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A szintetikus antioxidansok kézil a BHT Raithel (1), Kraybill, Dugan (2)
és Tollenaar (3) szerint alkalmas kiilonbdz6 élelmiszerek, kiilonosen a zsirok és
zs,itrlt,ar,talml] keszitmenyek eltarthatosaganak novelésére és avasodasanak meg-
gatléasara.

A BHT-t, mint avasodasgatlo antioxidanst a Husipari Trdszt 1970-ben
vezette be Magyarorszagon az Egészségiigyi Minisztérium Eti. Min. 5!. 119/69.
szamu engedélye alapjan.

A szintetikus antioxidansok kimutatasara és azonositasara az ismert mad-
szerek kozul a BHT-ra csak Roos (4% foszformolibdénsavas modszere és Biefer,
Hadorn (5) Turnbull-kék reakci¢ja alkalmazhat6, bar e két reakcionak az érzé-
kenysége messze elmarad a mas antioxidansok (pl. BHA, gallatok) esetében
tapasztaltaktdl.

A BHT kimutatasara a Hogl és Venger (6) altal a BHA-ra kidolgozott 2,6-
dikloérkinon-klérimid-es szinreakcid Seher ﬁ?) véleménye alapjan nem megfeleld.
Hogl (6? szerint a BHA (butilhidroxianizol) alkoholos oldatban, a vizes borax-
oldat alkalitasa mellett reagal a 2,6-diklérkinon-klérimiddel. A BHT-2,6-dikl6r-
kinon-kl6rimid reakcidhoz ez a pH-érték nem elegendd.

Vizsgélataink szerint a BHT alkoholos kdzegben, az alkoholos KOH-oldat
alkalitdsa mellett reagal a 2,6-dikldrkinon-klérimiddel. Az alkoholos fazis szine
50—100 ppm BHT jelenlétében kékeszold, BHT hianyaban barnas szind.

A reakcio soran keletkezett szinanyag nem stabilis, ezért a z6ld vagy kékes-
z6ld alkoholos festékoldat szine néhany perc alatt barna szin(ivé valtozik. A
reakci6 érzékenysége lehet6vé teszi, hogy a BHT-re vald kémlelést étkezési
serté)szsir esetén elvégezziik. (Az étkezési sertészsir BHT-tartalma max.: 100
ppm).

A BHT meghatarozasara el6szor Szalkowski és Garber (8) dolgozott ki olyan
eljarast, amely alkalmas 10—200 ppm BHT mérésére. E modszer alap{'a a BHT
diazidinnel és salétromsavval végzett specifikus szinreakcidja, amely kolori-
metrids mérésre alkalmas. Johnson (9) 1967-ben kozolt moédszere (j utat nyi-
tott az antioxidansok meghatarozasaban. Kozleményében leirja miként lehet
naﬁy tisztasagu antioxidans-frakciot nyerni novényi olajokbol. A szerz6 BHT-
nak novényi olajokbdl valé kivonatolasara analitikai tisztasagl pentant és
accionitrilt javasol. Az extraktum tisztitasdt Woelm-savanyu aluminium-
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oxidcj?_l végzi, a kromatografiasan tisztitott BHT-oldatot 283 m/~-nal foto-
metréalja.

Munkank soran megkiséreltiik a Johnson altal névényi olajokra kidolgozott
BHT meghatarozast étkezési sertészsirra alkalmazni. A Kisérletek soran nehany
egyszer(sitést es valtoztatast hajtottunk végre.

Az oldoszeres extrakcid utan a zsir-fazis levalasztasara centrifugalast és
kifag%/asztést hasznaltunk. Az extrakciot a robbanasveszélyes pentan helyett
ciklohexannal végeztuk és a Woelm-aluminiumoxid helyett cellul6zpor adszor-
benst hasznaltunk.

Az altalunk kidolgozott BHT-meghatérozas lenyege: a sertészsirbol a BHT-t
acetonitrillel kivonatoljuk, majd a zsirt (centrifugalas utan) kifagyasztjuk. Az
acetonitriles BHT-oldatot ciklohexannal extrahaljuk és a nem kivanatos ballaszt-
anyagoktol cellulozporral toltott adszorbens-oszlopon megtisztitjuk, a tiszta
BHT-oldatot spektrofotometraljuk.

Amint a 1 tablazaton is [athatd, a BHT sertészsirbdl atlagosan 100,7%
értékben nyerhetd vissza. Az éaltalunk kidolgozott mddszer szerint a BHT-
meghatarozas pontossadga 100,7+0,58, 100 ppm BHT bemérés esetében.

A BHT meghatarozas pontossaga 100 ppm BHT bemérése esetén 7. tablazat
Mérések Atlagosan Egyedi Hiba- Hlbaneg\iz(?;) osszege
szama  Visszanyert hiba négyzet Kozépérték kozéphibaja

BHT ppm f f2 Fm
1 100,7 - 21 4,41
2 - 0.8 0,64 r(f2>= 43,67
3 + 2.6 6,76
4 0,4 0,16
F -1
5 o 0,01 m~ {Un(n-1) -
43,67 0
0,64 v "
’ o , ~T32~ - -
7 +2.6 6,76
8 0,1 0,01
9 0.8 0,64
10 0.8 0,64
Eredmény:
" +36 12,96 recmeny

Em= 100,7 +0,58

12 + 3,2 10.24
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Kisérleti rész

I. BUT fizikai és kémiai talajdonségai (1):
BHT = 2,5-di-(tercier-buti|5-4 metil-fenol
(Més elnevezések: Jonol, Topanol OC)
Ossze%képlet: C5H,40
Ms.: 220, 34

OH
(CH3X |  C(CH33

CH3
Fizikai tulajdonsagok

A BHT szintelen, kristalyos, 69,2 C° olvadaspontu anyag. Vizben és alkaliak
vizes oldatdban nem oldédik. Zsirban, szénhidrogénekben és acetonitrilben
mar szobahémérsékleten jol oldhat6.

Kémiai tulajdonsagok

Formailag fenol, de a fenolokra jellemz§ kémiai tulajdonsagokat az o- és
0™-helyzetben levé két, nagy térigényéi tercier-butil csoport miatt nem mutatja
(pl. alkalidkban oldhatatlan).

A BHT fény, melegités és levegdn vald allas kézben nem bomlik, nem képez
oldhatatlan oxidacios termékeket (10).

Az ICI-min6ségii anyag viztartalma: 0,1%, hamutartalma 0,01%.

Il. BHT kimutatasa étkezési sertészsirban (11)
Reagensek

1 0,05%-o0s 2,6-diklorkinon-kl6rimid  etanolos oldata
2. 0,5 n etanolos KOH-oidat
3. 96%-0s etanol.

A homogenizalt zsirmintabol 5 g-ot 5 ml 96%-os etilalkoholban 50 C°-on
elkeveriink, majd az ele%yet jOl Bsszerazzuk. Néhany perc allas utan az igy nyert
emulzié két fazisra valik. Az alkoholos fazishoz 0,3 ml 0,05%-os alkoholos di-
klérkinon-klorimid oldatot és 0,25 ml (= 10 csefpp) 0,5 n alkoholos KOH-oldatot
pipettazunk. BHT jelenlétében az alkoholos fazis szine zijld,_vagﬁ/ kékeszold
szin(i lesz. A keletkezett szinanyag instabilis, csak néhany percig allandd, majd
barna szin(ivé valtozik. A BHT hidnyaban fenti reakci6 barna szinanyag kelet-
kezéséhez vezet.

1. BHT meghatarozasa étkezési sertészsirban

Reagensek és készulékek

1 BHT (= Butilhidroxitoluol)

2. acetonitril (= metilcianid) at., frissen desztillalva
3. Ciklohexan at.

4. Natriumklorid: 2%-o0s vizes oldat

5. Natriumszulfat, izzitott at.

6. Cellulézpor: Cellulose powder, Whatman

131



7. Kromatografal6 oszlop: az livegcsd hossza 20 ¢cm, belsé atméréje 1,5 cm,
az oszlop felul izzitott natriumszulfattal zarva.

8. Spektrofotométer: Spektromom 201, illetve Specord UV VIS regisztralo
spektrofotométer.

Meghatéarozas kivitelezése

A homogenizalt zsirmintabol 25 g-ot 150 ml-es centrifugacsGbe mertink és a
zsirt vizflirdon addig melegitjik, amig higan folyos allomanyu lesz. Az olvadékhoz
40 C°-nal nem magasabb hémérsékleten 50 ml acetonitrilt pipettazunk, majd az
elegyet alaposan Osszerdzzuk. Az oldészernek a zsirt6l vald elvalasztasa céljabol
az emulziot 5 percig 2000 fordulat/perc fordulatszammal centrifugéljuk. A
centrifugacsdveket a zsir kifagyasztasara 30 percig 0 C°-on tartjuk.

A zsirtol az acetonitrilt elvalasztjuk és egy 500 ml-es valasztotolcsérbe tolt-
juk. A megdermedt zsirt kétszer 20 ml acetonitrillel mossuk. Az ésszegﬁﬁjtétt
acetonitriles BHT-oldathoz 250 ml 2%-o0s NaCl-oldatot és 90 ml ciklohexant
adunk, majd az elegyet intenziven osszerazzuk. Ot perc szobah&mérsékleten
valé allas utan a fels6 oldészeres fazis élesen elvalik az also, vizes fazistol. A felso,
ciklohexanos fazist elvalasztds utdn kis mennyiség(i izzitott natriumszulfaton
szaritjuk. Tiz perc allas utdn natriumszulfatot kiszulrjiuk és kétszer 10 ml cikio-
hexannal atmossuk. Az egységesitett ciklohexanos BHT-oldat térfogatat 10 torr
Eyor_nélion, 35 C*-o0s vizfurd6hémérsékleten rotafilmbeparldon kb. 5 mi-re csok-

entjuk.

A kb. 5 ml térfogatd BHT-oldatot 1,5 g cellulézport tartalmazd, 20 cm
hossz( és 1,5 cm belsd atméré kromatografald oszlopon engedjik at. A celluldz-
oszlop utanmosasara 20 ml ciklohexant hasznalunk. A 100 ml-es mérélombikba
gét’]jtb/tt_ elz(luétumot ciklohexannal kiegészitjik és az oldat extinkcidjat 276 m/fi-
nal mérjik.

2. tablazat
BHT nélkuli és BHT tartalml sertészsir extrakt extinkciéi
Sertészsir extrakt 100 ppm BHT tartalma
Atérések extinkciéja (BHT nélkiil) sertészsir extrakt extinkcioja A visszanyert
szama Fzsir EBHT BHT ppm
Emin Kmax Eatlag Fmin Emax Eatlag
1 0,039 0,067 0,052 0,320 0,349 0,334 98,6
2 0,024 0,025 0,025 0,310 0,313 0,311 99,9
3 0,024 0,026 0,025 0,319 0,322 0,321 103,3
4 0,022 0,025 0,024 0,311 0,312 0,312 100,3
5 0,023 0,025 0,024 0,311 0,311 0,311 100.6
6 0,024 0,025 0,025 0,310 0,313 0,311 99,9
7 0,024 0,026 0.025 0,319 0,322 0,321 103,3
8 0,022 0,025 0,024 0,312 0,312 0,312 100,6
9 0,024 0,024 0,024 0,311 0,311 0,311 99,9
10 0,023 0,025 0,024 0,308 0,313 0,311 99,9
11 0,024 0,025 0,024 0,324 0,326 0,325 104,3
12 0,024 0,025 0,024 0,322 0,323 0,322 103,9
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A kapott extinkciohol a visszanyert BHT ppm értéket
BHT ppm = 5+ 332 Em

képlettel hatarozzuk meg. A képletben szerepl6 Em = Ebnht —Ezsir, ahol
Ebht = az antioxidanst tartalmazo zsirmintabol késziilt ciklohexanos

BHT-oldat extinkcioja

Ezsir= a zsir extinkcidja BHT nélkl, o

Pl. az 2. tablazaton lathatd 6. mérésnél a sertészsir extrakt extinkcidja
0,025, a 100 ppm BHT tartalmu sertészsir extrakt extinkcidja 0,311, a 100 ppm
BHT hozz4adasabol adodo extinkcié ndvekedés

Em = 0,311-0,025 = 0,286,
a visszanyert BHT ppm érték pedig:

BHT ppm = 5+332-0,286 = 99,9.

Kalibrécios gorbe felvétele:

A kalibraciés gorbe az 1 abran lathat6. A gorbe felvételéhez ciklohexanos
BHT-oldatot hasznaltunk, az alkalmazott koncentrécidk: 4, 10, 20, 40 és 100
gamma/ml  BHT.

A BHT ciklohexanban felvett UV-spektruma a 2. abran lathatd, két ka-
rakterisztikus dublettet mutatd gorbét kaptunk.
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BbIABMEHWE M OMNPEAENEHUVE BYTUNOBOIO MMAPOKCUTO/TYONA
(Br'T) B NWEBOM CBUHHOM »XWNPE

A. Auen, €. Lenmeun, O. Mowke n M. Mapuk

ABTOp A/19 BbIABNEHUs OYTWNOBOrO rMAPOKCNTONYONa B MULLEBOM CBUHHOM
XUpe npumeHsanM Metod Byp3urepa v XaHgpa. OCHOBOI BbISIBMIEHWS CAYXXWIa
LpeTHas peakuusa BI'T B cnuptoBom pacteope KOX ¢ 2,6-ANMX/IOPXMHOH-X10p-
MMWL-OM.

Ons KonnyecTBeHHOro onpefeneHnst BI'T aBTopbl paspaboTany HoBbli METOA
C MOMOLLbKO KOTOPOro BO3MOXHO COOTBETCTBYHOLLEM TOUYHOCTLIO U HaAEXHOCTbIO
NpoBEPUTL coaepxkaHne BI'T B CBUHHOM XXMpe.

NACHWEIS UND BESTIMMUNG VON BUTYLH Y DROXITOLUOL
(BHT) IM TAFEL-SCHWEINESCHMALZ

A. Aczél, Gy. Selmeci, 0. Noske und M. Marik

Die Verfasser wendeten zum Nachweis von Butylhydroxitoluol (BHT) in
Tafel-Schweineschmalz die Methode von Wiirziger und Chandra an. Der Nach-
weis beruht auf der Farbreaktion des BHT mit 2,6-Dichlorchinon-Chlorimid
in alkoholischer KOFI Ldsung. Fur die quantitative Bestimmung des BHT
arbeiteten die Verfasser eine neue Methode aus, welche die Kontrollierung des
BH1I'-C-r‘]ehaItes von Schweinefett mit geniigender Genauigkeit, zuverléssig er-
maglicht.

DETECTION AND DETERMINATION OF BUTYL HYDROXYTOLUENE
IN PIG FAT FOR HUMAN CONSUMPTION

4. Aczél, Gy. Selmeci, 0. Noske and M. Marik

The method of Wirziger and Chandra was used for the detection of butyl
hydroxytoluene (BHT) in pig fat for human consumption. The detection is based
on the colour reaction of BHT with 2,6-dichloroquinone chloroimide in ethanolic
potassium hydroxide solution. For the quantitative determination of BHT in
pig fat a novel method was deveIoFed that proved to be suitable for checking
the BHT content of pig fat in a reliable way with an appropriate accuracy.

134





