Konzervipari folyamatok réiegkromatografias kévetése 1.
Zoldborsd szinvaltozasa a konzervéalas folyamataban

ACZEL ATTILA
Szegedi Konzervgyar

Erkezett: 1969. szeptember 12.

A rétegkromatograiia alig egy évtized alatt tért hoditott a tudomanyos kuta-
tas szinte valamennyi terlletén, azonban az egyes anyagok konzervalasa soran
bekdvetkezd valtozasokrdl, mindségi és mennyiségi atalakulasok rétegen valo
kovetésérél meglehet6sen kevés irodalmi adat all rendelkezésre. Mivel a téma
;id8szer(, érdekesnek mutatkozott kilénbéz6 konzervipari nyersanyagok feldolgo-
zasa soran fellép6 valtozasok rétegkromatografias vizsgalata. Elséként a zold-
borsé konzervélasa soran fellépé szinvaltozas rétegen vald nyomon kovetésével
foglalkoztunk.

Vizsgalati mintdinkat a Szegedi Konzervgyarba beérkezett jelzett tételekbél
szereztik be. Atlagminta vételére torekedtiink, két kifejt6- (Rajnai, Gloria) és
két vel6-borsé (Malenkoje Csudo, Kobri) szinvaltozasat vizsgaltuk a konzervalas
isoran. Mintavételi helyeink a kdvetkez6k voltak:

I. nyers z6ldborsd feldolgozas el&tt
I1. blansirozott z6ldborsé kozvetlen el6f6zés utan
11, sterilezett késztermék 24 ¢ra allas utan.

A Dbors6 zold szinének technolégiai folyamat alatt bekdvetkezett valtozasat
Bacon (1) —altalunk mddositott —eljarasaval kovettik.

Pigmentextraktum el6allitasa

Légszaraz zo6ldborsdt kvarchomok és kalciumkarbonat jelenlétében porcelan-
talban el6re hiitdtt acetonnal alaposan eldérzséltiink, az acetonextraktumot G4-es
msz(ir6n sz(rtlik, kevés oldoszerrel utanamostuk és rotacios leparléval beparoltuk.
Az igy nyert szinanyagot 10 ml acetonban felvettiik és rétegre térténd felvitelig
hltve taroltuk.

Vékonyréteg készitése

18 g Mackerey Nagel MN 300 cellulézport 100 ml deszt. vizzel elektromos
turmixban alaposan elkevertink, majd 20x20 cm-es (iveglemezekre Desaga
késziilékkel 250 u-os réteget hiztunk. A lemezeket 25 percig levegdn szaritottuk,
105 C°-on 30 percig aktivaltuk, felhasznalasig temperalt homérsékleten taroltuk.

Acetonos extraktum felvitele réteglemezre

A hiitve tarolt acetonos pigmenth6l pipetta segitségével 0,5 ml-t részletekben
a startvonalra vittlink fel. Az oldoszer elparologtatosat hideg leveg6j rafGvassal
végeztik. Az anyag felvitele utan a kromatografalast azonnal megkezdtik.
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Krématografalas

A kromatografalast normal ielitesli kadban petroléter (40-70 C°)-aceton-n.
propanol 90:10:1 keverékével veégeztik 18 cm magassagig, a futtatas lemezenként
kb. 40 percig tartott. A foltok pontos korilhatarolasa UV-fényben tortént.

Elualas és mérés

Kromatografalas utan a kortlhatarolt foltokat kilén-kilén azonnal lekapar-
tuk a lemezr6l és kimért mennyiségli acetonnal hoztuk Ossze, a keveréket centri-
fugalé csébe helyezve egy percig intenziven centrifugdltuk, majd a folyadékot

Ovatosan lepipettdztuk és az extinkciot spektrofotometridsdn 660 nm-nél meg-
hataroztuk.

Kalibracids gorbe segitségével megallapitottuk a mért extinkciénak megfeleld
pigment-mennyiségeket, s a bemért anyagmennyiség, a vizsgalt oldat térfogat,
?] hgszn?lt kiivettavastagsag ismeretében a zoldborsé klorofilltartalma kiszamit-

até volt.

Modellkisérlet a modszer pontossaganak vizsgélatara

Bemért standard keverékbdl a fent leirt médon hataroztuk meg a klorofill -
és feofitin-izomereket. A vizsgalathoz hasznalt anyagok a kovetkez6k voltak:

klorofill a standard (Koch-Light Ltd)
klorofill b standard (Koch-Light Ltd)
feofitin a (klorofill a-bol izolalt)
feofitin b (klorofill b-b8l izolalt)

Feofitineket az altalaban hasznalatos eljarassal nyertik: klorofillstandardo-
kat 5 ml acetonban feloldottunk és 0,15 g oxalsav hozzaadasaval a keveréket szoba-
hémérsékleten egy napon keresztiil allni hagytuk. A teljes atalakulas utan apig-
menteket dietiléterben atvittik, majd a maradék oxalsavat b vizzel kimostuk.
Az igy nyert keveréket natriumszulfaton szaritottuk, az olddszert rotacios beparlon
hidegen leparoltuk, a maradékot mért mennyiség(i acetonban felvettiik. A kroma-
tografalasnal nyert eredményeinket tablazatban foglaltuk ossze (1. tablazat).

7. tablazat
Alkalmazott mddszer pontossdgdnak meghatarozasa
Mérések Klorofill a  Klorofill b Feofitin a Feofitin b Hasznalt
széma adszorbens
1 2 13 112 3 1L 2. 3 1 2 j3
i 50 42 84 25 22 88 25 20 80 25 22 88
Mackerey Nagel
2. 50 48 96 25 22 88 25 24 96 25 22 88 MN 300
3. 50 44 88 25 24 96 cellul6z por
4. 50 40 80 25 22 88
Atlag: 50 44 87 25 23 90 25 22 8 25 22 88

1 bemért fjg 2. visszamért /ug 3. visszanyert %



1. abra
Klorofill a —feofitin a abszorpciés spektruma acetonos oldatban

2. abra
lorofill b —feofitin b abszorpcids spektruma acetonos oldatban



Léathato, hogﬁ/ négy mérés atlagaként —Mackere%/ Nagel MN 300-as celluléz-
oron végezve a kromatografalast — klorofill a esetében a bemért anyag 87%-t,
lorofill b-nél pedig a bemért anyag 90%-at sikerilt visszanyerni. Feofiti-

neknél két-két méres atlagaként az izomerek 88%-a kromatografalas utdn meg-
hatarozhat6 volt.

Klorofill a, b és a feofitin a, b spektruméat acetonos oldatban vettik fel, a
kapott gorbék jo egyezést mutattak az irodalombdl ismert értékekkel (1., 2. dbra).

Eredmények értékelése

A kromatografalashoz hasznalt adszorbens és oldoszerkeverék megfelelt a
kitt’]zk(')jtt célnak, siker(lt éles elvaltozast biztositani a vizsgalt klorofill-izomerek
esetében.

Erdekes megfigyelni a zdldborsé-feldolgozas kiilénb6zé fazisban vett mintak
extraktum-komponenseinek rétegen valé megjelenését (3., 4., 5. &bra). Nyers zdld-
borsé extraktum esetén két vilagosan elkulonitett folt jelenik meg a lemezen
futtatds utdn, melyek Rpértékei a felvitt standardok kozll a Klorofill a, illetve
a klorofill b Ry-értékével megegyezik. Blansirozott z6ldborsdbdl vett minta eseté-
ben egy foltot izolaltunk a lemezrél, melybdl a két also6 Rpértéke a mar fent
emlitettel azonos, mig a masik kett§ R>ertéke a standardként felvitt feofitin-
izomerek értékével gyakorlatilag megegyezik. Steril terméknél klorofillt Kimutatni
még nyomokban sem tudtunk, viszont a feofitinek egyuttes izolaldsa vilagosan és
egyértelm(en lehetséges volt. Kromatografalasnal nyert foltok R7-értékcit, a
foltok szinét UV-fényben a jobb attekinthet6ség kedvéeért tablazatban rogzitettik
(2. tablazat).

3. 4bra

Standardok és nyers zold-
borsé extraktum rétegkroma-
togramja

Réteg: Mackerey Nagel
MN 300

Oldédszer: petroléter (40—70
Cr-acaton-n. pro-
panol 90:10:11

Aktivalas: 105 C°-on30 perc

Oldészerfront tavolsaga:
16 cm

12



4. 4bra
Standardok és blansirozott

z6ldbors6 extraktum réteg-
kromatogramja

5. abra
Standardok és sterilezett
z6ldborsd extraktum réteg-
kromatogramja

klorofill a Klorofill b feofiiin a feofifin b  blansirozoft z6ldborsé
exlrakfum

e — - Standard B —— —— izolalt —n

klorofill a klorofill b steofitm a sieofitin b stelirezetl zéldborsd
extraktum
-h— izolalt i

L — i — standard
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2. tablazat
Kromatografalasnal nyert eredmények dsszegezése

Adszor- . . . . RZ . .
bens Futtato Felvitt minta megnevezése ek Folt szine UV-fényben
klorofill a 0,68  kékes zold
klorofill b 0,32 sargas zold
feofitin a 0,94  szirke
feofitin b 0,80 sargasbarna
o I. nyers zéldborso 0,64 kékes zold
- extraktum
0,36  sargas zold
a @ .
N klorofill a 0,60 kékes zold
& klorofill b 0,28 sargas zold
0 o
o a feofitin a 0,88 sziirke
[o0]
z ¢ feofitin b 0,79 sargasbarna
0
s 0,94 szirke
on o _—
i o 11. blansirozott zéldborsé 089 sargasbarna
trakt
P o extraktum 061  kékes zold
>§ oIl 0,30 sargas zéld
1 klorofill a 0,58  kékes zold
5 klorofill b 0,3S  sargas zéld
) feofitin a 0,90 sziirke
feofitin b 0,82 sargasbarna
I11. sterilezett z6ldborsé 0.88  szirke
extraktum 0,80 sargasbarna

Mennyiségi meghatarozasoknal kapott eredményeinket a 3. tdblazatban fog?-
laltuk dssze. A vizsgalt kifejtd borsok kozil a Rajnai rendelkezik nagyobb klorofill
tartalommal, mindkét mintanal a klorofill a és b ardnya megkozelit6leg azonos.
Feltiin6 a Malenkoje Csudo vel8-borsd6 magas klorofill a tartalma, valamint az,
hogy a vizsgalt két mintaban a klorofill a —ellentétben a kifejt6nél tapasztaltak-
kal —joval magasabb, mint a klorofill b értéke. Valamennyi vizsgalt nyers borsé-
minta kozul a vel6fajtaként ismert Kobri rendelkezik a legkisebb klorofill-tarta-
lommal. Feldolgozas soran a blansirozasnal és kés6bb a sterilezés alatt lényeges
valtozadsok mennek végbe a z6ldborsd szint add pigmentjeiben. A technoldgiai
folyamatokban a blansirozasnal éri az els6 h6hatas a borsét, de ez a viszonylag
alacsony hémérséklet és rovid idd is karosan befolyasolja a zold pigmentek mennyi-
ségét. Blansirozas alatt mind a kifejt6-, mind pedig a vel6-borsok klorofill a és
klorofill b tartalma 10- 20% kozotti értékkel csokkent. Erdekeb az a mar tobbszor
leirt megfigyelés Ujboli beigazolddasa, hogy a vizsgalt négy zoéldborso klorofill a
pigmentje blansirozas alatt nagyobb értékkel csokkent, mint a b-izomer. Blan-
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3. tablazat
Pigmentek valtozasa a feldolgozéas sorén

Klo- Klo- Klo-  Feofi-
; . .. C e rofill rofill rofill tin
Mintavétel Z6ldborso fajta A B. Gsszes  9sszes

mg'% mg % mg % mg %

Rajnai 15,10 -
Kifejts ajnai , 14,78 29,88
Gloéria 11,49 11,13 22,62 -
. Nyers
. Malenkoje Csudo 18,55 10,55 29,10 —
Vel6
Kobri 12,82 8,18 21,00 _
Kifejts Rajnai 13,08 13,21 26,29 3,38
W. Blansirozott Gloéria 10,00 10,33 20,33 2,28
. Malenkoje Csudo 16,39 10,01 26,40 2,70
Veld
Kobri 9,98 7,17 17,15 3,85
Kifejto Rajnai , - , 23,40
111 Sterilezett Gloria : : - 2119
Vel§ Malenkoje Csudo - - - 26,84
Kobri - - - 19,98

sirozasnal alkalmazott héhatas eredményeként megjelenik a feofitin is fajtatol
fi]gg6en 2,28—3,85 mg % kozotti értékkel. Sterilizalas soran alkalmazott durva
hobehatds a klorofill teljes bomlasahoz vezetett, a klorofill-feofitin atalakulas
befejez6dott, melyet jol indikal a készitmény szinének megvaltozasa is. Steril
készitményben klorofill-izomereket kimutatni nem tudtunk, az oOsszes feofitinek
értéke pedig 19,98—26,84 mg % kozétt valtozott.

IRODALOM
(1) Bacon, M. F.: J. Chromatog. 17, 322, 1965.

WCMbITAHUE MPOW3BOACTBEHHbLIX MPOLIECCOB KOHCEPBHOW
MPOMBILUMTEHHOCTW MNMOMOLLBKO CIOUCTON XPOMATOIPADUNA .

VI3MeHeHVe LBeTa 3e/1eHHOM0 FOpoLUKa B MPOLEcce KOHCEepPBUPOBaHMSA
A. Asien

ABTOp uMccnesoBan M3MeHeHMe LBeTa 3e/eHHOr0 ropollka 06pasyroLlero B
MpoLiecce KOHCEPBMPOBaHMS, MOMOLLBIO C/IOMCTOl XpomaTorpadun. W3 obpasuos
0TOOpaHHbIX M3 Tpex (asoBbIX MeECT MepepaboTKM ONpefennsin, UTO 3efeHHble
MUIMEHTbI 3€/IEHHOr0 CBEXEro ropolika npu 6G1aHWMpoBaHMK NpeTepneBaoT
YaCTUYHOe pacLUensieHne, a B TEYEHUM CTepUM3auMn BrOSMHE PACLLENIAITCS.
O6pasytowmiica npu 3TOM MPOAYKT paclienneHns (eomTuH cnocobCTByeT W3-
MEHEHMIO LBeTa MpoayKTa. XpomatorpaupoBaHMe B HOPMasbHO HACbILLEHHOM
YaHe Ha Lenntn03HoM nopolwke Makkepen —Haren MH 300 ocyliecTBnseTcs Ha-
BOZKOV MEeTponaTep -aLeTOH-H. NponaHon B cooTHoweHun 90 : 10 : 1

15



DUNNSCHICHTCHROMATOGRAPHISCHE VERFOLGUNG
KONSERVINDUSTRIELLER VORGANGE I. FARBANDERUNG
GRUNER ERBSEN IN LAUFE DER KONSERVIERUNG

A. Aczél

Verfasser untersuchte die im Laufe der konservtechnischen Aufarbeitung
erfolgende Farbanderung gruner Erbsen dunnschichtchromatographisch. Aus von
drei Aufarbeitungsphasen gewonnenen Proben konnte festgestellt werden, dass
das griine Pigment der rohen Erbsen wahrend der Vorbehandlung teilweise,
wahrend der Sterilisation aber vollstdndig zersetzt wird. Das entstandene Zer-
setzungsprodukt, das Pheophytin &ndert auch die Farbe der Fertigware. Die
Chromatographierung wurde in einer normal gesattigten Wanne auf Macherey-
Nagel MN 300 Zellulosepulver vermittels des Losungsmittels Petrolather-Aceton-n
Propanol 90:10:1 durchgefihrt.

A THIN-LAYER CHROMATOGRAPHIC STUDY OF CANNING
PROCESSES. I. CHANGEMENTS IN THE COLOUR OCCURRING
DURING THE CANNING PROCESS OF GREEN PEAS

A. Aczél

Author studied the changements in colour occurring in the canning process
of green peas. It could be established from the samples taken from three different
phases of processing that the green pigment of the raw peas undergoes a partial
decomposition during pre-cooking, whereas it gets totally decomposed during
sterilization. The decomposition product, pheophytin, alters the colour of the
product as well. Chromatography was carried out in a normal saturation chamber
on a Macherey et Nagel MN 300 cellulose layer in the solvent petroleum ether
—acetone — n-propanol (90:10:1).

EXAMEN DES PROCEDES DE CONSERVATION A L’AIDE DE LA
CHROMATOGRAPHIE EN COUCHES MINCES

A. Aczél

L’auteur a étudié par Chromatographie en couches minces les changements
de couleur survenant lors du travail en conserverie des petits pois. On a — &
partir des prélévements de trois phases differentes du procédd de fabrication —
établi qui le pigment vert des petits pois crus subit une decomposition partielle
au cours de la cuisson préalable, tandis que pendant la sterilisation il se decompose
entiérement. Le produit de la décomposition, la phéophytine, change également
la couleur du produit final. La Chromatographie s’est effectuée dans une cuve &
Saturation normale, sur une couche en poudre de cellulose Macherey et Nagel
(I\/IN 300), dans le solvant éther de petrol —acetone —alcool propylique normal
90:10:1).
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