centrifugalas akadaly nélkiil elvégezhet6.

Modelloldatokon végzett extinkciomérésekkel megallapitottam, hogy az
oszazonképz6dés sebességét az alkohol jelenléte nem befolyasolja. Mivel azonban
az etanol az oszazont bizonyos meértékben oldja, sziikség volt annak megallapi-
tasara is, hogy a keletkezett oszazon teljes mennyiségben kivalt-e és sz(ressel el-
tavolithaté-e a reakcio elegyébdl, vagy pedig egy része az oldatban marad. A kér-
dés tisztazasara modelloldat helyett cukorféléket is béségesen tartalmazo sdritett
paradicsomot valasztottam, hogy egyben a reakcional zavar6 anyagoknak az osza-
zon oldhatésagara gyakorolt hatasat is figyelembe vegyem.

El6zetes méréseim szerint a reakcié elegy végtérfogatara szamitott 25% alko-
hol jelenléteben a keletkez0 oszazon csapadék mennyisége nem cstkkent, ezért
ennel a koncentracional vizsgaltam a kérdést tobb oldalrol. Megvizsgaltam, hog
sok zavard anyagot tartalmaz6 kivonatban a hozzéadott kiilénb6z6 mennyiségl
tiszta aszkorbinsav milyen eltérésekkel hatarozhato meg. Ezért egyfeldl az ex-
tinkciomérés alapjan tanulmanyoztam, hogy adott kisérleti korilmenyek kdzott
alkoholos kdzegben az oszazon keletkezésének reakcidsebességét e?yéb, az oldat-
ban jelen levé vegyuletek milyen mértékben befolyasoljak. Masfelol vizsgaltam,
hogy a szliredékbe jutd anyagok extinkci¢jat a hozzaadott aszkorbinsavbdl oxi-
dacid utan képz6d6 oszazon megvaltoztatja-e. Méréseim aladpjén, amelyeket a 3.
tablazatban foglaltam dssze, megallapithatd, hogy a hozzaadott aszkorbinsav ki-
elégité pontossaggal meghatérozhatd, tehéat az alkohol jelenléte nem befolya-
solja az oszazonkepzddési reakcio sebességét.

A 4. tablazatban a sziiredék extinkcidja lathaté az eredeti kivonatbdl el6-
allitott oszazon eltavolitasa utan. Mellette az eredeti az aszkorbinsav tartalommal
kb. azonos, illetve nagyobb mennyiségli hozzaadott aszkorbinsavat nyert sz(rle-
tek extinkcidit, tuintettem fel. Az extinkciék azonos nagysaga azt bizonyitja,
hogy a vizsgalt korlilmények kdzott a jelenlevé anyagok nem befolyésoljak, de a
hidro aszkorbinsav oszazon oldhat6sagat.

4 Elelmiszervizsgalati Kézlemények 153



3. tébléazat

Aszkorbinsav meghatadrozéasa alkohol jelenlétében

Aszkorbinsav az 4 . . 4
szkorbinsav a Hozzdadott asz- Talalt aszkorbin- Hozzdadott Talalt aszkor-

eredeti oldatban /xg korbinsav fxg sav % aszkorbinsav binsav %
i«g
17,5 10 106,0 15 95,0
23,0 10 101,5 15 113,0
16,3 10 89,3 15 107,0
50,6 10 90,6 50 106,1
44,2 10 107,7 50 99,0
66,3 10 96,3 50 101,6
4. tablazat

A dehidro aszkorbinsav-oszazon kivalasanak vizsgalata

Az aszkorbinsavval dusitott kivonathbo6l kapott szlrletek extinkcidja

Az eredeti kivonat-

b6l kapott szlrlet Hozzéadott aszkorbinsav

extinkci6ja

10 Rg 15 fig 30 Rg
0,215 0,227 0,217 0,220
0,322 0,335 0,330 0,328
0,228 0,225 0,238 0,233

A dehidroaszkorbinsav meghatarozasanak lehetdsége oszazonképzés alapjan

Az eredeti Roe-féle modszer kozvetlenil a dehidroaszkorbinsav meghataro-
zasara is alkalmazhaté (15). Tovabbi vizsgalataimat abban az iranyban is kiter-
jesztettem, hogy a kioldashoz alkalmazott sav mindsége és koncentracidja befo-
lyasolja-e az aszkorbinsav dehidroaszkorbinsav atalakulést. Frissen készitett asz-
korbinsav oldatot kdzvetlenil, tehat brotnos oxidalas nélkil reagaltattam. (Az
extinkcio értékek itt is 50 pg aszkorbinsavra vonatkoznak, az dsszes aszkorbinsav
vizsgélatoknal megadott koncentracio és térfogatviszonyok mellett.)

Az adatokbdl, amelyeket az 5. tablazatban lathatunk, két kdvetkeztetést le-
het levonni. Mig a dehidro aszkorbinsavval végzett reakcional az oxalsavnak sem-
mi befolydsa sem volf az oszazonképz6dés reakcidsebességére az aszkorbinsav
dehidroaszkorbinsav atalakulast nagyobb koncentracioban katalizalja.

A téblazatbdl masfeldl az is kitlnik, hogy az eredeti Roe-mddszer szerint a
dehidroaszkorbinsavnak aszkorbinsav mellett torténd meghatarozasa csak na-
gyobb dehidroaszkorbinsav koncentracié esetén ad reélis ertéket, mivel a nem
oxidalt aszkorbinsavnak mintegfi 7—8%-a szintén dehidroaszkorbinsavva alakul
at az alkalmazott korlilmények kozott. Ez a jelenség egyébként az irodalombdl
ismert (19); aszkorbinsav molekulanként 3 molekula fenilhidrazin alkalmazésa
esetén el6szor az aszkorbinsav oxidacidja kdvetkezik be, majd 2 molekula fenil-
hidrazinnal végbemegy az oszazon képz&dés. igy a kisérleti feltételek mellett a
reagens nagy foloslege lehet6séget nyujt oxidaloszer alkalmazésa nélkil is az at-
alakulésra.

A Roe-féle mddszer a dehidroaszkorbinsav meghatarozasanal a reagensfolos-
leg okozta aszkorbinsav oxidacio kikliszobolésére tiokarbamidot alkalmaz. Az
aszkorbinsav és dehidroaszkorbinsav egyiittes meghatarozéasanal a folos oxidalo-
szert bromot a 2-4-dinitrofenilhidrazin reagens hozzdadasa el6tt ugyancsak
tiokarbamiddal reagaltatja (néhany csepp 1%-os oldat), amellyel a fent emlitett
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5. téblazat

Szerves savak befolydsa az oxidalészer nélkili aszkorbinsav — dehidroaszkorbinsav

atalakulasra

Oldészer Extinkci6
1%-0s ecetsav.. 0,051 0,051 0,060 0,061
1% -0s oxalsav 0,060 0,066 0,065 0,062
2 % -0s oxalsav 0,072 0,069 0,070 0,069
5% -0s oxalsav 0,110 0,110 0,116 0,120

oxidacié megakadalyozaséara enyhe redukald kozeget igyekszik biztositani (20).
Az 5. tablazat alapjan azonban kideriil, hogy az a mennyiségli — rendszerint
0,05—9,1 ml —1%-os tiokarbamid oldat, amely a brom foloslegét eltiinteti, nem
tudja megakadalyozni a dinitrofenilhidrazin oxidal6 hatasat.

Annak elddntésére, hogy a tiokarbamid mennyisége milyen mértékben né-
velhetd anélkil, hogy a mar oxidalt formaban levé dehidroaszkorbinsavat vissza-
redukalna, kilonbézé mennyiség tiokarbamidot adtam aszkorbinsav és dehidro-
aszkorbinsav oldatokhoz. A kapott eredményeket a6. tablazatban foglaltam Gssze,
amelyben 100 ~g/ml tiokarbamid koncentraciéji oldat extinkcidjahoz viszonyit-
va adtam meg oxalsav, ill. ecetsav jelenlétében a dehidroaszkorbinsav-oszazon
extinkcidjat. A vonatkoztatési tiokarbamid koncentracidja a Roe-féle eredeti el-
jarasban leirtnak felelt meg.

A 6. tablazatbol kitlnik, hogy tiokarbamid hianyaban oxidaloszer alkalma-
zasa nelkul is nagymertéki az aszkorbinsav dehidroaszkorbinsav atalakulas. Tio-
karbamid jelenlétében ugyanis akar ecetsavas, akar oxalsavas kdzegben ment
végbe a reakcié - kivéve az igen nagy, 5%-0s oxalsav koncentraciéot —az asz-
korbinsavnak csak mintegy 7—8%-a alakult at dehidroaszkorbinsavva oxidalo6-
szer el6zetes alkalmazasa nélkil. Tiokarbamid hianyaban ez az érték oxalsav je-
lenlétében 70% koril van, ecetsavas kézegben pedig 60%-ot ér el.

6. tablazat

Tiokarbamid hatadsa az oszazonképzddésre

. . Extincié alapjan meghatarozott aszkorbinsav,
tiokarbam id

Vizsgalt ar ill. dehidroaszkorbinsav a 100 ~g/ml-es tiokar-
vegyllet mennyisege bamidot tartalmazé oldat aszkorbinsav tartal-
Itgim1 mara vonatkoztatva

Aszkorbinsav........ 0 71,9+ 1,9% 60,2+ 2,4%
Dehidroaszkorbinsav . 100 100,0% 100,0%
Dehidroaszkorbinsav 1000 101,0+ 2,3% 99,3+ 3,3%
Dehidroaszkorbinsav 4 000 100,2+ 4,2% 92,0+ 4,6 %
Dehidroaszkorbinsav 10 000 94,2 + 3,5% 74,9+ 2,8%

Kis mennyiségl tiokarbamid jelenléte (100 —1000 ’\g/mlg nem csokkenti az
oxidalt forma mennyiségét sem oxalsav, sem ecetsav jelenlétében, igy a tiokarba-
mid koncentracionak az emlitett hatarok kozott valé emelése nem nydujt teljes
védelmet az aszkorbinsav ~ dehidroaszkorbinsav atalakulassal szemben. Nagyobb
mennyiségl tiokarbamid (10 000 ~g/ml) oxalsav jelenletében viszont a mar oxi-
dalt termek Kis részét, mintegy 6%-at visszaredukalja. Ecetsav jelenlétében ez a
redukald hatas nagyobb mértékben érvényesiil, 10 000 /rg/ml-es tiokarbamid kon-
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centracié mellett a dehidroaszkorbinsavnak mintegy 25%-a visszaredukalodik.
Ez a megéllaf)l’tés egyébként dsszhangban van azzal a mar emlitett megfigyelés-
sel, hogg oxalsav jelenlétében az aszkorbinsav —dehidroaszkorbinsav é&talakulas
nagyobb mértékd, mint ecetsav alkalmazasakor.

Ezen vizsgalatok alapjan megallapithato, hogy az oxidalashoz_sziikséges
brém foloslegének eltavolitasara alkalmazandd tiokarbamid mennyisége csak
adott hatarok kozott in;fadozhat és hogy annak megengedhet6 mennyisege fiigg
a jelen levd savféleségtol.
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CInocCOb ONMMNEAENEHNA COOEPXXAHWNA BUTAMUHA
,C“ OTAENEHVMEM OCA30HOB NMYTEM BYMAXHOW
XPOMATOIPA®UN, I. ®AKTOIMNblI BANAHNA HA
OBPA3OBAHUNE OCA30HOB

K. CoTbsopu

ABTOB M3yyan BAWSIHUE YCKOBMS pPeaKLyM Ha 06pa3oBaHMe 0Ca3oHOB 06pa-
3YIOLUMIACS AermapoackopbyuHOBO KUCKOTOW 2—4 AUHWUTPOEHUINAPA3NHOM.

YCTaHOBU/, YTO €C/i B MOfE/bHbIX pacTBOpax MOBbILLIEHEM TEMMePaTypbl
BPEMS pPeaKLMM BO3MOXHO YMEHBLUMTL C 3-X YacOB HA 10 muuy+, ro B IKCTPAKTAX
pacTUTENbHOTO MaTepuana, MOBbILEHWEM TeMMepaTypbl CKOpPOCTb 06pa3oBaHUs
NPOYMX CaxapHbIX 0CA30HOB, nosromy COKPALLEHWE BPEMEHM peaKLuu, MOBbILLE-
HMeM TemnepaTypbl, He COBETYeTCS. B NPUMEHEHHOW KOHLEHTpaLMu Hanuune
LLIaBeNeBOM KWUCNOTbl OKasblBAaeT B/MSIHWUE HAa OMpeAeneHne ackopOMHOBOM Kuc-
NOTbl, B 6ONbLUMX KOHLEHTPALUMAX MOBbLILIAET 06pa3oBaHMe 0Ca30HOB Ge3 OKMCN-
Tens, HeNoCpPeACTBEHHbIM B/ISHUEM peareHTa.

Hanuave Tuokapbammga B KOHUEHTpaUuMM YyKasaHHOW B NuTepaTtype, He
B/IMSIET Ha Npeobpa3oBaHWe acKOPOWHOI KWUCMOTbl M 0ermgpoackopbuUHOBOA Kuc-
NOTbl, HO B GOMbLUMX KOHLEHTPALMAX, FMaBHbIM 00Pa3oM B CPEME y«cycron wxuc-
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NIOThI, NETKO CrOCOBCTBYET PeAyKLMM OBHOI YaCTU yXXe OKMCEHHOI acKopBuHo-
BOI KWCMOTbI.

[N oCcBETNEHNs| 3KCTPAKTOB C BOMbLUMM COfEPXKaHWeM Kpaxmana u Genka
caMbIM MOAXOAALLMM SBNSETCS cMecb 1-%-HOIA LLaBeneBoli KMCMOTbI U 3TaHona B
COOTHOLLEHMM 1:1; 3TOT CMeCb He BNSAET HM Ha CKOPOCTb peakuuy 06pa3oBaHus
0Ca30HOB, HM Ha PacTBOPVMMOCTb OCA30HOB.

VERFAHREN ZUR BESTIMMUNG DES VITAMIN C GEHALTES DURCH
PAPIERCHROMATOGRAPHISCHE TRENNUNG DER OSAZONE
I. BILDUNG DER OSAZONE BEEINFLUSSENDE FAKTOREN

K. Szotyori

Die Verfasserin studierte den Einfluss der Reaktionsbedingungen auf die
Bildung des mit 2-4-Dinitrophenylhydrazin gebildeten Osazons der Dehydro-
ascorbinsdure.

Sie stellte fest, dass — wahrend in Modellésungen durch Erhhung der
Temperatur die Reaktionszeit von 3 Stunden auf 10 Minuten vermindert werden
kann, — in pflanzlichen Extrakten mit dem Ansteigen der Temperatur die
Bildungsgeschwindigkeit anderer Zuckerosazone diejenige des Osazons der
Dehydroascorbinsaure tbertrifft und deshalb die Kirzung der Reaktionszeit-
dauer durch Erhéhung der Temperatur nicht empfehlenswert ist. Anwesenheit
von Oxalsdure in der verwendeten Konzentration beeinflusst die Bestimmung
der Ascorbinséure nicht, in hoherer Konzentration hingegen erhéht sie die ohne
deidationsmitteI, unmittelbar durch das Reagens hervorgerufene Osazonbil-

ung.

Anwesenheit von Thiocarbamid in der von der Fachliteratur angegebenen
Konzentration beeinflusst die Umwandlung der Ascorbinsdure-Dehydroascor-
binsdure nicht, in héherer Konzentration jedoch, besonders in einem essigsauren
Milieu verursacht es dusserst leicht die Reduktion eines Teiles der bereits oxidier-
ten Ascorbinsaure.

Zur Klarung von Extrakten mit hohem Starke- und Eiweissgehalt erwies
sich ein Gemisch von 1%-iger Oxalsdure und Aethanol 1: 1fir geeignet: dieses
beeinflusst weder die Geschwindigkeit des Osazonbildungsvorganges, noch die
Loslichkeit des Osazons.



