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VYUZITI GELOVE PERMEACNI CHROMATOGRAFIE PRI STANOVENI KON-
TAMINANTU V BIOLOGICKEM MATERIALE

]. Hajslova, J. Poustka, V. Kocourek, ]J. Davidek

HAJSLOVA, ]. — POUSTKA, ]. — KOCOUREK, V. — DAVIDEK, ]. (Vysoka 3kola
chemicko-technologicka, Praha; Ceskd zemédélska a potravinaiska inspekce, Pra-
ha): Vyuziti gelové permeacni chromatografie Pll stanoveni kon!ammanlu v biolo-
gickém materidle. Potravinarské Veédy, 8, 1990 (4): 241—251.

K oddéleni koextrahovanych latek, které by rusily ndsledujici chromatograficke
stanoveni reziduf pesticidd a jingch organickych slouCenin kontaminujicich biolo-
gicky materidl lze s vyhodou vyuZit gelové permeacni chromatografie. Precisténi
vzorkl obsahujicich rezidua polychlorovanych bifenyld ¢i chlorovanych fenoll bylo
provadéno na celé radé materidll, nejlépe se pro dany ucel osvédcil gel Bio-Beads
SX-3 s mobilni fdzi chloroform—cyklohexan (4:1, v/v). V pré4ci je dana proble-
matika Siroce diskutovand, jsou uvedeny i moZnosti aplikace dalSich typu geli.

gelovd permeac¢ni chromatografie; polychlorované bifenyly; chlorované fenoly;
kontaminanty; rezidua

Jednim ze zdvaZnych dasledki kontaminace Zivotniho prostfedi je
i mozZnost vstupu cizorodych latek do potravinovych retézcti a v souvis-
losti s tim i zhorSeni hygienicko-toxikologické jakosti poZivatin. Pro sle-
dovani i velmi nizkych hladin kontaminujicich slou€enin je pochopitelné
tfeba mit k dispozici dostate¢né citlivé, selektivni a reprodukovatelné
analytické postupy.

V dvodni fazi rezidualni analyzy je tieba izolovat sledované litky z dané matrice
pomoci vhodn& zvoleného extrakénfho postupu (Moye, 1981; Kiviranta, 1985).
V dvahu je tfeba vzit nejenom povahu analytidi, ale i obsah suSiny ve vzorku a podil
lipiddi v ni. Pro extrakci v&tSiny rostlinnych a Zivo¢isnych materiali s vy38im obsahem
vody jsou vhodnda polarni, s vodou misitelnda rozpoustédla, predevsim aceton, v nékte-
iych pripadech se osv&dcCil i methanol & acetonitril. U vzorkd s vys&im obsahem tuki
lze k extrakci pouZit i dichlormethan, ethylacetat, petrolether apod. Bez ohledu na
pouZité rozpoustédlo je v extraktu pﬁtomna rada sloucenin, které by rusily nebo piimo
znemoznily identifikaci a kvantifikaci reziduf. Jde predevdim o rostlinné pigmenty, li-
pidy a dalsi latky, jez mimo jiné mohou vést k degradaci Gcinnosti kolon, jak pii ply-
nové, tak i vysokoG¢inné kapalinové chromatografii, které dnes predstavuji nejcastdji
vyuZivané instrumentélni techniky ( Frehse, 1987; Ripley, 1987).

Vedle selektivni extrakce mezi dvé nemisitelnd rozpoudtédla se k odstranénf inter
ferujicich latek pouziva klasicka adsorpéni chromatografie na Florisilu, oxidu hlinitém,
sikagelu apod. Znac¢nou oblibu, zejména pro jednoduchost provedeni, si ziskala i tzv.
extrakce na tuhou fazi pomoci komeréné dostupnych mikrokolon plnéngch vhodnymi
sorbenty (Nielen et al, 1988). V poslednich letech se stile ¢ast&ji uplatiiuje pro
precisténf extraktil vyluéovuci chromatografie (SEC), resp. gelovd permealni chro-
matografie (GPC).
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PFi vylu€ovaci chromatografii distribuéni koeficient Ksgc je ddn pomérem rovnovaz-
né koncentrace analytu c¢; ve stacionarni fazi zadrZované v pérech gelu a koncentract
em v mobilnf fazi

Cs

Ksgc =
Cm

prifemZ Kspc je funkcei molekulové hmotnosti sledované sloZky. Pro jeji elu®ni objem
Ve pak plati vztah:

Ve =Vo+ Kspclj

kde: Vo — objem mobilni fdze vné C¢dstic gelu (mrtvy objem)
Vi — objem eluentu zachyceny v poérech gelu

Gelova permeadni chromatografie je specidalnim pripadem vyludovaci chromatografie,
kdy frakcionace sloZek smési probihda v nevodném prostredi; gely pro lento ucel vy-
uzivané maji totiZ schopnost botnat v organickych rozpoustédlech a jsou tudiZ kompali-
bilni s charakterem analyzovanych extrakti. Rada studii (Shepherd, 1984; Hop -
per, 1978) vénovanych objasnéni rozdilit mezi teoretickymi hodnotami elu¢nich ob-
jeml (vypolet na zdikladé molekulové hmotnosti analytu) a experimentdlné zjisténymi
daty, potvrdila existenci dalsich typl retenc¢nich mechanismi, resp. interakci mezi
danou latkou a gelem. Vedle Cisté SEC se mohou uplatiiovat téZ rizné adsorpcni jevy;
na zméné retence se mohou podilet i mechanismy odpovidajici rozdélovaci chromato-
grafii, zejména tehdy, pouZijeme-li mobilni fazi, jejiZ slozky se vyrazné&ji liS§i polaritou.
V pérech gelu je pak prednostné& zadrZovano rozpoustédlo s veétsi afinitou (podobnou
polaritou) k pevné matrici. Hodnota realného distribuéniho koeficientu K1 za podminek
GPC je dana souctem jednotlivych koeficienti:

Kt = Kskc + Kap + Kp

kde Kap vystihuje prispévek adsorpénich a Kp rozdélovacich jevil. Rovnice pro hod-
notu elu¢niho objemu pak ma tvar:

e = Vo + KtV

Je t¥eba zdtraznit, Ze uvedeny vztah predstavuje zna¢né zjednoduseni redlného chro-
matografického chovani analyti. Z praktického hlediska, zejména pro racionalni pla-
novani experimentdlnich podminek, md zna¢ny vyznam vyuZiti plvodni teorie Hilde
branda (Hildebrand et al, 1970), jejiz aplikaci pro chromatografii rozvinuli
Karger et al. (1976, 1978) a Schoenmakers et al. (1982). Jde o zavedeni
tzv. rozpustnostniho parametru §;, kter¢ v sob& zahrnuje miru, resp. prispévek poten-
cidlnich typl interakci charakteristickych pro jednotlivé slozky daného systému (tzn.
analyt — mobilni faze — gel) takto

8t = 824 + 620 + 28indSo + 26a0n

kde: 6qa — sloZka odpovidajici disperznim silam

do — permanentni dipol

dina — indukovany dip6l

6a — proton-donorovy dip0l

6p — proton-akceptorovy dip6l

Hodnoty jednotlivgch parametrii pro néktera chromatograficky vyznamna rozpouﬁ

tédla a gely jsou pro ilustraci uvedeny v tab. 1. Pokud jako mobilni fazi pouZijeme
sm&s rozpoustédel, vychdzime pii vypotu celkového rozpustnostniho parametru z pred-
pokladu o jeho aditivnich vlastnostech:

Stotek 1
kde @r je zlomek vyjadiujici objemové zastoupeni rozpouitédla r. Vlastni kapacitni

faktor K; pro distribuci sloZky (analytu) i v systému s mobilni fazi m a stacionéarni
fazi s lze urcit ze vztahu:
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Vm, i ns
[6m+6s 261) (6m—as) +In—

Nm

InKj=

kde: nm — pocet mold mobilni faze
ns — pocet moll staciondrni faze
Z analyzy vySe uvedeného vztahu vyplyvd, Ze v pripadé& rovnosti hodnot ém a ds nebo
pii rovnosti é; poloviné souc¢tu ds a ém, dojde k jeho zjednoduseni:

ns

NMm

Mechanismus separace za té&chto podminek by tudiZ odpovidal ¢isté vylucovaci chro-
matografii. Detailnf diskusi rfady dalSich aspektli ovliviiujicich GPC lze nalézt v pfe-
hledu, ktery zpracoval Gilbert (1984).

Vzhledem k povaze béZné sledovanych skupin kontaminantl, ale i s prihlédnutim
k charakteru latek pritomnych v extraktech ziskanych postupy shrnutymi v dvodni
Césti, jsou pro Gcely rezidudlni analyzy vyuZivany gely s vylucovacimi limity v rozmez{
1000 aZ 5000. Jde predeviim o materidly na bazi kopolymert styrénu a divinylbenzenu,
mezi nej¢astéji aplikované patfi Bio Beads SX-3 dodavany firmou Bio Rad (USA). Na
sloupci tohoto gelu s pouZitim mobilni féze cyklohexan-dichlormethan (1:1, v/v) byly
precistovany extrakty ovoce a zeleniny pfi stanoveni organofosforovych a organochloro-
vych pesticidi (Andersson, 1986). K obdobnym dGéelim a s tymiZ rozpoustédly,
aviak v poméru 85:15 (v/v), vyuzivali tento gel Ault et al. (1976). Fuchsbichler
(1983) pomoci identického systému piecistoval extrakty z ovoce a zeleniny kontamino-
vané navic pesticidy ze skupiny fenylmocovin, dinitroanilini a karbamatd. Pfi auto-
matizovaném odd&lovani organofosfatli, fenoxyalkanovych kyselin &i polychlorovangch
bifenylii (PCB) ze vzorki jak rostlinného, tak i Zivo¢iSného materidlu na Bio-Beads SX-3
Johnson et al. (1976) pouZivali smési toluen-ethylacetat (1:3, v/v). Tato mobilni
faze se osvédcila i pfi separaci lipidi od organochlorovych pesticidd & PCB ( Young
et al., 1984). Opét Bio-Beads SX-3, av3ak mobilnf fazi cyklohexan-ethylacetat (1:1)
vyuzZivaji Specht et al. (1981), kteff popsali aplikace pro fenoxyalkanové kyseliny
a jejich estery, dale v rdmci rozsdhlé studie sledovali (Specht et al, 1985) eluce
témeéF 400 pesticidl, jejich metabolitd a daldfich polutantd. Zadny z daldich gell Fady
Bio-Beads (napf. s oznafenfm SX-2, SX-8 ¢i SX-12) se neosvédCily. Hopper (1978)
testoval téZ gely na bdzi polyakryloyl-morfolinu (Enzakryl K1 a K2, firmy Koch light
Lab., Velka Britdnie) a na bazi polyethylenglykol-dimethylakrylatu (PGM-2000, OR-PVA
6000 a OR-PVA 2000 firmy EM Laboratories Inc., USA). Jako nejlepsf byl vyhodnocen
systém gel OR-PVA 2000, mobilni faze dichlormethan-aceton 3:7 (v/v). K pomé&rn&
¢asto vyuZivanym gelim v rezidudlni analyze patii i Sephadex LH-20 (Pharmacia Fine
Chemicals, Svédsko). Jeho vyuZitim pii stanoveni pesticidi a PCB se zabyvali Stall-
ing et al. (1972). Zajimavd je i studie, kterou uverejnili Giger, Schaffner
(1978). Obecné pouZivané mobilnf fdze, s ohledem na charakter tohoto gelu (tab. I),
jsou vice polarnf neZ v pripadé Bio Beads SX-3.

Cilem na8i prace bylo srovnat vlastnosti nékolika typl geld, jak zahra-
ni¢nich, tak i vyrobenych v tuzemsku, a na zdkladé ziskanych poznatki
optimalizovat jpodminky pro analyzu jednotlivych skupin kontaminanti.

MATERIAL A METODY

Materidly

Vepfové sddlo, hov&zi 1dj, kachnf sddlo, mlétny tuk, olej Fritol a rostlinny olej Ve-
getol byly ziskdny z obchodnf sité.

Rostlinny extrakt byl ziskdn takto: 50 g vojt&Sky bylo homogenizovdno se 100 ml
acetonu, homogendat byl zfiltrovdn do kulaté baiiky a filtrat zahu3t&n na objem cca
10 ml. Zahu3t&ny roztok byl pFfeveden do 50ml baiiky a dopln&n acetonem po znatku
— tzn., Ze 1 ml vysledného roztoku odpovidd 1 g plivodniho materidlu.
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Chemikalie

Zasobni roztok PCB, ktery obsahoval Delor 103 — 2,63 ug/ml a Delor 106 — 1,49 ug/ml
(v isooktanu) byl ziskan z VOPP Praha. Standardy chlorovanych fenolt dodala firma
Supelco, USA: 2/4-dichlorfenol, 2,4,5-trichlorfenol, 2,4,6-trichlorfenol, 2,3,4,5-tetrachlor-
fenol a pentachlorfenol.

Ostatni chemikalie byly ¢istoty p. a. (Lachema Brno), rozpoustédla byla pied pouZi-
tim ¢iSténa podle b&Znych postupit a pledestilovdna. Absolutni ethanol byl pfipraven
podle ndvodu uvedeného v Laboratorni upravé chemikdalii a pomocnych latek.

Diazomethan pouZivany k methylacim chlorfenolii byl pfipravovan alkalickym roz-
kladem Diazaldu (p-toluen-sulfonyl-N-methylnitrosamidu), ktery byl ziskdn darem 2z ka-
tedry organické chemie VSCHT.

Testované gely

Bio-Beads SX-3, 38—75 um, (Bio Rad, USA); XAD-4, 100—200 uym (Serva, Feinbio-
chemica, SRN); Sephadex LH-20, 25—100 um (Pharmacia Fine Chemicals, Svédsko):
EDMA H-113 a EDMA H-122, 20—30 um, (Tessek, Ceskoslovensko). Uvedené gely byly
24 hodin pPed plnénim chromatografické kolony suspendovdny v piisludné mobilni
fazi.

Technicka zafizeni a pFistroje

Spektrofotometr Specol 10 (Carl Zeiss Jena, NDR); diferenc¢ni refraktometr RIDK 101
se zapisovaCem TZ 4601 (Laboratorni pfistroje Praha); rotatni vakuovd odparka (Labo-
ratorni piistroje Praha, CSFR); uitrazvukovéa lazeii (Tesla, CSFR); homogenizdtor, MPW-
-309, (Mechanika precyzyjna, PR); HPLC pumpa HPP 4001, (Laboratorni pristroje
Praha, CSFR); ocelové kolony nerez (50x0,8 cm 1. D.), (Tessek, CSFR), déavkovaci
kohout (Rheodyne, USA) s 2ml ndstfikovou smyckou; plynovy chromatograf Hewlett-
-Packard 5880 A (USA) vybaveny detektorem elektronového zdchytu éNi ECD.

Vlastni usporadani pokusii

Vzorky rozpusténé v dané mobilni fdzi byly davkovény do systému 2ml smyckou.
PFi GPC c¢isténi tuk( byla koncentrace vzorki 150 mg/ml. V pfipad&, Ze rozpustnost
lipidid v mobilni f4zi nebyla uplna, byla provedena jejich extrakce, ziskany extrakt
byl zfiltrovan a filtrat dopinén elu¢ni smési tak, Ze v 1 ml byly obsaZeny lipidy odpo-
vidajici 150 mg plvodniho vzorku. Rostlinny extrakt byl nand3en v mnoZstvi, které
odpovidalo 1 g ptvodniho materidlu v 1 ml. Modelovy roztok PCB obsahoval smés
Deloru 103 (0,263 ug) a Deloru 106 (0,149 wg) v 1 ml; koncentrace CP v modelovém
roztoku byla 25 ug v 1 ml

Eluce lipidii a dalSich koextrakti z kolony byla sledovdna gravimetricky (po od-
stranéni rozpoustédla z jimanych frakci) nebo kontinudlné pfipojenym refraktometrem.
Eluce pigmentii byla navic zjis3{ovdna proméfovanim absorbance ziskanych frakci (1—4
mililitry).

PCB byly v eludtu sledovany pomoci GLC. Obdobné& byla sledovéna eluce CP po jejich
pievedeni na methylethery (k odparku dané frakce byly pfidany 2 ml etherového roz-
toku diazomethanu, ten byl po jedné hodiné odstranén proudem dusiku). Pfed nasle-
dujici analyzou bylo rozpous3tédlo z jednotlivych frakci odpafeno na rotatni vakuové
odparce (teplota lazné 50°C) a odparek byl rozpustén v 1 ml isooktanu. Objem né&stfi-
ku na chromatografickou kolonu byl 2 ul.

Plynovd chromatografie PCB i methyletherii CP po GPC byla provddéna na néapliiové
kolong (240 mm = 2 mm i. d.) se staciondrn{ fazi 3% OV-101 na Chromatonu
N-AW-DMCS (zrnéni 0,12—0,16 mm) za nésledujicich podminek: a) PCB — teplota ko-
lony — 210°C, teplota injektoru — 240°C, teplota detektoru — 300°C, priitok nosného
plynu (dusik) 40 ml/min.; b) CP — teplota kolony 170°C, ostatni parametry stejné
jako v pfipadé a). Vyhodnoceni chromatogrami bylo provedeno absolutni kalibraci —
metodou pfimého srovnéni sc standardem.
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Stanoveni PCB v realnych vzorcich

PFi analyze redlnych vzorkii tukit bylo €isténi provadéno bud vySe popsanym po-
stupem zaloZenym na GPC, nebo byla pouZita adsorpCni chromatografie na Florisilu
(Vavrova, 1990).

VYSLEDKY A DISKUSE

Jak jiZz bylo zdtrazn&no v teoretické d¢asti préace, 0¢inné odstranéni
koextrahovanych sloucenin je zdkladnim faktorem ovliviiujicim spolehli-
vost vysledkl rezidualni analyzy.

Pro naSe experimenty jsme zdmérné zvolili nasledujici dva modelove
systémy reprezentujici problém ,analyty a typické koextrakty“: 1. Poly-
chlorované bifenyly (PCB) — patfi mezi lipofilni nepolarni kontaminanty,
jez jsou kumulovany v tukové sloZce biologického materidlu. Pri stano-
veni téchto latek je tudiZ nutné reSit odstranéni koextrahovanych lipidii.
2. Chlorované fenoly (CP) — zastupuji skupinu poldarnéjsich (ionizovatel-
nych) kontaminantd, pri jejichZ izolaci prechézi do extraktu i fada pig-
mentt a dalSich sloZek, které jsou svym charakterem odliSné od koex-
trakt typickych pro predchozi pripad (disledek nutnosti pouZziti odlis-
ného zptsobu extrakce]).

V obou ptipadech byla ke sledovani eluce danych kontaminanti, resp.
k analyze jednotlivych frakci pouZita plynova chromatografie s detekci
detektorem elektronového zachytu (CP byly pred GLC prevedeny reakci
s diazomethanem na odpovidajici anisoly), jehoZ selektivita ve srovnani
s ostatnimi detektory h&Znymi v analyze kontaminant je miZ8i a naroky
na odstranéni koextrakt tudiz vys$si.

Pri testovadni Bio-Beads SX-3 jsme jako mobilni fazi pouZili nejprve
smés cyklohexan-ethylacetat. PI'i poméru (obj.) téchto rozpouStédel 1:1,
coZ odpovidd hodnoté rozpustnostniho koeficientu 8,5 (tab. 1), bylo do-
sazeno Uplného oddéleni lipiddi od PCB, resp. smési Deloru 103 a 106.
Elu¢ni objemy sledovanych latek jsou zfejmé z obr. 1, pro jednotlivé
druhy lipidli se prakticky neliSily. Nejvy8si hodnoty elu¢nich objemi
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1. Eluce sledovanych latek na Bio-Beads SX-3. Mobilni faze cyklohexan:ethylacetat
(1:1; v/v) — Elution of studied substances on Bio-Beads SX-3. Mobile phase of cyclo-
hexane:ethylacetate (1:1; v/v)
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I. Rozpustnostni parametry pro eluéni ¢inidla a gely (prevzato z prdace Gilbert,
1484) — Parameters of solubility for elution agents and gels (taken over from the
study by Gilbert, 1984) 2

Eluéni ¢inidlo nebo 10

napliin 84l 812 Sind 8al opt3 s 1A 515
Hexan 7.3 — — — _ 7.3 7,3
Diethylether 6,7 2,4 0,5 - - 3,0 7.3 7.5
Cyklohexan 8,2 — - - — 8,2 8,2
. . 77 2,6 3,5 8,8 9,1
Ethylacetat 7.0 ; 1,0 . 2.7 8.5 8.9
Propylamin 7.3 1,7 0,2 1.8 5,5 8,8 8,9
Toluen 8,9 — — — 0,6 89 8,9
. o fhins 8,2 2,8 3,9 9,5 9,1
letrahydrofuran 7.6 35 0,8 . 3.7 87 9.1
Benzen 9,2 — — — — 9,2 9,2
. ) 8,7 1,5 2,8 9,3 9,3
Ghlgratorm 8.1 30 0,5 6,5 05 9.3 9.3
Aceton 6,8 51 1,5 - 3,0 9,4 9,6
Dichlormethan 8,9 3,1 3,0 99 9,7
Dioxan 7,8 5.2 1,0 — 4,6 9,9 10,1
| Propan-2-ol 7.7 3,0 8,0 11.5 1145
| Dimethylformamid 7,9 6,2 2.4 — 46 11,4 11,8
Propan-1-ol 7.8 3.3 8,5 12,0 11,9
Dimethylsulfoxid 8,4 6,1 2.1 — 5,2 11,5 12,0
. 7.5 8,8 3,0 11,9 11,9
Acatontted 6.5 8,5 2.8 —~ 38 125 121
Ethanol 6,8 3,4 0,5 6,9 6,9 12,5 12,7
7,4 6,0 10,9 14,5 14,5
Methanol 6.2 49 08 8.3 8.3 14.4 145
Voda —_ —_ — — — — c.23
Polystyren 9,1—9,2

Sephadex LH-20 c.12¢

Polyakrylamid y156
Celulosa 145—16,5

' Hodnota v jednotkdch (4,19.10¢ J/m3) — The value in (4.19.10° J/m?)

2 Kombinovana hodnota (ép) podle Bartona (1975) — The combined value (4,)
after Barton (1975)
3 Kombinovand hodnota (46,) podle Bartona (1975) — The combined value (én)

after Barton (1975)

Vypocteno podle Kargera (1976) — Calculated after Karger (1976)

Celkova hodnota vypocCtend z dat pro vypafovani — ‘The total value calculated from
data on evaporation

Odhad — Estimate

-

v

()

(sledovano pomoci ,0n-line“ pfipojenym refraktometrem) pFi analyze
extraktl rostlinného materidlu kontaminovaného CP vykazovaly pigmen-
ty s absorb&nim maximem 650 nm. PFri plynové chromatografickém vySe-
tfeni nasledujicich frakcei nebyla prokdzana pritomnost vetSiho mnozstvi
latek vyvolavajicich odezvu EC detektoru. Pri daném usporadani experi-
mentu (obr. 1) nebylo oddéleni chlorfenolt od interferujicich latek do-
sazeno. Obr. 2 ilustruje vliv sloZeni mobilni faze na separaci sledovanych
skupin latek. Rozpustnostni parametr mobilni faze cyklohexan-chloro-
form (obj. — 1:4) byl v tomto pripadé vyss5i — 9,1. Oddé&leni lipid od
PCB se jesSté zvyraznilo, isp&sné bylo i preisténi chlorfenolu.

XAD-4, ktery byl testovan v dalsi fazi naSi prace, je obdobné jako Bio-
-Beads SX-3 materidl na bdzi kopolymeru styren-divinylbenzen. Jak vy-
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2. Eluce sledovanych latek na Bio-Beads SX-3. Mobilni fize cyklohexan:chloroform
(1:4; v/v) — Elution of studied substances on Bio-Beads SX-3. Mobile phase of
cyclohexane:chloroform (1:4; v/v)

plyva z obr. 3, nelze pri pouZiti mobilni fédze cyklohexan-ethylacetat
(1:1) oddélit chlorfenoly od koextraktli, v pripadé vzorkl tukd kontami-
novanych PCB dosSlo jen k Castecnému oddéleni. Jednim z divodd miZe
byt i vyssi hodnota vylu€ovaciho limitu tohoto gelu. Ani pouZiti acetonu
s hodnotou rozpustnostniho parametru 9,5 nevedlo (obr. 4) k dosaZeni
uspokojivych vysledkii. Elu€ni zéna CP se sice zuZila, ale byla zcela
prekryta zonou pigmentda.

Dalsim gelem, u kterého byla posuzovdna vhodnost pro piecistovani
vzorki pred GLC analyzou, byl Sephadex LH-20. ProtoZe tento materidl
botnd dobfe v polarnich rozpoustédlech, studovali jsme chovdni modelo-
vych vzorkd pri aplikaci ethanolu jako mobilni faze. PouZziti Sephadexu
LLH-20, i pres zdanlivé pozitivni vysledky (obr. 5), je za téchto podminek
limitovano jak rozpustnosti tuki, tak i extrahovatelnosti PCB. Tak napf.
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x) eluovano pouze 50 % aplikovaného PCP
3. Eluce sledovanych lditek na XAD-4. Mobilni faze cyklohexan:ethylacetat (1:1; v/v)

— Elution of studied substances on XAD-4. Mobile phase of cyclohexane:ethylace-
tate (1:1; v/v)
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4. Eluce sledovanych latek na XAD-4. Mobilni faze: aceton — Elution of studied sub-

stances on XAD-4. Mobile phase: acetone

pri extrakci 1,5 g veprového sadla s obsahem 2 ppm Deloru 106 10 ml
absolutniho ethanolu prejde do kapalné faze pouze 5 Y% hmotnosti na-
vazKy tuku a 43,2 % PCB. Pokud jde o CP, bylo by moZné tento systém
vyuzit pro oddéleni zejména niZe chlorovanych analyti, u PCP byla za-
znamendana vysoka hodnota elu¢niho objemu, zfejmé v disledku jeho in-
terakce s gelem, ve smyslu popsaném v tvodni Casti prace. Pro oddéleni
tukt a PCB byla vyzkouSena mobilni faze aceton-ethanol (3:1) s nizsi
hodnotou rozpustnostniho parametru (6 = 10,3), ve které se tuky lépe
rozpoustéji, a i extrahovatelnost PCB je dobra. Jak je zfejmé z obr. 6,
nedoslo bohuZel ke stoprocentnimu oddéleni z¢n analytli, jejich prekryv
odpovida asi 1 ml, v ndm je obsaZeno jesté asi 5 00 hmotnosti navazky
vzorku tuku. Vzorky s CP nebyly v tomto systému analyzovany.

Jak jiz bylo Fec¢eno, dosaZeni Zddouciho ¢isticiho efektu je moZné na
gelech s hodnotami vylu€ovacich limiti zhruba do 5000. Tomuto pozZa-
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x) PCP nehvlo v tomto objemu eluovano

5. Eluce sledovanych latek na Sephadexu LH-20. Mobilni fdaze: ethanol [absolutni] —
Elution of studied substances on Sephadex LH-20. Mobile phase: ethanol (absolute)
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B8. Eluce sledovanych latek na Sephadexu LH-20. Mobilnf fdaze: aceton:ethanol (3:1;
v/v) — Elution of studied substances on Sephadex LH-20. Mobile phase: acetone:
ethanol (3:1; v/v)

davku mevyhovuje Zadny z dostupnych materialt na tuzemském trhu.
Ve spolupréci s firmou Tessek jsme ovérovali funkci experimentalnich
Sarzi na bdézi ethylen dimethakryldtu oznacdené EDMA H113 a EDMA
H122, jejichZ vylu€ovaci limity (dodavatelem stanovené v tetrahydrofu-
ranu) byly 800, resp. 4000. Pri pouZiti acetonu jako mobilni faze (v méné
polarnich fazich gel prakticky nebotnal), nebylo moZné oddélit PCB od
lipid{i, separace pigmenti na gelu EDMA H113 byla pfijatelnd, u tetra-
chlorfenold a PCP vSak evidentné prevlddal, pokud jde o charakter re-
tence, adsorptni mechanismus (obr. 6). Spoluprdce se zminénou firmou
v oblasti testovéni ji vyrobenych gelii pokracuje.

ProtoZe na zéklad& zkuSenosti, které mame dosud k dispozici, je pro
oddéleni PCB od tukd nejvhodnéjsi systém gel Bio-Beads SX-3, mobilni
faze chloroform-cyklohexan (4:1), byl tento vyuZit ke srovnani s osvéd-
¢enym klasickym postupem vyuZivajicim k prediSténi vzorki adsorpéni
chromatografii na sloupci aktivovaného Florisilu. Tab. II ilustruje dobrou
shodu ziskanych vysledkl. Z dalSich vyhod GPC je tieba zdfiraznit vy-
znamné zjednoduSeni ¢€istictho kroku a jeho dobrou opakovatelnost (ne-
zavislost na SarZi a zpilisobu pripravy sorbentu, jako je tomu v pripadé
Florisilu).

I1. Extrahovatelnost lipidii a polychlorovangch bifenylii pro sddlo — Extraxtability ot
lipids and polychlorinated biphenyls for lard

Rozpoustédlo/latka Lipidy [%] ‘ PCB [%]
Ethanol (abs.) 5,0 43,2
Aceton 39,5 89.8

Zavérem bychom chtéli vyslovit pfesvédéeni, Ze GPC nalezne Siroké
uplatnéni v laboratofich zabyvajicich se danou problematikou.
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nHcrekuus, Ilpara): JMcmoJib30BaHME rejieBOM NPONYCKHOI Xxpomarorpadmm npu ompe-
JleleHMN 3arpasHuTesnest B GrosormueckoMm marepmuasne. Potravinaiské Veédy, 8, 1990 (4):
241—251.

Ilist pasjiesieHyust KOOKCTParMpoBaHHLIX BEIICCTB, KOTOPLIe Obl OBbUIM IMOMEXO0i IPHU Tocie-
JiylouieM Xpomarorpad)MuecKoM OIPEJICJIEHMM OCTATOUHBIX KOJMYECTB IECTMUMAOB U IPY-
I'MX OPraHMYeCKMX COEAMHCHMII, 3arpsa3HAiouiuX OMOJOrMUCCKMI MaTepual, C BBIFOAOM
MCIOAB3YIOT TEJIEBYI0 TPONYCKHYI0 Xpomarorpacuio. ITosropHast oumcrka o06pasuos,
COMIEPIKALMX, OCTATOUHBIE KOJIMUECTBA IOJMUXJIOPMPOBAHHBIX OM(EHMIOB MAM XIJIOPUPO-
BaHHBIX (PECHOJIOB IPOBOAMJIACE HA pasHooOpasHoM marepuane. s JAaHHOM LEIM Jyd-
M cebs onpasjan renp Bio-Beads SX-3 ¢ moOuibHOIM ha3oit xa0pohopM-IUMKIOreKCaH
(4:1, V/V). B paGore pannas npodieMarMKa IUMPOKO AMCKYTUPYCTCS M IIPUBOASTCA BO3-
MOXXHOCTHM NPMMCHCHHUS JAPYI'MX TUIIOB reJyen.

rejicsasi IPONYCKHast Xpomarorpadust; Moauxiopuposannbie OMGEHMIb; XJIOPUPOBAHHDIE
(DEHOJIBI; 3AarpsA3HMTEIN; OCTATOUHbIE KOJIMUECTBA

HAJSLOVA, ]. — POUSTKA, |]. — KOCOUREK, V. — DAVIDEK, J. (Institute of Chemical
Technology, Praha; Czech Agricultural and Food Inspection, Praha): Use of gel per-
meation chromatography in the detection o,‘ contaminants in biological material. Po-
travinarské Veédy, 8, 1990 (4): 241—251.

Gel permeation chromatography could be used with advantage for separation of
co-extracted substances, which might interfere with following chromatographic detes
mination of residues of pesticides and other organic compounds that contaminate the
biological material. The samples containing residues of polychlorinated biphenyls or
chlorinated phenols were purified on a whole range of materials. The best material
for these purposes was gel Bio-Beads SX-3 with the mobile phase of chloroform-cyclo-
hexane (4:1, v/v). In this study the problem is widely discussed. The possibilities of
using other gel types are given here.

gel permeation chromatography; polychlorinated biphenyls; chlorinated phenols; con-
taminants; residues

HAJSLOVA, J. — POUSTKA, ]. — KOCOUREK, V. — DAVIDEK, J. (Chemisch-technolo-
gische Hochschule, Praha; Tschechische Landwirtschafts- und Nahrungsmittelinspektion,
Praha): Ausnutzung der Gelpermeationschromatographie bei der Bestimmung von Kon-
taminanten im biologischen Material. Potravinaiské Veédy, 8, 1990 (4): 241—251.

Zur Trennung von koextrahierten Stoffen, welche die nach folgenden chromatogra-
phischen Bestimmungen der Pestizidresiduen und anderer organischer Verbindungen,
welche biologisches Material kontaminieren, stéren konnten, kann man vorteilhaft
die Gelpermeationschromatographie ausnutzen. Das Raffinieren der Proben, welche
Residuen polychlorierter Biphenyle oder chlorierter Phenyle enthalten, wurde bei
ciner ganzen Reihe von Materialien durchgefiihrt. Am besten hat sich fiir das vorgege-
bene Ziel das Gel Bio-Beads SX-3 mit der Mobilphase Chlorophorm-Zyklohexan (4:1,
V/V) bewdhrt. In der Arbeit wird die gegebene Problematik breit diskutiert und es
werden auch die weiteren Moglichkeiten der Applikation anderer Geltypen angefiihrt.

Gelpermeationschromatographie; Chromatographie; polychlorierte Biphenyle; chlorierte®
Phenyle; Kontaminanten; Residuen
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RECENZE

TRIACYLGLYCEROLS AND NUTRITION. RESEARCH STATUS AND FUTURE

TRIACYLGLYCEROLY A VYZIVA. STAV VYZKUMU A BUDOUCNOST

R. Huopalahti, H. Kallio, A. Lapveteldinen (Eds.)
Turku, University Press 1990. 136 s.

Jde o sbornik 16 referdtd prednesenych na mezindrodnim sympoziu uspotfddaném
v roce 1989 v Turku ve Finsku na pocest svétové uzndvaného potravinarského chemika
prof. Dr. Reino Linko pri ptileZitosti jeho v§znamného Zivotnfho vyro¢i a odchodu
na odpoc¢inek. Prof. Linko je zndm piedev§im jako odbornik v chemii lipidd, a proto
neprekvapuje, Ze sympozium bylo zamé&feno prdvé na tuto problematiku.

Triacylglyceroly ptitahuji pozornest védcd prdavé nynf z toho divodu, Ze byly vypra-
covany vhodné instrumentdln{ techniky jejich déleni a stanovenf, a tim nastala i moz-
nost hloub&ji prozkoumat jejich dlohu v metabolismu a ve vyZivé ¢lovéka. Z téchto
dvou hledisek byly vybrédny referdty na sympozium.

V tvodu zhodnotil vyznam profesora Linko jeho ndstupce prof. Kallio, a to
nejen z hlediska chemie lipidQ, ale celé polravinaiské védy. Prof. Linko sdm v hlav-
nim referatu shrnul vysledky své dvacetileté ¢innosti v oblasti lipidd, predevsim o slo-
Zenf lipidd mofiskych i sladkovodnich ryb a rybich jiker. Analyza rybich lipidd je ne-
obycejné slozitd, protoZe obsahujf vysoce nenasycené, a tim i velice oxylabilni mastné
kyseliny. Dr. Shukla popsal déleni rybich triacylglyceroli metodou kapalinové
chromatografie s vysokou udc¢innosti na obrdacenych fazich. O sloZitéj$fm postupu refe-
roval Kallio se spolupracovniky, podle nichZ se triacylglyceroly ze sledfho filé nej-
prve rozdélily na osm frakeci chromatografif na tenké vrstvé nasycené stifbrnymi solemi
a pak se dale frakcionovaly plynovou chromatografif s hmotnostni detekcf. Jinou
moznou metodu uvedl Laakso, spoCivajici v rozdéleni kolonovou kapalinovou
chromatografii na silikagelu impregnovaném stiffbrnymi solemi, ndsledovanou
subfrakcionaci plynovou chromatografii s pouZitim vnitinfho standardu. Dal3fm
vyznamnym piispévkem od znamého britského odbornika Dr. Christie byl
popis postupu stereospecifické analyzy triacylglycerolli z Zivo&idnych tkanf i z rostlin-
nych pletiv. Velmi sloZitd je analyza mlécného tuku, kde je pfitomno mnoho rdznych
typd triacylglycerolii; k cili vedla kombinace tenkovrstvé chromatografie s vysoko-
G¢innou kapalinovou chromatografii s plamenové ionizaénfm detektorem. K podobnému
ucelu (ke sledovani enzymové transesterifikace mlé&ného tuku) byla uplatnéna plynova
chromatografie na methylsilikonové koloné v kombinaci s riznymi metodami stanovenf
polohovych izomert. Pro nase odberniky ma velky vyznam piispévek o déleni triacylgly-
ceroll Fepkového (Brassica campestris L.) oleje po extrakci superkritickym oxidem
uhli¢itym metodou superkritické kapalinové chromatografie.

Karunen podal pfehled o sloZenf rostlinnych triacylglyceroll, kde srovnal sloZeni
mastnych kyselin riizngch olejii z vy33fch rostlin se sloZenfm triacylglycerolli nizsfch
rostlin, které obsahujf i ngkteré mastné Kkyseliny se €tyfmi aZ Sesti dvojnymi vazbami.

K vyznamnym pifspévkim v oblasti vyZivy patii Mutanenovou sdélenf o vgvoji slo-
Zeni triacylglycerold ve stravé finského obyvatelstva, u néhoZ se projevuje v posled-
nfch 15 letech pokles spotieby mdsla, narlst spotfeby syrd, smési mésla s olejem a riiz-
nych pomazdnek; pokles celkové spotieby tuku se v3ak v nejblizsf budoucnosti neoce-
kdva.

Obsah triacylglycerold v krevnim séru nenf pfili§ vysoky; nejniZ8f{ je u novorozenci
‘a postupné roste b&hem détstvi aZ po vice nez dvojndsobné hodnoty v dospélosti
(Viikari). Tyto sérové triacylglyceroly jsou rizikovym faktorem atherosklerotick¢ch
cévnich onemocnéni pti diabetu 2. typu (Uusitupa). ProtoZe toto onemocnéni se sice
projevuje aZ v pozd&jsim veéku, ale zadina jiZ v ¢asném détstvi, musi zdravotni vychova
plsobit na obyvatelstvo jiZ od nizkého v&ku (Jokinen aj.); ¢im diive se s vychovou
zacne, tim lepsich vysledkl s prevenci chorob krevniho ob&hu se dosdhne.

Prof. Jan Pokorny, DrSc.
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ENZYMOVA POTENCIOMETRICKA ELEKTRODA PRO STANOVENI
KYANOGENNICH GLYKOSIDU PECKOVEHO OVOCE

M. Voldfich, S. M. Rashed, E. Vrbova, M. Marek

VOLDRICH, M. — RASHED, S. M. — VRBOVA, E. — MAREK, M. (Vysokd 3kola
chemicko-technologicka, Praha): Enzymovd potenciometrickd elektroda pro sta-
noveni kyanogennich glykosidi peckového ovoce. Potravinaiské Védy, 8, 1990
(4): 253—260.

Imobilizace g-glukosidasy z horkych mandli na castecn& hydrolyzovanou nylono-
vou sitku a jejim upevnénim na téleso kyanidové iontové selektivni elektrody byl
pfipraven biosenzor pro stanoveni kyanogennich glykosidi v jddrech peckového
ovoce. Byly nalezeny optimélni pracovni podminky (pH 7,5; teplota 30°C) a elek-
troda byla pouZita ke stanoveni obsahu glykosidi v jaddrech nékolika odrtid meru-
nék, broskvi, Svestek a visni. Vysledky jsou srovnatelné s klasickym postupem,
metoda je vSak podstatné rychlejsi, instrumentdlné nendrotnd — vhodna pro ze-
médelskou a potravinarskou praxi.

amygdalin; kyanogenni glykosidy; imobilizovand g-glukosidasa; enzymova elektro-
da; biosenzor

B8hem technologického zpracovani peckového ovoce dochdzi k hydro-
lyze kyanogennich glykosid{l, zejména amygdalinu obsaZzeného v jadrech
pecek, a degradacni produkty vcetné nebezpecného kyanovodiku mohou
byt nalezeny ve vyrobcich. NebezpecCi vysSSich obsahti HCN ve wyrob-
cich je aktudlni zejména v pripadé vyroby kompotl z celého ovoce bez
predchoziho odpeckovani, kdy mnoZstvi HCN v jedlém podilu b&Zné por-
ce kompotu miZe byt vy3si nez maximalni denni pfipustna davka (ADI)
(Voldfich et al, 1989). Jednim z rozhodujicich faktor( ovliviiujicich
obsah HCN ve vyrobcich je mnoZstvi kyanogennich glykosidd ve zpraco-
vavaném ovoci. Proto je pro vyrobu kompotli bez odpeckovidni nutné
vybirat odridy s nizkym obsahem kyanogennich glykosidii. V této sou-
vislosti vystupuje potFeba rychlé metody stanoveni obsahu kyanogennich
glykosidl v ovoci.

Sumaéarni obsah kyanogennich glykosid je obvykle zjiStovan po jejich
hydrolyze, vé&tSinou nativnimi enzymy, izolaci uvolnéného kyanovodiku
a jeho stanoveni (AOAC, 1984; Kupchela, Syty, 1984; Vol-
dfich et al., 1989), nebo bez hydrolyzy plynovou chromatografii po de-
rivatizaci (Cairns et al., 1978), ¢i kapalinovou chromatografii na re-
verznich fazich (Kajiwara et al, 1986). VSechny popsané metody
jsou Casové a instrumentdalné pomeérné narocné. Jako vyhodné se z tohoto
pohledu jevi pouZiti enzymové elektrody pro stanoveni kyanogennich
glykosidu.

Potenciometricky biosenzor pouzitelny pro stanoveni kyanogennich
glykosidii — kombinace g-glukosidasy s iontové selektivni kyanidovou
elektrodou — byl jednou z prvnich tspésSnych aplikaci pouZivanych vSak
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spiSe pro ucely studia vlastnosti systému ¢i jeho ¢asti. g-Glukosidasa byla
imobilizovana v polyakrylamidovém gelu, ktery byl v kontaktu s mem-
branou ISE (Llenado, Rechnitz, 1971). Metodu naro¢nou na
pfipravu zafizeni s pomérné dlouhou dobou ustdleni rovnovaZného stavu
zdokonalil Mascini (Mascini, Liberti, 1974), ktery suspenzi
$-glukosidasy rozetiel pfimo na membranu kyanidové ISE a prekryl dia-
lyzaéni membranou.

V predkladané praci byla metoda dale zdokonalena, byly nalezeny
optimédlni pracovni podminky prFipravené enzymové elektrody. Biosenzor
byl pouZit ke stanoveni obsahu kyanogennich glykosidi v jadrech (se-
menech) peckového ovoce.

MATERIAL A METODY

Vzorky broskvi rdiznych odrfid byly doddny z JZD Prusanky, vzorky merunsk z V3Z
Brno v Lednici na Moravé. Visné a Svestky bliZze neurdené odridy byly ziskdny ze s. p.
Konzervarny lihovary Nové Mé&sto nad Metuji.

Krom& béZnych chemikalii dodanych s. p. Lachema Brno byly pouZity g-glukosidasa
-— emulsin (E. C. 3.2.1.21.) izolovana z hofkych mandli (Sigma, USA), cyklohexyliso-
kyanid a glutaraldehyd (Fluka).

Priprava elektrody — 0,13 mg g-glukosidasy v roztoku fosfatového pufru
pH 5,5 bylo kovalentn& navdzédno reakci s glutaraldehydem a cyklohexylisokyanidem na
¢astetné hydrolyzovanou nylonovou sitku (Vrbova, Marek, 1990). Sitka byla
pomoci gumového krouzku upevnéna na téleso iontové selektivni kyanidové elektrody
06-27 Krytur Turnov. Vlastni méfeni bylo provddéné v temperované ndadobce (5 ml)
michané magnetickym michadlem proti referentni nasycené kalomelové elektrodé
RCE 101 téhoZ vyrobce. Elektrody byly ptipojeny k acidimetru A 333 (Druopta Praha).
Zmény potencidlu s ¢asem byly registrovany na zapisovaci TZ 4200 (LP Praha).

Stanoveni kyanogennich glykosidi enzymovou elektrodou
— Z deseti aZ dvaceti pecek (asi 5 g jader) byla postupné vyjmuta jddra. KaZdé bylo
po rozbiti pecky vloZeno do predem zvadZené kadinky s 20 ml methanolu. Po dal3im
vazeni bylo do nadoby s iddry piiddno 80 ml vody a obsah zahfat k varu a vafen po
dobu 15 minut. Po inaktivaci prirozenych enzymi byla jadra z roztoku vyjmuta a mle-
ta na tFistivém mlynku na kavu, poté byla prevedena s inaktivaénim roztokem do 100m!
odmérné baiiky. Baiika byla doplnéna destilovanou vodou, jeji obsah byl 30 minut
intenzivng michdn a poté filtrovan, 1 ml filtrdtu byl davkovdn do mérné nadobKky s en-
zymovou a referentni elektrodou temperované na 30°C se 4 ml fosfatového pufru pH 7,5
(1=0,2). Obsah mérné nadobky byl po dobu 30 s michd&n magnetickym michadlem,
poté bylo michadlo vypnuto a po daldich 400 s byl ode&itdn potencidl enzymové elek-
trody. Stanoveni bylo provadéno metodou kalibraéni primky.

VYSLEDKY A DISKUSE

Dtikladny popis pfipravy elektrody a vlastnosti systému je pFfedmétem
na$i predchozi prace (Rashe'd et al, 1990), presto v3ak zédkladni
faktory ovliviiujici praktickou pouZitelnost biosenzoru uvddime i v tom-
to pfispévku.

Vliv nejvyznamnéjsich faktori (pH a teploty) je demonstrovdn na
obr. 1 a 2. Z vysledkii je zfejma opodstatnénost volby pH 7,5 a teploty
30°C jako optimdlnich parametrfi, kdy je odezva enzymové elektrody
relativng nejvy3si a soutasn# bez negativnich diisledkil pro enzym a elek-
trodu. Daldim faktorem ovliviiujicim odezvu elektrody je michéani, k hyd-
rolyze glykosidli dochazi jen v tésné blizkosti enzymu a vlivem michani
se uvolnéné kyanidové ionty (resp. HCN) vzdaluji od membrény ISE, jak
je patrné z priib&hu kfivky na obr. 3. Jako optimalni byl pouZit popsany
postup, pFi kterém byl obsah nadobky po pFidani vzorku nebo standard-
niho roztoku amygdalinu michdn 30 s a vlastni potencial byl odecitan
po dalsich 400 s v nemichaném roztoku.
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10 30 50 70 tl°C)

1. Vliv pH; A — zdvislost aktivity g-glukosidasy na pH; B — zavislost odezvy CN— ISE
na pH pri konst. koncentraci CN—; C — zavislost odezvy enzymové elektrody na pH
pii konst. koncentraci amygdalinu — The effects of pH; A — dependence of g-glu-
cosidase activity on pH; B — dependence of CN~ ISE response on pH at constant CN—
concentration; C — dependence of enzymic electrode response on pH at constant
amygdalin concentration

Priklad zdznamu ze zapisovaCe — zdavislost potencidlu enzymové elek-
trody pri riznych koncentracich amygdalinu na Case je uveden na obr. 4
a reprodukovatelnost pribehu ustdleni rovnovahy po vypnuti michadla
pro 'tfi vybrané koncentrace amygdalinu je zfejma z hodnot v tab. I.
Z vysledki plyne, Ze nejsou vyrazné rozdily v rychlosti ustdleni poten-
cidlu, cas 400 s je pro odecitdni konecné hodnoty dostateCny a dosaZené
hodnoty v rozsahu meéfenych koncentraci jsou pomérné reprodukovatel-
ne.

150 A

B
2. VIliv teploty; A — zavislost
odezvy enzymové elektrody na

teplote pri konstantni koncent-
raci amygdalinu; B — zdvislost
odezvy CN- ISE na teploté pii
konst. koncentraci CN— — The
effects of temperature; A —
dependence of enzymic elec-
trode response on temperature
at constant amygdalin concen-
tration; B — dependence of
CN~- ISE response on tempe-
rature at constant CN- con-
centration
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504
3. VIiv michani — zdvis-
lost odezvy enzymové e-
lektrody pri konstantni
koncentraci amygdalinu
401 na otitkach michadla —
The effects of stirring —
dependence of enzymic e-
lectrode response at
constant amygdalin con-
0 400 600 800 1000 [min”)] centration on  stirrer
otacky speed

el
e

Pii izolaci glykosidl z pecek byla jadra bezprosttedné po rozbiti pecky
ponofena do methanolu, aby ptred tepelnou inaktivaci prirozeného emul-
sinu nedochdzelo k rozkladu glykosidii a vytékdni uvolnéného HCN.
Pfi ndasledujicim zdhfevu byl methanol vyvaien. Pro pfipad netplného
odstranéni methanolu byl sledovan vliv methanolu na odezvu enzymové
elektrody. Zavislost potencidlu elektrody pri konstantni koncentraci

-E1(mV]

1301 D 2,510 p m'_,\l,l"

1104

y 2.5.10* mot.\™!

— 2,510 " mol .l

4 '
/

/

4. Zavislost potencidlu
enzymové elektrody prii
riznych koncentracich
104 amygdalinu na Case —
Dependence of the poten-
AL 0,05 mms  tial of enzymic electrode
Y € at various concentrations
0 cools) of amygdalin on time
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i. Zmény potencidlu enzymové elektrody s ¢asem b&hem ustdleni rovnovadZného stavu
— Time changes in the potential of enzymic electrode in the process of equilibrium

state stabilization

Koncentrace " Potencidl [mV]
amygdalinu Mérent v dase [s]
cislo
[mol/l] ‘
B 100 200 300 400 500
25.10°3 1 —124 —128 —128 —130 —130
2 —126 —128 —129 —130 —130
3 —123 —127 —128 —129 —130
Sr 1,52 0,45 0,45 0,45 : 0
25,1074 1 —75 —79 —80 —80 —81
2 —72 —77 —79 —80 —81
3 —70 —76 —78 —79 —81
Sr 3,48 1,98 1,26 0,72 0
25.10-3 1 —39 —46 —49 —50 —52
2 —35 —44 —48 —50 —52
3 —36 —45 —48 —50 —51
K 5,68 2,22 1,19 0 1,10
sy — koeficient variace

amygdalinu na rizném obsahu methanolu v mérfeném roztoku je na obr.
5. Z vysledku je patrné, Ze vliv methanolu se vyraznéji projevi pri kon-
centraci vy3si nez 5 % (hm.) methanolu v nadobce, tj. koncentraci, které
neni mozZné pouzitym postupem dosdhnout, ani kdyby nedo$lo k Zadné-
mu snizeni koncentrace methanolu pfi nasledujici tepelné inaktivaci pFi-
rozenych enzymi.

Stanoveni bylo provadéno metodou kalibracni primky (obr. 6). Detek¢-
ni limit metody je asi 107> molu glykosidu v litru roztoku v nadobce,
tj. pfi pouZivaném extrakénim postupu 0,02 % (hm.) glykosidii vyjadre-
nych jako amygdalin v Cerstvych jadrech.

EllmV)

100

504

[82]

10

20

me th

25 [%]
anol

5. Zéavislost potencidlu
enzymové elektrody pii
konstantni koncentraci a-
mygdalinu na obsahu
methanolu v méFeném
roztoku — Dependence
of the potential of enzy-
mic electrode at constant
amygdalin concentration
on methanol content in
the measured solution
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€ =-34,6 [-log C,) + 214.8
r= 0,998

100+

60

20 >
. - - - 6. Kalibracni primka enzymové
3 b 5 6 -log C, elektrody — Calibration curve

ol enzymic electrode

Metoda byla pouZita ke stanoveni obsahu glykosidi v jadrech pecko-
vého ovoce (tab. II). V tabh. II jsou pro srovndni uvedeny také hodnoty
zjisténé klasickym postupem po hydrolyze enzymil nativhimi enzymy,
izolaci uvolnéného HCN a jeho stanoveni kyanidovou ISE (Voldfich
et al., 1989). Hodnoty ziskané ob&ma postupy jsou srovnatelné, pricemz
vysledky dosaZené pouZitim enzymové elekirody jsou celkové vySSi prav-
dépodobné v disledku nizsich ztrat pri pripravé vzorku. Reprodukovatel-
nost stanoveni byla téZ srovnatelnd s klasickym postupem, varia¢ni koe-
ficient t¥i paralelnich stanoveni nepfevySoval 10 %; tato relativng vy3ssi
hodnota je dana hlavné nehomogenitou vzorku — rliznym obsahem
glykosidi v jednotlivych plodech.

Plivodni elektroda byla pouZivdna po dobu péti tydni nékolik hodin
denné, kalibra¢ni kFivka ziskand na pocCatku byla pravidelné ovérovana
a platila po celou sledovanou dobu, béhem které se vlastnosti systému
témeér nezmeénily. Mezi mérfenimi byla elektroda s enzymem uchovdvana

{I. Obsah kyanogennich glykosidii v jddrech — semenech cerstvého peckového ovoce
— The content of cyanogenetic glycosides in kernels — seeds of fresh stone-fruits
Obsah glykosidi
amygdalinu v &erstvych jadrech
Ovoce Odriida
enzymovou »
elektrodou kiasicky
Broskve Sunhaven 0,28 0,22
Sunflower 1,32 1,02
Starking Delicious 0,53 0,49
Redhaven 1,26 1,11
Meruiiky DZankojskij 0,01 0,01
LE 1434 0,06 0,05
Velkopavlovicka 0,05 0,05
RR 2N§ 1,34 1,28
LE 808 0,33 0,30
Visng neuréend 6,85 6,50
Svestky neurtend 0,29 0,26
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v pufru pH 5,5 pii 4°C. Za stejnych podminek byly skladovany také re-
zervni sitky s imobilizovanym enzymem. Pribéh kalibracni krivky byl
pro razné sitky velmi podobny a neménil se ani po pil roce skladovani
za uvedenych podminek.

ZAVER

Prima potenciometrie s vyuZitim biosenzoru — kyanidové ISE s imobi-
lizovanou g-glukosidasou je instrumentdlné nenarocnda, rychld, dosta-
tecné citliva a presna metoda pro stanoveni obsahu kyanogennich gly-
kosidG v jadrech peckového ovoce. Metoda je pouZitelnd v zemédélstvi
i v potravinarské praxi.
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BOJIJIPKIMX, M. — PALIEJL, C. M. — BPBLOBA, E. — MAPEK, M. (XMMHKO-TCXHOJIOI'1-
YCCKMIT MHCTUTYT, T1para): depMeHTHBIT MOTCHIMOMCTPHYECKNIT 2JEKTPOA IJIA onpejene-
HHUA OMAHOIEHHBIX IVIMKO3MJA0B KOCTOYKOBBIX ILJIOJOB. Potravinai'ské Védy, 8, 1990 (4):
253—260.

ITyrem mmmoOuamsanmu S-riMKo3miassl M3 ropbkoro MMHAQNS HA 4YACTMUYHO I'MJPOJIN3NU-
POBAHHOI HMJIOHOBOJ CCTKE M €C NMPUKPCIUICHUHA K TCJNY LMAHMUJIHOI'O MOHOCEJICKTUBHOIO
JJICKTPOAA aBTOPLI MPHUIOTOBMIM OMOJATUMK JUIsE ONMPCJIC/ICHUs [MAHOTEHHBIX IVIMKO3UJIOB
B siJ[paXx KOCTOYKOBBIX IUI0OJ10B. HaitjieHsl onrumalnbHple paboume ycinosuss pH 7,5; Tem-
neparypa 30°C) u anekTpo)i Obljl MCHOJIB30OBAH JUISL ONPCJCICHUA COJCPXKAHUS TJIMKO3M-
JIOB B siJIpaX KOCTOUYEK HECKOJBKMX COPTOB aOpPMKOCOB, IEPCHMKOB, CJIMB M BHUILICH. Pe3yJib-
TaThl COMOCTABMMBI C KJIACCMUYCCKMM MCTOJOM, OJIHAKO OMNMMCAHHBII METOJ 3HAYUTEIBHO
OpicTpCC, B MHCTPYMEHTAJIILHOM OTHOLUCHMM HETPEBOBATENCH M TIPUIOJICH JUIA CEJILCKO-
XO035ICTBEHHOI M TIPOJIOBOJILCTBCHHON MPAKTHKMY,

AMUIIQJIMH; UMAHOTCHHBIC IIMKO3M/Ibl; MMMOOIIM3NPOBAHHAA (-TIUKO3M/a3a; (peprenT-
HBIIT DJICKTPOJI; OMojarumk
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VOLDRICH, M. — RASHED, S. M. — VRBOVA, E. — MAREK, M. (Institute of Chemical
Technology, Praha): An enzymic potentiometric electrode for assays of cyanogenic
¢lycosides in stone-fruits. Potravinaiské Védy, 8, 1990 (4): 253—260.

A biosensor for assays of cyanogenic glycosides in kernels of stone-fruits was made
by means of immobilization of §-glucosidase from bitter almonds on a partially hydroly-
zed nylon net; the net was then fixed to the body of a cyanide ion-selective electrode.
Optium working conditions (pH 7.5; temperature 30°C) were found, and the
electrode was used for assays of glycoside contents in kernels of several varieties
of apricots, peaches, plums and sour cherries. The results are comparable with those
obtained by a traditional technique, but the method is faster, and no expensive instru-
ments are needed — it can be recommended for agricultural and food production
practice.

amygdalin; cyanogenic glycosides; immobilized g-glucosidase; enzymic electrode;
biosensor

VOLDRICH, M. — RASHED, S. M. — VRBOVA, E. — MAREK, M. (Chemisch-technolo-
gische Hochschule, Praha): Enzym-potentiometrische Elektrode zur Feststellung kyano-
genischer Glykosiden von Steinobst. Potravinaiské Veédy, 8, 1990 (4): 253—260.

Mittels Immobilisation §-Glykosidase aus Bittermandeln auf zum Teil hydrolysiertes Ny-
lonnetz und dessen Befestigung an den Koérper der zyanid-ionischen selektiven Elektro-
de wurde ein Biosensor zur Feststellung von zyanogenen Glykosiden in den Steinobst-
kernen vorbereitet. Man fand optimale Arbeitsbedingungen (pH 7,5; Temperatur 30°C)
und die Elektrode verwendete man fiir die Feststellung des Glykosidengehalts in den
Kernen einiger Aprikosensorten, Pfirsichsorten, Pflaumen- und Sauerkirschensorten.
Die Ergebnisse sind vergleichbar mit dem klassischen Vorgang, die Methode ist jedoch
wesentlich schneller, instrumental weniganspruchsvoll — geeignet fiir die landwirt-
schaftliche und Lebensmittelpraxis.

Amygdalin; zyanogene Glykoside; immobilisierte g-Glykosidase; Enzymelektrode; Bio-
sensor
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IZOLACE ENZYMOVEHO PREPARATU SOJOVE LIPOXYGENASY-II PRO
POUZITI V POTRAVINARSTVI

P. Sktivan, Z. Strnad .

SKRIVAN, P. — STRNAD, Z. (Vysoka $kola chemick&lechnologickﬂ, Praha): Izo
lace enzymového prepardtu s6jové lipoxygenasy-11 pro pouZiti v potravindistol.
Potravinaiské Védy, 8, 1990 (4): 261—271.

Byla vypracovana jednoduchd metoda pripravy enzymového preparatu sOjové li-
poxygenasy-11. Izolace byla provdd&na vsddkové a jejim principem je frakcionace
proteinii extraktu z odtu¢néné enzymové aktivni s6jové mouky na DEAE-celulose.
Izolat ziskany timto jednostupiiovym postupem, ktery vykazoval 34ndsobné vy3si
aktivitu lipoxygenasy-II proti ptivodnimu extraktu, byl ddle podroben mrazové
sublimaci. Tak byl ziskan prepardt v krystalické formé, jehoZ aktivita klesla prti
mrazové sublimaci ve srovndni s izolovanou frakci pouze nepatrné.

frakcionace proteinii; s6jovd mouka; mrazova sublimace

Lipoxygenasa (linoledt: Os-oxidoreduktasa; EC 1.13.11.12.) katalyzuje
oxygenaci esencialnich mastnych Kkyselin na prisludné hydroperoxidy.
V rostlinnych materidlech se vyskytuji dva typy lipoxygenasy — typ I
all (Belitz, Grosch, 1982), které se 1iSi substrdtovou specifitou
i chemismem katalyzované reakce. Jednim z hlavnich zdroji lipoxyge-
nasy jsou sojové boby (Kyzlink, 1980). Sojova lipoxygenasa-II na-
1éza uplatnéni jako soucdst aditiv zlepSujicich vlastnosti pSeni¢ngych tést
a jakost peciva (Frazier, 1979; Frazier et al, 1979; Hoseney
et al., 1980).

Sojova lipoxygenasa byla poprvé izolovana v Kkrystalické formé jiZ
v roce 1946 (Theorell et al, 1946). Od té doby bylo pro izolaci
a purifikaci tohoto enzymu uZito mnoha bé&Znych chromatografickych
metod, predevSim ionexové a gelové chromatografie (Christopher
et al, 1972; Verhne, Francke, 1972; Grosch et al, 1977,
Diel, Stan, 1978; Dressen et al.,, 1982). V literatufe se objevily
i zpravy o pouZiti afinitni chromatografie (Grossman et al., 1972).

Sojova lipoxygenasa-II byva aplikovdna ve form& enzymové aktivni
s0jové mouky nebo do urcité miry precisténych preparati. VysS§i mnoZstvi
sojové mouky vSak miZe mit za ndsledek zhorSeni senzorickych vlast-
nosti finalniho vyrobku vlivem leguminosového arématu a chuti.

Cilem na3i prace bylo co nejjednodussi cestou pripravit surovy enzy-
movy prepardt sojové lipoxygenasy-II, ktery by bylo moZné pouZit v pe-
kdrenské technologii.
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MATERIAL A METODY
PounZité chemikailie

S6jové boby Cerstvé, Soja Kolin; DEAE-celulosa, Lachema Brno.

PouZité pristroje

Liniovy zapisovac TZ 4200, Laboratorni pristroje Praha; UV detektor UVM 4, Vyvojo-
vé dilny CSAV; lyofylizatni zafizeni L.Z 9 CP, Frigera Kolin; Spektrofotometr Specord
M4, Zeiss Jena.

Pfiprava a rozhor odtutnéné enzymové aktivni sdjové mouky

Cerstvé s6jové boby, ziskané v zavodé Soja Kolin, byly v laboratofi uchovavany pki
teploté —18°C. S6jova mouka byla piipravena semletim bobéi na laboratornim 3rotov-
niku a prosatim na situ o svétlosti ok 0,315 mm. Pro vedkeré daldi prdce byl pouZit
propad. Ziskand mouka byla odtuc¢iovdna petroletherem.  Vysledky rozboru sdjové
mouky pred odtu¢né&nim jsou shrnuty v tab. L

Stanoveni enzymové aktivity lipoxygenasy-II

Stanoveni bylo provddé&no spektrofotometricky (Skrivan et al, 1987), jednotka
enzymové aktivity (1 u) odpovidd zmé&né& adsorbance pri vinové délce 234 nm o 0,001
za minutu. Vysledky stanoveni aktivity v odtuénéné s6jové mouce pouZité pro izo-
lacni postupy shrnuje tab. II.

Obsah bilkovin ve vzorcich byl stanovovadn biuretovou metodou, v pripad& velmi
nizkych koncentraci méfenim absorbance pri 215 a 225 nm (K a3 et al., 1980). V tab.
IIT jsou uvedeny vysledky stanoveni obsahu bilkovin v odtu¢néné sojové mouce.

Vypotet specifické a celkové aktivity lipoxygenasy-II

Specifick4 ‘ aktivita byla vztahovdana na mg proteind ve vzorku. Pro jeji vypocet
plati néasledujici vztah:

Akty
Aktspec = [u.mg“l [1]
e
kde: Aktspec — specificka aktivita lipoxygenasy-11 [u.mg—"]
CR — obsah bilkovin v piislu¥ném prepardtu [mg.cm~—?3]
Akty, — enzymova aktivita lipoxygenasy-1I stanovend spektrofotometricky
[u.cm~3]
ddle plati:
Akteelk = Akty .V [u] [2]

kde: Aktcelx — celkovd enzymovd aktivita lipoxygenasy-1I, tj. celého objemu prislusné-
ho prepardtu [u]
1% — celkovy objem preparatu [cm?]

Izolace ionexovou chromatografii na sloupci DEAE-celulosy

Chromatografie ¢. 1

Prvnim experimentalnim krokem byla chromatografie enzymového extraktu na sloup-
ci DEAE-celulosy o rozmérech kolony 0,8x27,3 cm. Elu¢nim d¢initelem byl fosfatovy
tlumivy roztok pH = 6,5 o iontové sfle 0,05 mol/kg s linearnim gradientem kKoncentrace
NaCl v rozmezi 0—0,3 mol/dm3. Priitok elu¢niho ¢&inidla ¢inil 1,7 cm*min. B&hem
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1. Purifikace lipoxygenasy-1I chromatografif na DEAE-celulose v gradientu iontové sfly
eluéniho ¢inidla — Purification of lipoxygenase-1I with the help of chromatography to
DEAE-cellulose in iont power gradient of elution agent

chromatografie byly jiméany jednotlivé bilkovinné frakce odpovidajici odezvam na
zdznamu zapisovace (obr. 1). V izolovanych frakcich pak byla stanovena enzymova
aktivita lipoxygenasy-II (tab. IV).

Parametry nastavené na detektoru a zapisovacdi:
UV-detektor UVM 4: rozsah 1,5, vinovd délka 254 nm
Zapisova¢ TZ 4200: nap&ti 5 mV, posuv papiru 0,025 mm.s-!

Chromatografie ¢. 2

Dal3i chromatografie byla provedena obdobnym zplisobem, tj. na stejné kolon& s tymiz
podminkami, pfi¢emZ pfi eluci nebylo pouZito gradientu koncentrace NaCl, nybrz je-
jich skokovych zmén. Jednotlivé bilkovinné frakce byly z kolony eluovdny nasledu-
jicimi ¢inidly:

1. fosfatovy tlumivy roztok pH = 6,5 o iontové sile 0,05 mol/kg;

2. roztok NaCl o koncentraci 0,15 mol/dm3 v tomtéZ tlumivém roztoku;

3. roztok NaCl o koncentraci 0,30 mol/kg v tomtéZ tlumivém roztoku.

Chromatogram je uveden na obr. 2. Izolovdny byly opét Ctyfi frakce, v nichZ byla
stanovena enzymova aktivita lipoxygenasy-II (tab. V). Bilkovinna frakce ¢. 1, ktera
vykazuje enzymovou aktivitu, odpovidd, jak je zifejmé z chromatogramu, dvéma vrcho-
1dm.

Cilem dalsfho experimentu bylo zjistit, ktery z t&chto dvou vrchold je tvofen enzy-
mové aktivnf frakci bilkovin.
Chromatografie ¢. 3

Tato chromatografie probihala za zcela stejnych podminek vcetng eluc¢nich cinidel
jako piredchozi, tudiZ i chromatogram byl shodny. Tentokréat vSak byly oddé&len® jima-
ny dvé frakce odpovidajici prvnim dvéma vrcholim, ¢ili frakce & 1 z ptedchoziho po-
kusu byla jimédna jako dvé subfrakce F1 a F2 (obr. 2), v nichZ byla stanovena enzy-
mové aktivita lipoxygenasy-II (tab. VI).
Chromatografie ¢. 4

Vzhledem k tomu, Ze z tab. VI vyplyvd, Ze enzymovou aktivitu lipoxygenasy-1I vy-
kazuje subfrakce F1, bylo snahou tohoto chromatografického pokusu zmé&nou iontové
sily elu¢niho ¢inidla oddé&lit subfrakci F1 do F2. Pro eluci byla pouzita néasledujici ¢i-
nidla:
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2. Purifikace lipoxygenasy-1I chromatogralii na DEAE-celulose s pouZitim skokovych
zmeén iontové sfly elu¢nfho ¢inidla — Purification of lipoxygenase-11 with the help of
chromatography to DEAE-cellulose with the use of skip changes of iont power of
elution agent

fosfatovy tlumivy roztok pH = 6,5 o iontové sile 0,025 mol/kg,
fosfatovy tlumivy roztok pH = 6,5 o iontové sile 0,05 mol/kg,
roztok NaCl o koncentraci 0,12 mol/dm3 v tomtéZ tlumivém roztoku,
roztok NaCl o koncentraci 0,3 gnol/dm?® v tomtéz tlumivém roztoku.

LN S

Ani sniZenim iontové sily elucniho ¢inidla se nepodafrilo subfrakce F1 a F2 rozdélit.
Chromatogram je uveden na obr. 3. Timto zpisobem byla chromatografie provedena
dvakrat, pricemz poprvé byla zachycena celd frakce po eluci fosfatovym tlumivym
roztokem o iontové sile 0,025 mol/kg oznacena A (obr. 3) a pii druhém pokusu byla
jiména pouze jeji ¢ast oznacend B (obr. 3). V obou frakcich byla stanovena enzymova
aktivita lipoxygenasy-II, obsah bilkovin méfenim absorbance pfri vinovych délkach 215
a 225 nm a z téchto udaji byla vypoctena specificka aktivila na mg proteinu a puri-
fikacnf efekt P. E. (tab. VII):

Aktspec izol. frakce
PE=——m—mm— [3]
Aktspec extraktu

Izolace enzymového preparéatu lipoxygenasy-II vsddkovym zpiisobem

Vsddkovd metoda izolace enzymového preparatu sOjové lipoxygenasy-11 byla vypraco-
vana na zakladé vysledkl chromatografickych separaci na sloupci DEAE-celulosy. Pro
vsadkové izolace byla pouZivdna konstantni navdazka 20 g DEAE-celulosy, elu¢nim C¢i-
nidlem byl fosfatovy tlumivy roztok pH = 6,5 o intové sile 0,025 mol/kg. Bylo prove-
deno nékolik pokust, jejichZ cilem byla optimalizace objemu enzymového extraktu so-
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3. Purifikace lipoxygenasy-11 chromatograflif na DEAE-celulose s pouZitim skokovych
zmén iontové sfliv elu¢niho ¢inidla; oznacfeny separované frakce A a B — Purification
of lipoxygenase-I1I with help of chromatography to DEAE-cellulose with the use of
skip changes of iont power of elution agent; separated fractions A and B are indicated

Vv lcm?)

jové mouky odtucn&né petroletherem a elu¢nfho Cinidla na 20 g DEAE-celulosy, vzhle
dem k dc¢inku jednoho purifikadniho kroku.

DEAE-celulosa (20 g) byla suspendovéana v riznych objemech elu¢niho ¢inidla a k té-
to suspenzi byl pFidan prislusny objem enzymového extraktu odtucnéné sojové mouky.
Fo jedné hodin& michanf byl vznikly izolat odfiltrovan na frité. V ziskaném izoldtu byla
stanovena enzymovd aktivita lipoxygenasy-11 a vypocéten purifikacni efekt (rovnice
[3]). Vysledky jsou uvedeny v tab. VIII,

Priprava enzymového prepardtu sojové lipoxygenasy-1I pro technologické ately

Z predchozich preparanich pokus byla pro pripravu technického enzymového pre-
pardtu sojové lipoxygenasy-I1 zvolena vsddkovd metoda izolace uvedena v tab. VIII
pod ¢islem 5, a to z toho d@vodu, Ze objem elu&niho &inidla (Vec = 150 cm?) je do-
state¢n& nfzky a naopak objem enzymového extrakiu (Vex = 50 cm3) precisténého
na 20 g DEAE-celulosy relativné vysoky s pirihlédnutim k vysoké hodnoté& purifikacni-
ho efektu (P. E. = 34,3). Cely proces byl p&tkrdat opakovén, prFicemZ bylo ziskdno 970
centimetri krychlovych izolatu, kter¢y byl dale podroben mrazové sublimaci. Timto
zplGsobem bylo ziskédno 5,5 g preparatu.

Vlastnosti enzymového preparatu lipoxygenasy-II

V enzymovém prepardtu ziskaném uvedenym postupem byla nejprve stanovena enzy-
movd aktivita lipoxygenasy-II po rozpus$ténf 0,1 g prepardtu ve 40 cm3 fosfdtového
tlumivého roztoku pH = 6,5. Enzymové aktivita byla vztaZena na 1 cm3 roztoku a pie-
po¢tena na 1 g mrazové vysuSeného materidlu (tab. IX).

Ddle byla porovndna celkovd enzymova aktivita lipoxygenasy-II v celém objemu
izoldtu (970 cm3) a v celém ziskaném mnoZstvi mrazové vysuieného prepardtu (5,5 g)
(tab. X).

Enzymovd aktivita byla v ziskaném prepardtu stanovena jesté po jednom, dvou a tiech
mésicich skladovani pFi —18 °C (tab. XI).
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VYSLEDKY A DISKUSE

Snahou izolagnich a purifika¢nich experimentit nebylo izolovat enzym
v pravém slova smyslu, ale pouze ziskat prepardt s vyrazn& zvysenou
aktivitou lipoxygenasy-II, a to co nejjednodussim zptisobem, pokud moz-
no v jednom jediném kroku.

Vlastni pokus o pripravu takového preparatu se sklddal ze dvou G4sti.
V prvni ¢éasti byla pouZita ionexovd chromatografie extrakttt z odtud-
néné enzymové aktivni sojové mouky na sloupci DEAE-celulosy a ve
druhé casti bylo vysledkl jednotlivych chromatografii vyuZito k vypra-
covani jednodu$$i metody pFipravy preparatu vsadkovym zplisobem.

Jako prvni byla provedena chromatografie na sloupci DEAE-celulosy
v gradientu iontové sily. Vzorek extraktu se podafilo rozdélit na n&kolik
bilkovinnych frakci (obr. 1). Po stanoveni enzymové aktivity lipoxyge-
nasy byla jako enzymové aktivni identifikovdna frakce odpovidajici prv-
nimu vrcholu chromatogramu (obr. 1, tab. IV). V dal3im pokusu bylo
vyuZito stejnych podminek separace, ovSsem s tim rozdilem, Ze jednot-

I. Rozbor s6jové mouky pred odtutnénim — An analysis of soybean flour before defat-
ting

Stanoveny ukazatel Hodnota [%]
Proteiny (Nx6,25) 40,5
Lipidy 22,9
Popel 4,532
Vlhkost 7,28
II. Aktivita lipoxygenasy-II v sOjové mouce — The activity of lipoxygenase-I11 in
soybean flour
C. méreni Akty [u.cm—3] Akty [u. g 1]
1 1,35 13,5
2 1,42 14,2
3 1,38 13,8
4 1,40 14,0
5 1,35 13,5
6 1,37 13,7
7 1,39 13,9
8 1,38 13,8
III. Obsah proteindl v extraktech z odtufnéné sdjové mouky — Protein content in ex-
tracts from defatted soybean flour
Cislo mé&Feni cg [mg.cm—3]
1 34,8
2 324
3 35,4
4 34,8
5 36.6
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1V, Chromatografie ¢. 1 — Chromatography no. 1

Cislo frakce AAsy Akty [u.cm~3]
1 0,025 0,42
2 0,004 0,07
3 0,003 0,05
4 0,001 0,02
R

V. Chromatografie €. 2 — Chromatography no. 2

Cislo frakce A Az Akty [u.cm—3]
1 0,021 0,35
2 0,002 0,03
3 0,002 0,03
4 0,003 0,05

VI. Enzymova aktivita lipoxygenasy-II v subfrakcich F1 a F2 — The enzymic activity

of lipoxygenase-II in subfractions F1 and F2

Cfslo frakce AAsy ] Akty [u.cm—3]
F1 0,045 0,75
F2 0,004 0,07
VII. Enzymova aktivita lipoxygenasy-II ve frakcich A a B — The enzymic activity of
lipoxygenase-II in fractions A and B
Veli¢ina A B
Az 0,023 0,063
Akty [u.cm~—3] 0,192 0,525
cg [mg.cm~—3] 0,274 0,630
Virakce [cm3] 35,00 9,40
Aktspec [u. mg“‘] 0,700 0,833
P.E. 17,5 20,8

livé bilkovinné frakce byly eluovany skokovymi zmé&énami elu¢niho ¢i-
nidla. Chromatogram je uveden na obr. 2 a vysledky stanoveni enzymové
aktivity lipoxygenasy-II ve &tyfech separovanych frakcich v tab. V.
Enzymovou aktivitu vykazuje prvni frakce (oznac¢. jako frakce &. 1),
kterd se jak je patrné z chromatogramu, sklddé ze dvou Eastetné& se pre-
kryvajicich vrcholdi. T¥eti pokus byl veden identickym zplisobem jako
piedchozi, pfi¢emZ byly oddé&lené jimany dvé subfrakce oznafené F1
a F2, které odpovidaji dvdma vrcholtim frakce ¢. 1 z pfedchozi chroma-
tografie (obr. 2). Po stanoveni enzymové aktivity v t&chto subfrakcich
(tab. VI) bylo zjisténo, Ze aktivitu lipoxygenasy-II vykazuje subfrakce
F1. Z toho ddvodu byl proveden dal$i pokus, ktery byl orientovan tak,

'POTRAVINARSKE VEDY — 1990 267



aby se sniZenim iontové sily startovaciho elué¢niho ¢inidla podarilo eluo-
vat oddélené subfrakci F1. Toho vSak ani v tomto uspoiddéni nebylo do-
sazenq, prvni eluovand frakce byla opét tvorfena na chromatogramu
dvéma prekryvajicimi se vrcholy subfrakci F1 a F2 (obr. 3). Pokus byl
opakovdan, pri¢emZ byla jimana celd frakce oznatend A (obr. 3) a po-
druhé pouze jeji ¢ast oznacend B. V obou takto separovanych frakcich
byla stanovena enzymovda aktivita lipoxygenasy-II, obsah bilkovin a
z téchto tdaji byla vypoctena specifickd aktivita na mg proteinu a puri-
fika¢ni efekt (tab. VII). Pri korektni izolaci enzymu by v tuto chvili
bylo bezesporu nutné pristoupit k dalsim modifikacim separacniho po-
stupu, napr. zména pH elucniho Cinidla apod. Navic by bylo jisté sna-
hou takovych modifikaci dosdahnout toho, aby aktivni frakce nebyla
z kolony eluovédna jako prvni. V naSem pripadé vSak bylo treba pro-
blém posuzovat z hlediska poZadavk(l na maximélni jednoduchost celé-
ho procesu. Pri hodnoceni vysledkit poslednich chromatografickych po-
kusli uvedenych v tab. VII lze totiZ dospét k zaveru, Ze specifickd akti-
vita lipoxygenasy-II a purifikacni efekt se 1i§1 minimdlné, at izolujeme
celou frakeci A, nebo pouze jeji ¢ast oznacovanou B a Ze purifikacni
efekt 17,5, tj. zhruba osmnéactindsobné zvyseni specifické aktivity proti
ptiivodnimu extraktu odpovidd naSim poZadavkim na prepardt sojové li-
poxygenasy-II pro aplikaci v technologii pSenicného peciva. Ten fakt,
ze aktivni frakce je z kolony eluovédna jako prvni, také neni zcela ve
shodé s korektnimi postupy pti izolaci enzymi, avSak podstatné zjed-
nodusuje usporadani vsdadkového zplisobu piipravy prepardtu, ktery byl
na zaklade vysledkl chromatografii vypracovan.

Vyhoda vsddkového zplisobu izolace enzymového prepardtu sojové
lipoxygenasy-II spoc¢ivd v jednoduchosti celé operace a piredevSim v mi-

VIII. Vsadkovad metoda izolace — Batch isolation procedure

i Cislo pokusu
Velitina 1 l 2 | 3 | 4 | 5

Vec [em?) 200 150 100 300 150
Vex [cm?) 39 39 39 75 50
Aktvex [u.cm—3] 1,38 1,38 1,38 1,38 1,33
Aktspecex [u.mg—1] 0,04 0,04 0,04 0,04 0,04
Akteelkex [u] 53,8 53,¢ 53,8 103,5 69,0
Viz [cm?] 207 175 120 364 195
Akty iz [u.cm—3] 0,57 0,68 0,67 0,68 0,72
cpiz [mg.cm—3) 0,337 0,419 0,605 0,509 0,527
Aktspcc iz [u .mg- 1] I,Ug 1.,82 1,11 1,34 1,37
Akteelk iz [u] 118,0 1190 80,4 247 .5 1404
P.E. 42,3 40,5 27,8 33,5 34,3

Vysvétlivky — Explanations:

Vec objem eluénfho ¢inidla — elution agent volume

Vex objem enzymového extraklu — enzymic extract volume

Akty gx enzymovda aktivita extraktu — extract enzymic activity

AktspecEX specifickd aktivita extraktu — extract specific activity

AklcelkEX celkova aktivita extraktu — total extract activity

Viz objem izoldatu — isolate volume

Akty i enzymova aktivita izolatu — isolate enzymic activity

CB iz koncentrace proteind v izoldtu — protein concentration in isolate

Aktspec iz specificka aktivita izolatu — isolate specific activity

Akteelk iz celkova aktivita izolatu — total isolate activity

P. E. purifikacni efekt — purification effect
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nimdlnich narocich na aparaturu. Béhem jednotlivych pokusit byla opti-
malizovdna mnoZzstvi enzymového extraktu sojové mouky a eluéniho Ci-
nidla pri konstantni navédZce DEAE-celulosy s ohledem na vysledny
purifikaéni efekt celé operace. Vysledky jednotlivych experimentii shrnu-
je tab. VIII. Z péti uvedenych variant byla nakonec pro vlastni pfipravu
enzymového preparatu sojové lipoxygenasy-II vybrdna péata (v tab. VIII
oznatena ¢islem 5), pii niz bylo dosazeno 34ndsobného precisténi pi-
vodniho extraktu. Jeji vyhodou, i kdyZ purifikacni efekt je niZSi nez
v pripadé varianty 1 a 2, je pomérné vysoky objem pieciSténého prepa-
rdatu (50 cm3 na 20 g DEAE-celulosy) a nizky objem (150 cm3) elu¢niho
¢inidla. Pri vlastni pripravé enzymového prepardtu pro technologické
aplikace byl tento postup pétkrat opakovan, pri¢emz bylo ziskano 970
centimetrt krychlovych izoldtu o celkové aktivité 698,4 u a z toho izo-
latu bylo po mrazové sublimaci ziskdno 5,5 g preparétu o celkové aktivi-
té 643,5 u, tj. 117 u/g (tab. IX a X) ve formé& vhodné pro primou aplikaci
do pSeni¢ného tésta. Z vysledkll je patrné, Ze pri mrazové sublimaci
dochézi jen k minimalnimu sniZeni enzymové aktivity lipoxygenasy-II.

IX. Enzymova aktivita lipoxygenasy-1I v prepardtu po lyofylizaci — The enzymic
activity of lipoxygenase-II in the preparationafter lyophilization
" . Navazka Akty Aktm |
Cislo méieni lg] [u.cm=3] [u.g~1] i
— . !
1 0,101 0,294 116,5 |
2 0,097 0,285 117,5 i
3 0,102 0,303 119,0 |
4 0,101 0,291 115,0 J
X. Celkova enzymova aktivita lipoxygenasy-11 v izoldlu po lyofylizaci — Total enzymic
activity of lipoxygenase-II in the isolate after lyophilization
Vzorek Aktcelk
[u]
Izolit (V =970 cm?) 698,4
Preparat (m =55 g) 643,5
XI. Skladovatelnost enzymového prepardtu sojové lipoxygenasy-1I — Storage life of
an enzymic preparation of soybean lipoxygenase-II
CaS Al\'fm
1 [mésic) [u.g-"]
0 117,0
1 1145
2 115,0
3 113,56
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Skladovaci pokusy ukazuji, Ze celkova aktivita preparédtu pti sklado-
vani pri teplot& —18 °C nevykazuje ani po tifech m&sicich vyrazny po-
kles. Ziskany preparat tedy dosahuje poZadovanych parametrii, jeho
enzymovéa aktivita je dostatetn& zvySena proti plivodni s6jové mouce
a hlavné jeho pfiprava je zcela jednoduchéd, bez jakychkoli ndroki na
vyrobni zafrizeni.
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CKPIIIMBAH, IT1. — CTPHA, 3. (X#MMKO-TEXHOJOrMUECKui MHCTUTYT, IIpara): M30imu-
poBaHHe (epMEHTHOr0 NpemapaTa CO0eBOM JMOOKcHreHassl-II JIs nmpUMEHeHHs B IHINe-
BOIf mMpoMeImuIeHHOCTH. Potravindfské VéEdy, 8, 1990 (4): 261—271.

Pa3paGoTaH HECIOXXHbII METOX NPUIOTOBIEHUS (HEPMEHTHOrO Npenapara COEBO} JIUIO-
KcureHassl-11. M3onsauusa npou3BOAMIACE OCAZOYHBIM METOAOM M NPUHIUIIOM €€ ABJIACTCH
(bpaKOMOHMPOBAHME NPOTEMHOB 3KCTPAKTAa M3 00E3KUPEHHOM U (PEPMEHTHO aAKTHUBHOM
coeBoit Myku Ha JIEAE-menmoio3se. TTONy4YEHHBII 3TUM OJHOMA3ZHBIM METOAOM M3OJIAT,
B CPaBHEHMM C MCXOJHBIM SKCTPAKTOM oOnajgaBmmyi B 34 pa3a Goinblieit aKTMBHOCTBIO
JIMNOKCUreHassl-1I, 6wl janee mnojBepkeH cybGrumanuu HaA xonony. Takum obGpasom
GBI TIONY4EH IpEnapaT B KPUCTA/UIMYECKOH (hopMe, aKTMBHOCTB KoTOporo npu cybim-
MalnuyM Ha XOJOAY B CPABHEHMM C M30JMPOBAHHOM (PpaKIMEH NMOHM3MJIACH JIMIIbL HE3HA-
YUTENBHO.

270 POTRAVINARSKE VEDY — 1990



SKRIVAN, P. — STRNAD, Z. (Institute of Chemical Technology, Praha): Isolation of an
enzymic preparation of soybean lipoxygenase-1I to be used in the food industry. Po-
travinai'ské Védy, 8, 1990 (4): 261—271.

A simple procedure of making an enzymic preparation of soybean lipoxygenase-II has
beenn worked out. The principle of the batch isolation procedure is fractionation of
proteins of an extract from defatted enzymatically active soybean flour on DEAE-
-cellulose. The isolate prepared by this one-step procedure, which had the 34-times
higher activity of lipoxygenase-1I in comparison with the original extract, was sub-
jected to lyophilization. The preparation in crystalline form was made in this way;
in the course of lyophilization its activity decreased only slightly if compared with
the isolated fraction.

fraction of proteins; soybean flour; lyophilization

SKRIVAN, P. — STRNAD, Z. (Chemisch-technologische Hochschule, Praha): Isolation
des Enzymprdparats der Sojalipoxygenase-1I zur Verwendung in der Nahrungsgiiter-
wirtschaft. Potravinaiské Védy, 8, 1990 (4): 261—271.

Man erarbeitete eine einfache Methode der Vorbereitung des Enzympriparats der So-
jalipoxygenase-1I. Die Isolation wurde einsatzgemdss durchgefiihrt und deren Prinzip
ist die Fraktionation von Proteinen des Extrakts aus entfettetem enzymaktiven Soja-
mehl auf DEAE-Zellulose. Das durch diesen Eingradvorgang gewonnene Isolat, das
eine 34-fach hohere Aktivitit der Lipoxygenase-II gegeniiber dem urspriinglichen Ex-
trakt aufwies, wurde ferner einer Frostsublimation unterzogen. So gewann man ein
Prdparat in kristallinischer Form, deren Aktivitdt bei der Frostsublimation im Vergleich
mit der isolierten Fraktion nur gering herabgesetzt wurde.

Fiaktionation von Proteinen; Sojamehl; Frostsublimation.

Adresa autori:

Ing. Pavel Skitivan, CSc., ing. Zdenék Strnad, Vysokd 3kola chemicko-tech-
nologickd, Technickéa 5, 166 28 Praha 6

RECENZE

SENSORIK UND LEBENSMITTELQUALITAT

SENZORIKA A KVALITA POTRAVIN

Frankfurt am Main, Deutsche Landwirtschafts-Gesellschaft 1988. 80 str.

Kniha patff do Fady publikaci vydavatelské spole¢nosti zvané NE€meckd zemé&d&lska
spoletnost a je 192. svazkem této fady. Jde o soubor referdtli prednesenych na zase-
danf odborné skupiny pro trh a vyZivu, které se konalo dne 15. 10. 1987 a tykalo se
senzorické analyzy potravin. Vzhledem k tomu, Ze otdzky jakosti nabyvaji i u nés
v souvislosti s pfechodem k trZnfmu hospodéistvi na vyznamu, je uvedend publikace pro
nds velmi aktudlnf. Senzorickd jakost totiZ u nés byla v minulosti zcela podceiiovéna,
i kdyZ je faktorem urCujfcim dsp&ch v¢robku na trhu.
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V ivodu H. Pirner zdiraznil, Ze Némeckd zemedélska spolecnost se jakoZto poli-
ticky a hospoddisky nezdvisla organizace jiZ pfes 100 let zabyvala zkouSenim jakosti
potravin a nynf svou pozornost zameéfila i na senzorickou analyzu. K. . Burdach
podal prehled o vniméni chuté a viné a o jejich vyznamu pro hedonické hodnoceni
potravin. Vedle zdkladnich poznatkd uvedl i fadu velmi zajimavych konkrétnich ddaji,
napf. o vyznamu zkuSenosti (a tim i véku) pro rozli§ovan{ chuti, s ¢imZ souvisi mala
rozliSovaci schopnost déti. Rozdily jsou i mezi b&Znymi konzumenty a experty, u nichZ
znalosti a zku$enosti mohou ovlivnit pfijemnost chutovych vjemua.

Velmi cenny je piispévek G. F. Hammera o vytvofeni hodnotitelského souboru
pro senzorickou analyzu. Stupeil zaSkoleni souboru zdleZi hlavn& na cili hodnocenf.
U hodnotiteld se zkousi citlivost k vjemdm chuti a ving a cvi¢i se schopnost Uspgsné
hodnotit potraviny a pochutiny rdznymi metodami. Jsou uvedeny konkrétni postupy pfi
Skoleni a postup je obijasfiovdn na pitikladu problematiky senzorického hodnoceni vy-
robkd masného primyslu.

H. Pauli ve svém referdtu probral hodnoceni jakosti potravin v némecké spolkové
armddé, kde se kontroluji suroviny, pribéh piipravy stravy i jakost vyddavanych pokrmi.
Pro kuchaie a proviantni nacelniky se konaji pravidelnda 3koleni. Pro armadu je také
diileZité sledovani zmén senzorické jakosti dlouhodob& [tFi aZ €tyfi roky) skladovanych
rezerv. Jsou uvedeny diagramy vysveétlujici postupy pfi jednotlivych dkolech hodnotiteli,
které jsou neobycejn® nazorné a uzitec¢né pro praktickou hodnotitelskou ¢innost.

PredndSka E. Kolba se tykala vyuziti senzorické analyzy pro vyvoj vyrobki
a kontrolu jakosti a byla provazena piriklady z vyroby ovocnych §tav a lihovin. Po-
uzfvaif se konzumentské zkousky i hodnoceni experti, které je zvlasté daleZité pro zjis-
tovanf vhodnosti surovin. Na piikladu ka3e z manga, coZ je v Némecku madlo obvykla
pochoutka, se ukazuje na nutnost zdcviku hodnotiteld. Osvédcéila se (vedle rozliso-
vacfch zkousek a srovnani se standardem)] metoda senzorického profilu. zahrnujictho
pozitivnf i negativni ukazatele. PFi hodnoceni vinnych destildtdi je nutné pifmé hod-
nocenf suroviny doplnit destilaénf zkouSkou a hodnocenfm ziskanych frakci. Pti posu-
zovan{ experty je dlileZité, aby svd stanoviska pFizpusobili ndzorim potencidlnich kon-
zument.

Pifspévek A. D. Hammela se tykal dlohy senzorické analyzy pii v§voii vyrobki
a kontrole jakosti v pekdrenském primyslu. Némecko se vyznacuje nejvétSim sorti-
mentem druhli chleba a pe¢iva na svété a zavddéni novgch vyrobki je b&Znym tdkolem
pracovnikl tohoto odvétvi. Pro sledovan{ jakosti byl vypracovédn specidlni systém. Velky
diraz se klade na jakost surovin, z nichZ v8ak jakost nékterych se hodnot{ dost obh-
tiZné. Pochopitelné se sleduje jakost pri expedici, ale vzorky se odébiraji také v ob-
chodn{ sfti, aby se zjistilo, jak kvalitni zboZi skutec¢né konzument dostava.

A. Weberovda z poradatelské organizace nakonec zhodnotila dlohu senzorické
analyzy pii zkoumdni jakosti potravin Némeckou zemé&délskou spoletnosti. V. N&mecku
totiz jakost nesleduje jen stat, ale i nezavislé soukromé organizace. Némeckd zemeédel-
skd spolecnost organizuje kazdoroénf hodnoceni riznych potravindiskych vyrobkd, ke
kterému se vyrobci mohou dobrovolné piihldsit. Ochotné tak ucini, protoZe tak ziskajf
informace, jak jsou jejich vyrobky srovnatelné s produkty jingch firem, a navic majf
moZnost ziskat ocenéni, které prispivd ke zvySeni odbytu. Hodnotiteli jsou dobrovolni
nezavisli pracovnici, ktei postupuji podle standardnich metod stanovenych rznymi
statnfmi institucemi, a jsou pravidelné $koleni. Pfed vlastnfm hodnocenim (S$estibodo-
vou stupnici) se konad odbornéd pirednaska a po hodnoceni diskuse dosaZenych vysledki,
které se pak zverejiiuji v odbornych ¢asopisech. Pfed vlastnfm posuzovanim je prisnost
jejich hodnocen{ sjednocena na referentnfch vzorcich.

Uvedend publikace je psédna pristupnym slohem, aby byla srozumitelnd i ¢tendii
bez teoretickych zdklad(, ale piinasi mnoho praktickych zkuSenosti zajimavych i pro
experty a zku3ené hodnotitele. Je uZiteCnou pomickou pro pracovniky z primyslu,
obchodu i z kontrolnfch organizaci.

Prof. ing. Jan Pokorng¢, DrSc.
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KINETIKA REAKTIVNI EXTRAKCE KYSELINY MLECNE Z MODELOVYCH
ROZTOKUO

J. Brat, E. Hauer, R. Marr, ]. Hartl

BRAT, |. — HAUER, E. — MARR, R. — HARTL, ]. (Vysoka $kola chemicko-techno-
logicka, Praha; Technische Universitéit, Graz, Rakousko): Kinetickd reaktivni ex-
trakce kyseliny mlééné z modelovijch roztoki. Potravinarské Veédy, 8, 1990 (4):
273—281. '

V préci byla sledovdna kinetika extrakce kyseliny mlécné z modelovych vodnych
roztokid. Byl porovnavan uc¢inek raznych extrakénich smési na bézi organickych
amintd. Ziskané vysledky ukazuji na moZnost praktického vyuZiti reaktivni extrak-
ce pri ziskdavani kyseliny mlé¢éné z vodnych roztoki.

reaktivni extrakce; kyselina mlé¢nd; organické aminy

Kyselina mlécna a jeji nékteré derivaty (soli a estery) patfi mezi vy-
znamné suroviny se Sirokym praktickym uplatnénim. Prfijemné kyselé
chuti, konzervacnich tc¢inkd a v kombinaci se sodnou soli rovnéz pufrac-
nich G¢inkt vyuZziva rada oborl potravinaiského primyslu. Nékteré dil-
Ci aplikace se uplatiiuji ve farmaceutickém, textilnim, koZedélném pri-
myslu a pri vyrob& natérovych hmot. Jako surovina slouZi i pii vyrobé
nékterych polymeri (Schwall, Boehringen Sohn, 1979;
Vickroy, 1985).

Finalni krok klasického vyrobniho postupu je zaloZen na principu sréa-
Zecl reakce kyseliny mlé¢né s vdpenatymi ionty, filtraci a rozkladu sra-
Zeniny kyselinou sirovou. Podle tucéelu pouZiti je kyselina mlécéna déle
rafinovana za pouZiti aktivniho uhli, iontoménic¢h, pripadné krystalizaci
(Samuel et al, 1980).

V poslednich letech jsou popisovdany nékteré dalSi moderni procesy,
jichZ 1ze pri separaci kyseliny mlécné vyuzit:

— extrakce s chemickou reakci v systému kapalina-kapalina (Kertes,
King, 1986; Schiigerl, 1987; Schiigerl, Degener,
1989),

— separace pres kapalinovy membranovy film (Chaudhuri, Pyle,
1987; Marr, Kopp, 1980; Draxler, Marr, 1986),

— elektrodialyza (Czytko et al., 1987).

PredloZend préace se zabyva extrakci kyseliny mlééné s chemickou re-
akci. Pri aplikacich na problematiku ziskdvdni organickych Kkyselin
z vodnych roztokidl tvori obvykle extrakéni &inidlo t¥i sloZky. Jako ak-
tivni reakéni slozka jsou nejcastéji voleny organické aminy. PouZiti dal-
Sich sloZek je nutné z hlediska tpravy podminek tvorby a separace or-
ganické a vodné faze. Do extrak&niho ¢inidla je proto priddvdna dalsi
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komponenta s cilem potla€eni vzniku trifdzového systému pri vzristajici
polarité organické faze, ke které dochdazi v prabéhu extrakce pri zvysu-
jici se koncentraci organickych kyselin v této fazi. K tomuto tcéelu lze
pouZit alkoholy, napt. isodekanol, dekanol (Siebenhofer, Marr,
1983), alkylfosfaty, napf. tributylfosfat (Marr, Kopp, 1980), prii-
padné nékteré dalsi latky (Ricker et al, 1979). Treti slozka orga-
nické faze je pouzita s cilem vytvoieni vhodnych viskozitnich a hustoto-
vych pomért obou fazi vzhledem k tomu, Ze reaktivni sloZzka je vysoce
visk6zni kapalina. Pro praktické pouZiti prichézeji v tivahu rzné frakce
zpracovani ropy veétSinou s nizkym obsahem aromatickych uhlovodikii.

MATERIAL A METODY

V préci byl sledovan vliv sloZeni extrakcni smési na dcinnost a kinetiku extrakce.
Pokusy byly provadény s modelovymi roztoky kyseliny mlécné o koncentraci 0,223
mol/dm3 pri sledovédni vlivu pH na a¢innost extrakce a 0,214 mol/dm3 pFi sledovani
extrakcni kinetiky.

Obsah kyseliny mlé¢né byl stanovovdn titraci v organické fézi roztokem KOH
(e = 0,1 mol/l) v isopropanolu a ve vodné fazi roztokem KOH (¢ = 0,1 mol/l) ve vod&
na pristroji TitraLabT™-System, v¢robce Radiometr Copenhagen, D&nsko s automatic-
kou indikaci bodu ekvivalence.

Jako reakcéni slozka extrakéni smési byl pouZit tercidlni amin Hostarex A327, ko-
mercné charakterizovany minimalnim obsahem tercidlniho aminu (95 %), maximalnim
obsahem sekundarniho aminu (2 %) a priméarniho (0,5 %), s délkou uhlovodikového
Fetézce C8—C10 v poméru pFibliZné 1:1 a hustotou 810 kg/m3 vyrobce Hoechst, Frank-
furt am Main (SRN), piipadné sekundirni amin LA-2 stfedni molekulové hmotnosti
360—380 g/mol a hustoty 830 kg/m3 vyrobce Rohm and Haas Company (USA) v kombi-
naci s isodekanolem od firmy Hoechst o hustoté 835 kg/m3 a bodem varu v rozmezi
215—225°C a uhlovodikovou frakci ropy Shellsol T vyrobce Shell Chemie komercné
charakterizovanou bodem varu 176—210 °C, hustotou 758 kg/m3® a obsahem aromatic-
kych uhlovodikii pod 0,5 %. Objemové poméry jednotlivych sloZek jsou uvedeny v ta-
bulce I.

VYSLEDKY A DISKUSE

Vliv pH na extrakci kyseliny mlécné byl sledovdn v 100ml kédince za
pouZiti 30 ml 0,223 mol/dm3 roztoku kyseliny mlétné a 30 ml organické
faze. Pomoci HCI, prip. NaOH bylo pH upraveno na hodnoty 2, 4, 6, 8, 10,
12. Na zdkladé analytickych tdaji a bilan¢nich vztahd jsou pro jednot-
livé extrakéni smési (tab. I) zndzornény procentudlni vytéZnosti extrak-
ce ve formé histogramu (obr. 1).

Ukazuje se, Ze extrakce kyseliny mlé¢né je znac¢né zévisla na pH roz-
toku. Maximalni vytéznosti je dosahovano v okoli pH = 4.

Kinetika extrakce byla sledovdna ve stoupajicim sloupci kapek orga-
nické faze (obr. 2). Organickd faze byla davkovédna pipetou v konstant-
nim mnoZstvi 1,3 ml/min do spodni ¢&sti sklen&ného vélce o primeéru
90 mm naplné&ného roztokem kyseliny mlé¢né o koncentraci 0,214 mol/
/dm3. Sklen&ny vdlec byl opatfen v riznych vySkach néastavci k odbéru
vzorku. T&sné& pod hladinou byla instalovdna nélevka, v jejimZ vrcholu
dochédzelo ke koalescenci kapek organické faze, kterd byla po urcité
dobé ustaleni koncentrace kontinudlné odebirdna. S proménlivou vySkou
hladiny vodné faze ve sklen&ném valci byla ziskdna Casovd zavislost
'zmény obsahu kyseliny milécné v organické fazi v priab&hu extrakce.
Extrakce byla vzhledem k zavislosti na pH provddéna za konstantni
hodnoty pH = 4,5.
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1. Procentudlni vytéZnosti extrakef v zdvislosti na pH pro jednotlivé extrakénf smeési —
The percentage yield of extractions in relation to pH for the individual extraction
mixtures

Casové zdavislosti zmény koncentrace Kkyseliny mlééné v organické
fazi pri extrakci z modelového roztoku pro jednotlivé extrakéni smeési
uvedené v tab. I jsou zndzornény na obr. 3.

Ukazuje se, Zze v pomérné kratkém casovém useku priblizné 15 sekund
dochédzi i pri spojitém toku fazi bez mechanického michdni k vyznam-
nému zvySeni koncentrace kyseliny mlécné v organické fazi. Pri ex-
trakci se sekunddrnim aminem (LA-2) byl zjistén témé&r dvojnasobny
narast koncentrace kyseliny mlééné ve sledovaném cCasovém intervalu
v organické fazi neZ pri extrakci s tri(octyl/decyljaminem (A327).
Brat et al. (1990) ukdazali, Ze kinetiku extrakce kyseliny octové s tri-
isooctylaminem je mozné popsat reakcnim mechanismem reakce pseudo-
prvého rfadu:

cw = (C) — Con) e " + Co) [1]

kde: ¢y, Cg a cg jsou koncentrace kyseliny mlécné v organické fazi
v Casech f, 0 a «~ a k je rychlostni konstanta reaktivni extrakce. Tento
kineticky model byl pouZit i v tomto pfipadé pti extrakci kyseliny mléc-
né. Krivky prokladajici experimentdlné zjiSténé hodnoty casovych zavis-
losti koncentrace kyseliny mlécné na obr. 3 ptredstavuji grafickou apli-
kaci optimalizacniho vypoctu pro tfi parametry ¢y, Co @ k pfi kritériu
minimdlniho souctu c¢tverc odchylek experimentdlné zjiSténych a na
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I. Slozeni extrakénich smési — Composition of extraction mixtures

Oznacent % obj.
RSl reakénf slozka isodekanol Shellsol T
A (A327) 30 30 40
B [A327) 40 40 20
¢ (A327) 50 50 0
D [LA-2) 30 | 40 30
E (LA-2) 30 30 40
F (LA-2) 40 40 20

zdkladé vztahu [1] vypocCtenych koncentraci této kyseliny. Z charakteru
c¢asovych zavislosti je zFejmé, Ze ve sledovaném casovém useku nedochd-
z1 pri reaktivni extrakci kyseliny mlécné z modelového roztoku k pFibli-
Zeni reakcéniho systému k rovnovaznému stavu. Nasledkem toho pfi roz-
ptylu analytickych tdaji existuje u tFiparametrové casové zavislosti kon-
centrace kyseliny mlécné v organické fazi tésny vzajemny vztah mezi
optimalizovanymi parametry, kdy pfi minimdlnich zmeéndach velikosti
souctu Ctvercli odchylek experimentalné zjiSténych a teoreticky vypocte-
nych koncentraci lze priibéh jedné extrakce popsat znacné& odliSnymi
trojicemi parametrii. To vede k horSi interpretaci Ciselnych vysledki
optimaliza¢niho vypoctu pfi popisu kinetiky extrakce.

Brat et al. (1990) rovnéZ ukdazali, Ze kineticky model je moZno po-
uzit i pri proménné pocatecni koncentraci organické kyseliny v ex-
trak¢éni smési. Parametry ¢, a ¢ vykazovaly v tomto pripad& linedrni

1 — sklenény valec (primér 90 mm)
(glass cylinder (diameter 90 mm)

2 — nalevka s postrannim ndstavcem pro
odb&r vzorku (funnel with side adapter
for sampling)

3 — néstavce pro odbér vzorku (sampling
adapters)

4 — pipeta (pipette)

5 — davkovaci cerpadlo organické faze
(metering pump of organic phase)

6 — zasobnik organické faze (storage
tank of organic phase)

7, 8 — zasobnik vodné fdze (storage tank
of aqueous phase)

2. Zatfzenf na sledovanf
kinetiky extrakce — The
| equipment for observing
J the kinetics of extraction
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" 3. Casova zavislost koncentra&nich zmén kyseliny mlétné v organické fazi pro jed-
notlivé extrakéni smé#ési — The time dependence of concentration changes in lactic
acid during the organic phase for individual extraction mixtures

zdvislost na pocatetnich hodnotdch koncentrace kyseliny v organické
fazi. Vys8i hodnoty parametru c( ) neZ jsou odpovidajici pocatecni kon-
centrace kyseliny lze vysvétlit skuteCnosti a z obr. 3 je patrné, Ze k re-
aktivni extrakci dochézi jiZ pFi tvorbé kapek organické faze na vstupu
do vodné faze. Linearni zavislost parametru ¢, na pocatetni koncentra-
ci kyseliny mlécné v organické fazi spociva s nejvétsi pravdépodobnosti
v tom, Ze v rovnovazném stavu v systému se spojitym tokem fazi, kdy
nedochdzi vné&jSi mechanickou silou k obnovovani fazového povrchu,
pisobi proti diftazi a transportu reakéniho produktu do nitra organické
fadze polarni sily u fdzového rozhrani. Aplikaci vySe zminé&nych skutec-
nosti pFi dosazeni obou linedrnich z4vislosti parametru cg a cg na
pocate¢ni koncentraci ¢, do kinetického modelu je moZno rovnici [1]
zapsat ve tvaru:

Ciy = (A1.Cpoc + b1 — Q3. Cpoc — b3) €% + 0. Cpoc + D2 [2]

S extrakéni smé&si o sloZeni LA-2/isodekanol/Shellsol T 40/40/20 (%
obj.) byla provedena mé&Feni reakéni kinetiky pfi riiznych poc&atednich
koncentracich kyseliny mlécné v organické fazi. Krom& nulové podatedni
koncentrace byla Kkinetika reaktivni extrakce sledovdna pfi pod&atednich
koncentracich 0,0801, 0,1676, 0,2491 a 0,3184 mol/dm3. Aplikaci kinetic-
kého modelu [2] byly na zdklad® optimalizacniho vypo&tu pro viechny
pokusné rady pri Kritériu nejmensiho souétu &tvercii odchylek experi-
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mentdlné zjisténych a teoreticky
vypoctenych koncentraci vycisleny
parametry a;, by, ap, by a k tohoto
modelu (tab. II).

Casové zavislosti koncentracnich
zmeén kyseliny mlé¢né v organické
fazi pro jednotlivé pocatecni kon-
centrace jsou zndzornény na obr.
4. Skutecnost, Ze k extrakci docha-
zi 1 pri koncentracich kyseliny
mlééné v organické fazi vysSich
neZz je jeji odpovidajici obsah ve
vodné fazi, svéd¢i o uplatiujicim
se reakénim mechanismu v priibé-
hu procesu. KFivky prokladajici
meéiené hodnoty predstavuji vysle-
dek optimalizacniho vypocltu s pa-
rametry uvedenymi v tab. II.

2

[mol GrrJ\ ]

i Parametr Hodnota [s—1)
a, 9,86.10-1
by 9,98 .10-3
as 8,11.10"!
b, 1,13.10-?
k J 3,27 .10-2

II. Parametry kinetického modelu pro ex-
trakci kyseliny mlé&né z roztoku s pro-
ménlivou pocéatecni koncentraci za pouZi-
ti extrakeéni smési LA-2 /isodekanol/ Schell-
sol T 40/40/20 (% obj.; Parameters
of the kinetic model for extracting lac-
tic acid from the solutions at the variab-
le starting concentration of applied ex-
traction mixture LA-2 /isodekanol/ Schell-
sol T 40/40/20 (% vol.)

€
(t)
0.5
cpoé[mol,d_-r% ]
=0 -6 (0,2491
0.4 |- 0,0801-% 0,3184
©=0,1676
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4. Gasova zavislost koncentraénich zmén kyseliny mlétné v organické fazi za pouZiti
extrakeéni smési LA-2 /isodekanol/ Shellsol T 40/40/20 (% obj.) s riznym poCéatecnim
nasycenim — The time dependence of concentration changes in lactic acid during
the organic phase at the application of extraction mixture LA-2 /Isodekanol/ Shellsol
(% vol.) with the various starting saturation
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Pii aplikacich kinetického modelu pro vice pokusnych fad se rozptyl
experimentdlnich dat projevuje v mensi mire na velikostech cCiselnych
hodnot optimalizovanych parametrsi, coz vede ke zlepSeni interpretace
téchto tdaji pro praktické tucely popisu procesu. Kineticky model [2]
a ziskané parametry lze vyuZit k orientacnimu pribliZeni pro odhad poctu
potfebnych extrakcénich stupiifi, vzhledem k dobé& extrakce a poZadované
vytéZnosti v systémech se spojitym tokem fazi.

Pro zvySeni ucinnosti extrakce je nutné zabezpecit obnovovdni fazo-
vého povrchu. Potom dochéazi k podstatnému zvySeni koncentrace kKyse-
liny mléc¢né v organické fazi, kterd muiZe byt i nékolikandsobné vyssi
nez je odpovidajici koncentrace ve vodné fazi. Pro dokumentovani této
skutecnosti byl roztok kyseliny mlééné o koncentraci 0,214 mol/dm3
v padesdatindsobném objemovém prebytku extrahovan v deélici ndlevce
za neustdlého trfepani po dobu 20 minut vy3Se uvedenymi extrak¢nimi
smésmi. Koncentraci kyseliny mlécné v organické fazi po skonceni ex-
trakce lze povazovat za teoretickou hodnotu nasyceni organické faze,
jiz 1ze pri extrakci dosdhnout. Rovnovazné koncentrace Kkyseliny mléc-
né ziskané pri téchto pokusech jsou znazornény na obr. 5. Vysledky
dobte koresponduji i s kinetikou reaktivni extrakce. Lxtrakcéni smeési se
sekunddrnim aminem LA-2 vykazuji aZz dvojnasobny GcCinek a nejvySssi

c[mol.dr—ﬁ\s]

o
~

0.6 |- e i e - s b e g

P IR

0'2 e e -

A B C

8 ok v .
extrakcni smesi
5. Rovnovazné koncentrace Kyseliny mléé¢né v organické fdazi pro jednotlivé extraként

smési — The balanced concentrations of lactic acid in the organic phase for the in-
dividual extraction mixtures
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hodnoty rovnovazné koncentrace kyseliny mlécné byly ziskdny pii ex-
tlz];ikci s extrakéni smési o sloZeni LA-2/isodekanol/Shellsol T 40/40/20
(% obj.).

Zavérem lze konstatovat, Ze praktické vyuZiti reaktivni extrakce pfi
ziskdvani kyseliny mlécné se nejevi jako neredlné. Reaktivni extrakce
probiha s dostatec¢nou rychlosti, sledované extrakéni smeési davaji dobré
pfedpoklady i pro vytéZnost extrakéniho procesu. Vys$si ucinek vykazo-
valy extrakéni smési se sekunddrnim aminem LA-Z proti smésem s tri-
(octyl/decyl)aminem. PouZitim komplexniho kinetického modelu pro
vice fad s promeénlivou pocCatecni koncentraci kyseliny mlécné lze zis-
kat orienta¢ni podklady pro vypocetni aplikace v zafizenich se spojitym
tokem fazi. Pro zvySeni ucinku reaktivni extrakce je nutné zabezpecit
obnovovani fazového povrchu, ¢ehoz lze dosdhnout bud vnéjsi mechanic-
kou silou, nebo zarazenim vétSiho poctu extrakcnich stupiii, pripadné
cirkulaci extrakcéni smési.
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IMpara; TexuuuecKuit Yuusepcuter, I'pan, ABCTpusA): KMHETHKA PEaKTHBHOM OJKCTPAKIUIH
MOJIOYHOIT KIICAOTBI M3 MOJAEJbHBIX pacTBOpoB. Potravindi'ské Védy, 8, 1990 (4) 273 —
— 281.

B paGore HabGmofany 3a KMHETHYECKON 3KCTPAKIMEN! MOJOUYHON KHCIOTBI M3 MOJEJbHBIX
BOAHBIX pacTBOpPOB. CpasuuBaiy 3(PdEKT PAINMUYHBIX IKCTPAKLUMOHHBIX Chmecell Ha 6ase
OpraHM4yecKux ammuos. ITonyyeHibie Pe3yibTaThl TOBOPAT O BO3MOXHOCTM IPAKTUUECKOrO
MCIIONB30BAHMA PEAKTHBHOM OKCTPAKLMM NIPHU TONYYEHUHM MOJIOUHON KMCIOTbI M3 BOAHBIX
pacTBOpOB.

pPCaKTHUBHAA IKCTPAKIMA; MOJIOUHAA KUCIOTA; OPranMyuccKic aMHibl
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BRAT, J]. — HAUER, E. — MARR, R. — HARTL, J. (Institute of Chemical Technology,
Praha; Technische Universitdt, Graz, Austria): Kinetics of reactive extraction of lactic
acid from model solutions. Potravinaiské Védy, 8, 1990 (4): 273—281.

The kinetics of the extraction of lactic acid from model aqueous solutions were
observed in the study. The effect of different extraction mixtures on the basis of orga-
nic amines was compared. The results point to the possibility of practical exploitation
of reactive extraction during the production of lactic acid from aqueous solutions.
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In der vorliegenden Arbeit wurde die Kinetik einer Extraktion von Milchsdure aus den
Modellwasserlosungen untersucht. Es wurde die Wirkung von verschiedenen Extrak-
tionsgemischen auf der Grundlage der organischen Amine verglichen. Die gewonnenen
Ergebnisse deuten auf die Moglichkeit einer praktischen Ausnutzung der reaktiven
Extraktion beim Gewinn der Milchsdure aus den Wasserldsungen hin.

reaktive Extraktion; Milchsdure; organische Amine;
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RECENZE

FOOD MICROSTRUCTURE, FOOD STRUCTURE

MIKROSTRUKTURA POTRAVIN, STRUKTURA POTRAVIN

Fyzikalni struktura potravin je dileZitou vlastnosti, ale piesto je mnohdy vyrobci
i vyzkumnymi a vyvojovymi pracovniky podceiiovdna. V posledni dobé se jf zacala
vénovat v zahrani¢i vét$i pozornost, a to nejen pro jeji vliv na texturu a vzhled vy-
robku, ale i pro jeji vyznam pro technologické a jiné uZitné vlastnosti. Bylo by proto
Zaddouci, aby i na$i odbornici pochopili jeji pfinos pro kvalitu vyrobkll potravindirského
primyslu. K tomu mé pfispét toto upozornéni.

Velmi zavaznym edi¢nim Cinem pro propagaci védeckych poznatki o mikrostruk-
tufe potravin bylo zaloZeni €asopisu Food Microstructure, ktery vychédzi v Chicagu
ve Spojenych stdtech od roku 1982. Jde vSak o mezinarodni ¢asopis, o CemZ svédci re-
dakéni rada, v niZ jsou zastoupeni védci z 11 zemf{. Casopis vychézel jednou za pil roku
s rozsahem 200 aZ 300 stran ro¢né&, coz odpovidalo 15 aZ 20 ¢lankim. Nejvice jsou
zastoupeny pracovni kolektivy z Kanady, Spojenych stidti a EHS, hlavn& Spojeného
krdlovstvi, ale vyskytuji se i prdace autord z mnoha dalsich statd. PrevaZuji pivodnf
sdélenf, ale 20 aZ 30 % piisp&vkl tvoii prehledové &ldnky. Tematicky jsou zastoupeny
metodické c¢lanky, ale pievdZnd c¢dst se tykd jednotlivgych potravinarskych komodit.
Daleko nejvice je zastoupeno maso a masné vyrobky (30—40 % piispévki), ddle ceredl-
ni vyrobky, lu$téniny a olejniny a mlécéné vyrobky, méné vSak jsou kupodivu zastou-
peny prace tykajici se ovoce a zeleniny. Neni opominuta ani problematika obali
a riizné mikrobiologické aplikace.

Po prostudovdni nékolika vyslych ro¢nikd dojdeme bezpochyby k ndzoru o vysoké
odborné tdrovni a jedinecnosti jako zdroji informaci pro zajemce z tohoto oboru. Pfi-
spivaji k tomu zminéné prehledové c¢lanky, které ¢ini z ¢€asopisu komplexnf zdroj
informaci o mikrostruktuie potravin. Také po grafické strance je Casopis vzorny a zvlas-
té droven fotografif je vysokd, coZ je vyznamné prdavé v oboru, kde vyobrazeni je
casto dileZitéjst neZ vlastni text.

Postupné casopis nabyval na mezindarodnim vyznamu a od roku 1989 byl pieménén
na ctvrtletnik, ktery se ma zabyvat obecné strukturou potravin, krmiv a raznych pii-
sad. Ve shodé s tim byl také nazev cCasopisu zménén na Food Structure, coZ tedy
znamena, Ze jsou piijimdny i prispévky tykajicf se makrostruktury. Vydavatelem zista-
va Dr. O. Johari ze Scanning Microscopy International, P. O. Box 66 507, Chicago, IL
60666-0507, USA. Pii pomé&rné nizkém piedplatném by ¢asopis mohl byt pFistupnym i pro
nase instituce.

Bylo by Zadouci, aby se nasi odbornici stali ¢tenaii uvedeného ¢asopisu, aby se tak
i u nds rozsfrily znalosti o struktufe a jejim vyznamu pro jakost poZivatin.

Prof. ing. Jan Pokorny, DrSc.
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SLOZENI ZIVOCISNYCH A MIKROBIALNICH SYRIDEL

M. Polak

POLAK, P. (Vysokd 3kola veterindrni, Brno): SloZeni Zivodisnych a mikrobidl-
nich syridel. Potravinaiské Vedy, 8, 1990 (4): 283—287.

Aminokyselinové sloZeni, pH, obsah susiny, NaCl, dusiku a bilkovin Zivoc&isnych
syridel Laktochym, Laktosin, Kufeci pepsin a mikrobidlnich syridel Rennilase
a Fromase byly porovnavdany se slozenim cistgch syridlovych enzymi podle riiz-
nych autori. Pomérné zastoupeni kyselych a zasaditych aminokyselin je obdobné
v Cistych preparatech syridlovgch enzymi i obchodni podob& syridel. Fyzikalné
chemické znaky vyhovovaly poZadavkim uvedenym v ON 57 1604.

ZivocCigné a mikrobidlni syiidlo; aminokyseliny; fyzikaln& chemické znaky

Otazky tykajici se problematiky syridel jsou v nynéjsSi dob& v celém
svétd stfedem zdajmu pracovnikt mlékarenskych obort. Syridlo je ne-
nahraditelnym prostfedkem k vyrobé syrtt a s jeho vyrobou jsou v po-
slednich letech znacné obtiZe. Nedostatek telecich Zaludki a s nim spo-
jeny nedostatek klasického syFidla si vynutil FeSeni této situace hledanim
syFidlovych nahraZek, tj. pepsinového a mikrobidlniho syfidla nebo sy-
fidla in vivo.

Velmi vyhodné vlastnosti ma hovézi pepsin, pfi vyrobé& meékkych syri
a 'tvarohli se uplatiiuje veprovy pepsin a urcité moZnosti pouZiti ma
i pepsin ze sliznice kufecich Zlaznatych Zaludkd (Teply et al.,, 1980;
HusSek, 1988). Pepsinovd domdci i zahranicni syFidla maji rtizné ob-
chodni nazvy, napf. Laktosin, Kufeci pepsin, Colepsin, Metroclot apod.

K vyrob& mikrobidlnich syfidel se pouZivd rGznych producentd syri-
cich enzymi, zejména plisni. Nejcastéji se uvddi Mucor miehei (vyrobky
Rennilase, Fromase, Marzym, Rapidase), Mucor pussilus (Meito Rennet,
Emporase, Novadel, Naury Rennet), Endothia parasitica (Suparen, Sure
Curd). Uplatnéni nas$ly i nékteré rody baktérii, napf. Bacillus subtilis
(Milcozym a ¢&s. Mikrozym). Siroké pouZiti v8ak zaznamenaly i smési
klasického renninového syfidla (Cs. Laktochym) s pepsinovymi syridly
(Teply et al., 1976, 1980).

Hlavnim cilem této prdce je prispét ke srovnani nékterych fyzikaine
chemickych vlastnosti syFidel Zivoc¢iSného a mikrobidlniho ptvodu.

MATERIAL A METODY

Byla analyzovéana tii ceskoslovenska syfridla (Laktochym, Laktosin, Kufeci pepsin)
a dvé importovand syridla mikrobidlni (Rennilase a Fromase). Sila syfidel deklarovana
vyrobcem je uvedena v tab. I.

Vzorky syFidel byly analyzovadny ve stavu, v jakém jsou dodavdna syfidla do mléka-
renskych zdvodi. Byla u nich zjistovana aktivni kyselost (pH) kombinovanou argent-
chloridovou elektrodou Radelkis (MR]), obsah susiny pri teplot& 102 °C bez pisku, obsah
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NaCl rychlou metodou s AgNO; (Cernéa, I Koagulatni aktivita syFidel (v Soxhle-
Cvak, 1986), obsah dusiku mikrometo E%";g‘)‘h ieg"mklﬁctl_l POdtl_Bn Tefp]éh(:‘

¢ X : G o ¢ — Coagulation activity of rennets
dou- podle Kjeldahla s dgstx}afzi minerali (in Soxhlet's units after Teply, 1976)
zath v Markhamové destilatnim aparatu,

procento bilkovin vypoétem (faktor 6,37), Sytidlo Koagulacni aktivita
obsah aminokyselin byl stanovgn na ap- Laktochym 1: 5000
tomatickém  analyzdtoru  aminokyselin Laktosin 1:20 000
AAA 339 fy Mikrotechna Praha po kyselé Kureci pepsin 1:10 000

“ - i Rennilase 1:46 000
hydrolyze vzorki v HCI (¢ ‘6 mol/1) pri o 18 O
teploté 105 °C po dobu 24 hodin.

VYSLEDKY A DISKUSE

Nezbytnost Setfit klasickd syrFidla si vyZadala potfebu co nejvice vy-
uzivat syfFidlové ndhrazky. To znamenalo nutnost zmény ustdlenych tech-
nik pouZivani klasického syrFidla. K tomu je vSak tfeba dfikladné& pro-
studovat vlastnosti novych druhii syfidel, zejména vlivii plisobicich na
jejich aktivitu, zpdsobli jejich identifikace a kvantitativniho stanoveni
(de Koning, 1980; Martens, Naudts, 1978).

U&innost syFidlovych enzymié je mj. podmin&na kyselosti prostFedi,
teplotou, koncentraci substrdtu apod. Renninové syfidlo je nejicinné&;jsi
pfi pH = 5,0 a teplot& 45 °C, mikrobidlni syfidlo pfi pH = 5,2 a stejné
teploté. Pri vy88ich teplotdch aktivita klesda (Braun, Kunath,
1988). Podle ON 57 1604 je kyselost Laktochymu (renninové syridlo)
a Mikrozymu (&s. mikrobialni syfidlo) v rozmezi pH = 4 aZ 6, u Laktosi-
nu (Cs. pepsinové syfFidlo) mezi hodnotami pH = 1,5 aZ 3. Namérené
hodnoty (tab. II) vyhovovaly poZadavkiim normy. Rennilase a Fromase
jsou mikrobidlni syfidla podobnd Mikrozymu, miZeme tedy predpokla-
dat i podobné hodnoty pH jako u Mikrozymu.

MnoZstvi NaCl bylo zjistovdno pouze orienta¢éné u Laktochymu a Lak-
tosinu. Hodnoty byly pod limitem maxima 18 % chloridi (CaCl,, NaCl)
podle ON 57 1604.

Obsah su$iny se pfi pouZiti metody suSeni bez pisku do konstantni
hmotnosti pohyboval v rozmezi 7,81 aZ 24,67 % (tab. II). Z t&chto udajt
je patrny mnohem vétSi podil sudiny v mikrobidlnich syridlech.

I1. Pfehled hodnot mé&ifenych ukazateli — A survey of the values of measured charac-
teristics

i NaCl Obsah iObsah | Procento
svtidlo H usina a N v bilkovin | bilkovin
y p % +% \2/100g | v g/100g| N/AMK .
vzorku | vzorku . 6,38/
Laktochym 5,03 9,63 9,30 0,210 11,34 29,10
Laktosin 2,80 7,91 5,25 0,530 8,38 18,95
Kufeci pepsin 1,55 18,65 b 1,295 8,25 29,70
Rennilase 4,17 23,93 - 0,416 2,65 31,32
Fromase é,22 24,67 — 0,277 1,76 53,41
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Mechanismus plsobeni teleciho syfidla (renninu) spocivd ve Stépeni
vazby Phe/105/ — Met/106/ kappa kaseinové frakce (Braun, Ku-
nath, 1988; Winwood, 1989). Reakce je katalyzovdna piitomnosti
serinovych a histidinovych zbytk{i v kappa kaseinu. Nerenninova syfidla
pisobi mnohem vice i na jiné peptidické vazby neZ Phe — Met (Teply
et al., 1976).

Z hlediska vlastnosti enzymi je daleZité nejen aminokyselinové slo-
Zeni, ale i primarni struktura (Teply et al., 1976). Tab. III obsahuje
hodnoty 16 aminokyselin ve vzorcich péti analyzovanych syrFidel. Porov-
nanim souctu obsahid jednotlivych aminokyselin a obsahu bilkovin zjisti-
me rozdil, ktery se pohybuje od 18 do 31 % celkového mnoZstvi bilko-
viny. U syfidla Fromase je to dokonce aZ 53 %. Vysvétlenim mtZe byt
skutecnost, Ze bylo stanoveno a vyhodnoceno pouze 16 aminokyselin.
Nebyly zjiStovany napf. hydroxyprolin, tryptofan, cystin aj. Navic pii
stanoveni dusiku podle Kjeldahla je zjiStén veSkery dusik bez ohledu
zda je ve formé bilkovin ¢i jinych sloucenin. V pripadé vy$Siho podilu
NPN (nebilkovinny dusik) klesd obsah stanovovanych aminokyselin. Vy-
razny vliv mohou mit i ztraty aminokyselin pfi hydrolyze aj., vCetné pi‘e-
poctl zaokrouhlenych ¢isel. V pfipadé Fromase nelze vyloucit sumaci
téchto faktora. _

Aminokyselinové sloZeni renninu, jak uvadéji Teply et al. (1976)
a Sternberg (1970), je pro porovndni uvedeno v tab. IV. Rennin
obsahuje velké mnoZstvi kyselych aminokyselin (Asp, Glu) ve srovnéani
s obsahem zésaditych aminokyselin (Lys, His, Arg). Po porovnani s ob-
sahem aminokyselin v Laktochymu je moZné konstatovat totéZ. Patrné
je 1 nizké zastoupeni aromatickych aminokyselin (Tyr, Phe) a sirné

aminokyseliny methioninu (Met). Obdobné je tomu i u Laktosinu a Ku-
reciho pepsinu.

I11. Obsah aminokyselin v syridlech (g na 100 g vzorku) — The content of amino acids
in rennets (g per 100 g of sample)

SR
Aminokyselina Syl
Laktochym Laktosin K. pepsin Rennilase Fromase
Asp 0,08 0,25 0,80 0,35 0,16
Thr 0,05 0,11 0,28 0,12 0,05
Ser 0,05 0,13 0,28 0,13 0,06
Glu 0,15 0,36 0,90 0,20 0,10
Pro 0,05 0,36 0,07 0,12 0,04
Gly 0,04 0,24 0,39 0,09 0,04
Ala 0,06 0,16 0,34 0,09 0,04
Val 0,06 0,15 0,38 0,11 0,05
Met 0,02 0,05 0,14 0,03 0,02
Ile 0,04 0,10 0,27 0,08 0,04
Leu 0,08 0,21 0,48 0,10 0,04
Tyr 0,05 0,10 0,23 0,11 0,05
Phe 0,06 0,12 . 0,26 0,11 0,05
His 0,04 0,07 0,16 0,04 0,02
Lys 0,08 0,16 0,43 0,08 /0,03
Arg 0,04 0,17 0,39 0,06 0,03
Y AMK 0,95 2,74 5,80 ‘1,82 0,82
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IV. Obsah aminokyselin v hydrolyzédtech renninu a proteas M. miehei a M. pussilus —
The content of amino acids in hydrolyzates of rennin and proteases of M. miehei
and M. pussilus

Mucor
Aminokyselina S miehei pussilus
de Koning* Sternberg | Rickert Sternberg Sternberg
Asp 99,7 31,0 47,0 42,0 44,0
Thr 64,2 18,0 32,0 18,0 21,0
Ser 80,0 27,0 38,0 25,0 22,0
Glu 93,4 29,0 25,0 15,0 20,0
Pro : 41,8 12,0 19,0 11,0 14,0
Gly 76,0 25,0 37,0 24,0 34,0
Ala 415 13,0 29,0 220 16—17
Val 70,7 21,0 27,0 16,0 240
/,Cys 7.9 6,0 4,0 4,0 2,0
Met 19,7 7,0 6,0 5,0 3,0
Ile 52,0 15,0 20,0 11,0 12,0
Leu 63,2 19,0 21,0 14,0 15,0
Tyr 52,6 15,0 21,0 13,0 13,0
Phe 46,4 14,0 22,0 14,0 19,0
Lys 240 8,0 10,0 8,0 11—-12
His 13,2 40 2,0 2,0 1—2
Arg 171 5,0 7,0 4,0 4,0
Trp 15,8 [ 2,0 3,0 3.0 2—-3

*cit.t Teply et al. (1976)
** mol/10° g
*** pocet zbytkG aminokyselin

Mezi telecim renninem a Kkrystalickym syfidlovym enzymem plisné
Mucor miehei existuje nékolik podobnosti. Podle citovanych autord je
téméf shodny obsah argininu (Arg), threoninu (Thr) a histidinu (His)
v syfidlovych enzymech plisni M. miehei a M. pussilus. Rennin a proteasa
M. miehei se shoduji v obsahu fenylalaninu (Phe), threoninu (Thr) a ly-
sinu (Lys). Tyto hodnoty pochéazi z analyz Cistého krystalického enzymu
(tab. IV). Vysledek analyzy syfidel Rennilase a Fromase je uveden v ta-
bulce III. Obé syfFidla jsou charakteristickd nizkym obsahem methioninu
(Met), histidinu (His) a argininu (Arg) a vysokym podilem Kkyselych
aminokyselin (Asp, Glu). Pomé&rné aminokyselinové sloZeni syfidel je
tedy obdobné jako sloZeni ¢Cistych izolovanych syficich enzymd.
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Do3lo dne 5. 4. 1090

ITOJIAK, T1. (BeTepuMHapHbIl MHCTUTYT, BpHO): COCTAB YXKMBOTHBIX M MHKDPOOHAJLHBIX CBI-
yyxKHuix (pepMeHTOB, Potravindiské Védy, 8, 1990 (4):283—287.

AMMHOKKCIIOTHBIN cOCTaBs, pH, cojep’kanue cyxoro selecrsa, NaCl, azora u OGenKkos
(hepMEHTOB JKMBOTHOTO INPOMCXOXKJACHUS JIAKTOXMM, JIAKTO3MH, KYPHUHBI IENCUH U MMU-
KpoOuanpHeIX (DEPMEHTOB PEHHMJIA3e UM (pomase CPaBHUBAIMCL C COCTABOM UMCTBIX Cbl-
YY)KHBIX (DEPMEHTOB COrJIacHO OT/CJbHBIM aBTOpam. OTHOCUTCIBLHOE IPEACTABUTEILCTBO
KMCJIBIX M OCHOBHBIX aMMHOKMCIOT QHAJOTMMYHO M YMCTBIX NpCHaparax ChluyXKHBIX hep-
MEHTOB M B TOProBoii (hOpME€ CLIYYKHBIX ()epmenToB. PU3UKO-XMMMUYECKME TIPM3HAKHU
orBeyaioT TpeboBaHMsIM, IIPMBEJIEHHBIM B OTpacjieBoMm crauwjapte ON 57 1604.

JKUBOTHBIE M MMKPOOMAJIBHBIE CBIUYSKHLIE BEL{ECTBA; aMMHOKMCIOTBHL, (hU3MKO-XHMMUUECKHE
NPU3HAKHU

POLAK, P. (University of Veterinary Medicine, Brno): 7'he composition of animal and
microbial rennets. Potravinarské Védy, 8, 1990 (4): 283—287.

Amino acid composition, pH value, contents of dry matter, NaCl, nitrogen and proteins
were investigated in the animal rennets Laktochym, Laktosin, Chick Pepsin and in
the microbial rennets Rennilase and Fromase; they were confronted with the composi-
tion of pure rennet enzymes mentioned by various authors. The proportional represen-
tation of acidic and basic amino acids is similar to that in pure preparations of rennet
enzymes, and also to that in commercial rennets. Physical and chemical characteristics
complied with the requirements mentioned in the ON 57 1604 standard.

animal and microbial rennets; amino acids; physical and chemical characteristics

POLAK, P. (Veterindrhochschule, Brno): Zusammensetzung tierischer und mikrobieller
Kiiselabe. Potravinarské Védy, 8, 1990 (4): 283—287.

Die Aminosédurezusammensetzung, pH, der Trockensubstanzgehalt, NaCl, Stickstoff- und
Eiweifbgehalt tierischer Kiselabe Laktochym, Laktosin, Kiikenpepsin und mikrobieller
Kiiselabe Rennilase und Fromase verglich man mit der Zusammensetzung reiner Lab-
enzyme laut verschiedener Autoren. Die verhiltnismdssige Vertretung saurer und ba-
sischer Aminosiduren ist analog in den reinen Prdparaten von Labenzymen und auch in
der Handelsform von Kiselab. Die physikalisch-chemischen Merkmale entsprachen den
in der Fachnorm 57 1604 angefiihrten Forderungen.

tierisches und mikrobielles Kiselab; Aminosduren; physikalisch-chemische Merkmale

Adresa autora:

MVDr. Pavel Poldak, Vysoka §kola veterinarni, katedra hygieny a technologie potra-
vin, Palackého 1/3, 612 42 Brno
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RECENZE

SENSORY EVALUATION TECHNIQUES
METODY SENZORICKEHO HODNOCENI

M. Meilgaard, G. V. Civille, B. T. Carr
Boca Raton, CRC Press, 1990 (3. dotisk) XVII + 281 s.

V posledni dobé vyslo nékolik knih tykajicich se senzorické analyzy potravin, coZ
svédCi o velkém vyznamu téchto technik v potravinarstvi a pribuznych oborech, a to
predev§im v primyslové vysp€lych zemich. To, Ze tato kniha vySla béhem C¢typ let
jiz ve tretim dotisku, svédCi o jeji mimorddné GspéSnosti. Soudim, Ze jednou z pricin
je ta okolnost, Ze vSichni autori pochdazeji z primyslové praxe. Dr. Meilgaard
méa za sebou dlouholetou praxi v pivovarstvi a zaméril se na chut a ar6ma piva nejen
z hlediska senzorické jakosti, ale i chemickych sloZek, které ji ovliviiuji. Pani Civille
je zaméstnana u soukromé spolecnosti zabgvajici se $kolenim hodnotitell a tieti autor
je statistik puasobici mnoho let v oblasti aromatizace potravin. Neni tedy divu, Ze je
kniha velmi prakticky zaméfena.

Po kratkém tvodu a prehledu o smyslovém vniméni piesli autofi hned na praktic-
ké otazky, totiZz zarizeni senzorické laboratore, faktory, které maji vliv na vysledky
senzorické analyzy, zplisoby méfeni intenzity vjemu, postupy pri vybéru a Skoleni
hodnotitel(i, smérnice pro volbu vhodné metody a pro vypracovdni protokolu o senzo-
rické analyze.

Hlavni €ast knihy je vénovdna popisu jednotlivfch metod senzorické analyzy. Velmi
podrobné jsou probrdany rozdilové metody. Kromé klasickych metod (pdrova zkouska,
trojihelnikovd, duo-trio, dva z péti) jsou podrobné& popsdny metody zjistovani rozdilu
od standardu, v€etn& dnes hojné pouZivané metody jednostimulové. Metody tohoto typu
jsou dileZité pii sledovéani vlivu zmén receptury nebo technologického popisu na senzo-
rickou jakost vyrobku. Jsou popsdny i rGzné dalsi, v posledni dob& zavadéné metody,
z nichZ povaZuji za zvlasté dileZité metody zkoumdéni a srovndvani nékolika (vice nez
dvou) vzorkil, jako je poradovd metoda, ale i dalsi, které si zasluhuji u nas vétsiho
rozdifeni. K dalS$im dakladné popisovanym metodam patFi stanoveni podné&tovych
prahi, popisné metody (napi. metoda senzorického profilu a pribuznd metoda Spectrum,
kterou zavadi firma druhé autorky). DileZity je podrobny popis spotfebitelskych zkou-
3ek (vfetng navodi a praktickgch pokyni), které u ndas pfi prechodu na trZni hospo-
dérstvi nabudou rychle na vyznamu a s nimiZ u nds nemame dost zku$enosti.

V poslednich letech na celém svété prudce roste vyuZivani stolnich poditadd pri
zpracovani vysledki senzorické analyzy a Sifi se v souvislosti s nimi také uZivani mo-
dernich statistickych metod, které by bez kvalitni vypocetni techniky byly nemyslitel-
né, Statistickému zpracovani jsou proto vénovdny dvé kapitoly, které se zabyvaji
hlavné jednodussimi problémy, s jakymi se vedouci senzorické laboratofe denné setka-
vda, Kratka zminka je vSak i o naro¢né&jSich metodach, které se uzivaji spise pri vy-
zkumnych a vyvojovgch pracich. Pomérné rozsdhlda sbirka statistickgch tabulek (né-
které jsou mélo obvyklé a proto cenné) knihu uzavira.

Popis metod je jasny a srozumitelny; nazornost je jesté zvySena Cetnymi priklady,
vCetné vzord protokolovych formulaid a potrebnych vypocéti. Autori upozoriuji i na
mozZné chyby, kterych se hodnotitelé nebo organizatori zkouSek mohou dopustit. Pro
nase analytiky jsou vyznamné sady doporuCenych standardii, takZe nebudou zavisli
na drahych dovazenych sadédch referen¢nich materiald.

Vzhledem k praktickému zameéreni poddvaji autofi jen minimum potiebné teorie,
protoZe teoreticky zamérené knihy jsou b&Zné dostupné. Proto také neplytvaji odkazy
na literaturu (i kdyZ soubor témér 200 odkazli neni zanedbatelny), ale zato ne3etii
piiklady a dokumentdrnim materidlem, vétSinou zfejmé& z vlastni praxe. Obréazky by
mohly byt kvalitn&jsi, i kdyZ jsou dostate¢n& néazorné. Kniha je zakoncena dikladnym
vécnym rejstiikem, jak je v americkgych monografiich béZné. Proto bude dobfe slou-
Zit nejen jako ucebnice, ale i jako pfrirucka k dennimu pouZivani.

Vzhledem k oCekdvanému rozmachu senzorické analyzy pfFi prestavbé naseho hospo-
darstvi se jisté kniha setka se zdjmem Sirokého okruhu potravinarskych odborniki
z nasich primyslovych i kontrolnich laboratori. NevyZaduje velké predb&Zné znalosti
a ‘dobre se Cte. Je podstatné snaz$i k nastudovani neZz zndmé monografie Piggottova,
ale je naroc¢néjsi nez rozsirend monografie Jellinkové, urfend pro zacateniky.

Prof. Jan Pokorny¢, DrSc.
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STANOVENIE REZIDUALNEHO CYKLOHEXANU V KVAPALNYCH UDIA-
CICH PREPARATOCH UTP-1

P. Simko, L. Erthner

SIMKO, P. — ERTHNER, L. (Chemickotechnologickd fakulta SVST, Bratislava; Slo-
venské lacobne zéavody, §. p., Hnasta): Stanovenie rezidudlneho cyklohexdnu v kva-
palnych ddiacich prepardtoch UTP-1. Potravindiské Veédy, 8, 1990 (4): 289—293.

Prica sa zaoberd stanovenim rezidudlneho cyklohexdanu v kvapalngch tudiacich
preparatoch UTP-1. Cyklohexdn po preextrahovani do hexdnu bol stanoveny me-
todou plynovej chromatografie. Na zaklade ziskanych vysledkov bolo zistené, ze
ani v jednej zo §&iestich analyzovangch vzoriek kvapalnych ddiacich preparétov
UTP-1 sa cyklohexdn nenachddzal v takom mnoZstve, ktoré by prekrocilo medzu
detekcie koncentracie cyklohexanu (22,4 ug/kg), ¢i dokonca medzu stanovenia
koncentracie cyklohexdanu (73,8 wg/kg). Vzhladom na maximdlne povolend kon-
centrdciu cyklohexanu v kvapalnych udiacich prepardtoch UTP-1 (10 mg/kg), je
vypracovand metdda dostato¢ne citlivdi a vzhladom na velkd operatfvnost a rela-
tivnu jednoduchost vhodnd na kontrolu rezidudlneho cyklohexdnu v tomto type
aditfvnych latok.

kvapalné adiace preparaty; plynova chromatografia; cyklohexan

Avomatizdcia maé&sovych vyrobkov produktami termickej deStrukcie
drevnej hmoty patri medzi najstarSie technologické operécie, ktorymi sa
odpraddvna zvySovala senzorickd hodnota potravin. PretoZe vSak tradicné
spOsoby tudenia maji cely rad nedostatkov (nizky koeficient vyuZitia
drevnej hmoty — 5 az 15 %, znecistovanie okolitého Zivotného prostre-
dia, relativne dlhy cas samotnej technologickej operdcie, nekontrolovany
prisun zdraviu 3kodlivych zlicenin do aromatizovanej potraviny, znacna
préacnost operacii spojenych s procesom tudenia), boli postupom c¢asu
vyvinuté v réznych krajindch sveta postupy na vyrobu dymovych kon-
denzatov, ¢i udiacich prepardtov, ktorych aplikdcia do potravin za tGce-
lom aromatizdcie prindSa cely rad vyhod (jednoduchd manipulacia a
s tym spojené znacné zrychlenie celého procesu udenia, ekologickéa
neskodnost, moznost presného ddvkovania senzoricky ucéinnych latok,
ako aj relativne jednoduchd& kontrola obsahu zdraviu $kodlivych latok
nachddzajucich sa v tudiacich prepardatoch). Novovyvinutému kvapalné-
mu udiacemu prepardtu UTP-1 bola primdarne venovand pozornost z hla-
diska obsahu benzo/a/pyrénu (Simko et al., 1989). Postupom ¢asu
v8ak vyvstala dalSia otdzka — stanovit obsah rezidudlneho cyklohexéanu,
ktory sa pouZiva v procese vyroby kvapalného tidiaceho preparatu UTP-1
ako rafinacné cinidlo na odstratiovanie polycyklickych aromatickych
uhlovodikov (Smirnov et al, 1989).
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MATERIAL A METODY

Materidl — Vzorky kvapalného tdiaceho prepardatu UTP-1 boli zfskané od prie-
myselného vyrobcu — Slovenské lifobné zédvody, $. p., Hndsta.

Chemikédlie — hexdn a cyklohexén, trieda Cistoty p. a., boli pred pouZitim pre-
Cistené destildciou na rektifikatnej kol6ne.

Pristroje a pomd&cky — Plynovy chromatograf Chrom 5, poditaci integritor
CI 100 a linedrny zapisova¢ TZ-4601, vyrobca Laboratorni piistroje Praha, mikrod4vko-
vat o objeme 2 ul, Hamilton, Svaj&iarsko.

Priprava vzorky — Z dobre uzatvorenej flase, ktorej obsah bol ddkladne
homogenizovany intenzivhym pretrepdvanim pocas dvoch minit sa rychlo odobralo
50 ml vzorky a doplnilo v odmerke po znacku. Potom sa pridal 1 ml hexdnu, odmerka
sa tesne uzatvorila a obsah banky bol dbékladne premieSany. Vzhladom na relativne
vysokd prchavost organickych rozpistadiel bolo potrebné pracovat rychlo, pouZivat
dokonale tesniace uzdvery odmeriek a pracovat pri najni?Sej moZnej teplote okolitého
prostredia. Po oddeleni vrstiev sa mikrostriekatkou odobral 1 ul organickej (vrchnej)
fazy, a vzorka bola injektovand do plynového chromatografu za nasledujicich podmte-
nok: teplota vstrekovacieho priestoru 110°C, chromatografickd kol6na népliiovéa, skle-
nd, dlzka 2,5 m s vnitornym priemerom 3 mm, plnend staciondrnou fazou OV-101
v mnoZstve 3 % hmotnostnych na nosi¢i Chromosorb W HP o zrnitosti 60—80 mesh;
teplota kolény 50 °C, teplota detektora (FID) 110 °C, nosny plyn dusfk — tlak 2,5.10%Pa,
prietok vodika 26 ml/min, prietok vzduchu 400 ml/min.

Vyhodnotenie chromatografickych zdznamov — Na kvalitativne
vyhodnotenie bola pouZitd metéda Standardného pridavku $tandardu, na kvantitativne
vyhodnotenie chromatografickych zdznamov bola zhotovend analytickd Ciara nasleduji-
cim sp8sobom: k 1 ml hexdnu bol pridany cyklohexdn v mnoZstvdch od 5 do 50 ul a do
plynového chromatografu boli nastrekované 1 ul objemy takto pripravenych zmesf orga-
nickgch rozpustadiel. Zhotovenim analytickej €iary (obr. 1) bola zdroveii potvrdenda li-
nearita odozvy FID detektora na stipajice mnoZstva cyklohexdnu s hodnotou korelac-
ného koeficienta 0,9983.

300 ’—-
S
o2
a.
<
I 200 -
o
a
100 |-
1. Analytickd ¢iara zévis-
losti odozvy FID detekto-
ra od mnoZstva cyklohe-
xdnu v extrakte — Ana-
1 | 1 L | lytical line of the depen-
0 10 20 A VR B e ST dence of detector FID

. : response on the cyclo-
MNOZSTVO CYKLOHEXANU (pl) hexane content in extract

VYSLEDKY A DISKUSIA

Skor, ako bolo moZné stanovit parametre samotnej analytickej metody,
bolo potrebné urc¢it maximdlne pripustny limit rezidudlneho cyklohexénu
v kvapalnych uadiacich prepardtoch UTP-1. PretoZe v3ak cyklohexdn ako
rafina¢né ¢inidlo nie je pouZity, resp. jeho pouZitie nie je publikované
v odbornej literatire (kritéria FAO/WHO pre hodnotenie nezévadnosti
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kvapalnych tudiacich prepardtov uvadzaji ako maximélne pripustny li-
mit 20 mg pre dietylether, ktoré sa méZu nachadzat v 1 kg kvapalného
tdiaceho preparatu), bola problematika maximdlneho limitu konzulto-
vana s odbornikmi IHE, Praha. Na zaklade ich doporuceni (Kodl —
ustne zdelenie) bola zvolend ako maximdalne pripustna hladina rezidual-
neho cyklohexdnu 10 mg, pripadajica na 1 kg kvapalného udiaceho
preparatu UTP-1, hoci pri zndmom davkovani UTP-1 do médsovych vy-
robkov (Smirnov et al, 1987) by tdto hodnota mohla hyt 50krat
vys8ia bez zvySenia zdravotného rizika.

Na zaklade vyS8Sie uvedenych skutoc¢nosti boli vypocitané charakte-
ristiky metody (tab. I). Na tomto zdklade boli ndsledne analyzované
vzorky kvapalného udiaceho preparatu UTP-1. Ako vyplyva z tab. II,
zo S§iestich analyzovanych vzoriek ani v jednom pripade mnoZstvo re-
7Zidudlneho cyklohexdnu nedosiahlo koncentraciu rovnajicu sa medzi

I. Charakteristiky metody stanovenia cyklohexdnu v kvapalngch ddiacich prepardtoch
UTP-1 — Characteristics of the method of cyclohexane detection in liquid smoking
additives UTP-1

. : Ciselné
Parameter Rozmer vyjadrenie
* Medza detekcie koncentrdcie cyklohexanu ug/kg 22,4
** Medza stanovenia koncentracie cyklohexanu ng/kg 73,8
V¢taznost na hladine 150 ug/kg P 99,8

* stanovené podla Musila (1984) — determined after Musil (1984)
** stanovené podla Eckschlagera et al. (1980) — determined after Ecksch-
lager et al. (1980)
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I_.A &\_ L 2. Chromatograficky zdznam hexdnového extraktu kvapal-
ného ddiaceho prepardtu UTP-1 (a), chromatograficky za-
i L ; | i i znam tej istej vzorky s pridavkom S&tandartu cyklohexénu
0 s 1 5 - (b) — Chromatographic record of an hexane extract of
N liquid smoking additive UTP-1 (a), chromatographic record
ELUCNY CAS (min) of the same sample with an addition of cyclohexane (b)
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II. Vysledky stanovenia rezidudlneho cyklohexdnu v kvapalnych tdiacich preparatoch

UTP-1 — The results of residual cyclohexane detection in liquid smoking additives
UTP-1
Koncentrécia Koncentracia
Vzorka &. cyklohexdanu Vzorka &. cyklohexanu
(ug/kg) (ug/kg)
1 a 4 a
2 a 5 a
3 a 6 a
a — koncentrdacia cyklohexdnu, pohybujaca sa pod medzou detekcie — cyclohexane

concentration just below detection limit

detekcie. Na obr. 2 je chromatograficky zdznam vzorky kvapalného tidia-
ceho preparatu (a) a kvapalného tdiaceho preparédtu s pridavkom cyklo-
hexanu (b).

Na zéklade ziskanych vysledkov moZno konStatovat, Ze rezidudlny ob-
sah cyklohexdnu v kvapalnych tdiacich prepardtoch UTP-1 neprekra-
¢uje ani v jednom pripade maximélne pripustni koncentraciu, ba dokonca
ani v jednom pripade nedosiahol medzi detekcie vypracovanej metody.
Téato skutocnost len potvrdzuje hygienickii nezdvadnost novej aditivnej
latky a jej pouZitim nehrozi kontamindcia potraviny rezidudlnymi zvys-
kami pouZitého organického rozpustadla.
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INMUMKO, I1. — DPTHEP, JI. (XuMuKo-trexHonoruueckuit chaxkynsrer CBTIII, Bparuciasa,
CnoBanKuil XMMMUYECKMI 3aBOJ, T. II, XHyWITs): OnpejieieHHe OCTATOYHOr0 LMKJIOreKcaHa
B JXMAKMX KONTHIbHBEIX npenaparax UTP-1. Potravinaiské Védy, 8, 1990 (4): 289—293.

PaboTa NOCBAIICHA ONPEAENICHUIO COAEPKAHUSA OCTATOYHOTO IMKJIOrEKCaHa B JKMAKUX
KONTWIBHBIX npenaparax UTP-1. LIMKJIOrekcaH IIOCH€ IIEPESKCTPArMpoBaHMsi B TIEKCaH
ONpEAENANICA METOJIOM ra30Boit xpomarorpaduu. Ha 06ase IOJYUYEHHLIX pPE3YJNLTATOR
YCTAHOBMJIM, YTO HYM B OXHOM M3 LIECTM AHANU3UPOBABIIUXCA OOpPasnOB JKUJKUX KONTHIL-
HBIX npenaparoB UTP-1. IMKIOreKCaH HE COJAEpPXKaJCd B TAKOM KOJMYECTBE, KOTOpOC
npeB30onIo OBl Mpejen AETEKTUPYEMOCTY KOHIEHTPAIUM LMKIOreKcaHa (22,4 MKI/KT), Min
JIa)Ke TpPEAeN ONPEAENMMOCTM KOHLEHTpAanuu LuKiIorexkcasa (73,8 MKr/kr). C yuetom
MaKCHMMAaJIbHO JIONMYCTMMOM KOHLIEHTPAUMM IMKJIOreéKcaHa B JKUJIKUX KONTHJIBHBIX Ipena-
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parax UTP-1 (10 mr/kr) paspa0oTaHHbll METOJ JOCTATOYHO uyBCTBMTENEH 1, OGmaropaps
cpoeit GOJbIIOH OMEPAaTMBHOCTM M OTHOCHMTCIBHOI NPOCTOTH], NPHUTOAEH A KOHTPOJIA
OCTATOYHOrO LMKIJIOreKcaHa B 3TOM THIC JA00ABOUHBIX BCLUIECTB.

KMJIKME KOIITHJIbHLIE TperapaTthl; ra3osas xpomaTorpa(l)uu; UMKJIOTCKCaH

SIMKO, . — ERTHNER, L. (Faculty of Chemical Technology of the Slovak Institute
of Technology, Bratislava, Slovak Chemical Works, Hnusta): Detection of residual
cyclohexane in liquid smoking additives UTP-1. Potravinarské Veédy, 8, 1990 (4): 289—293.

A detection of residual cyclohexane in liquid smoking additives UTP-1 is described in
the present paper. After re-extraction to hexane, cyclohexane was detected by the
method of gas chromatography. The results have indicated that in none of the six
analyzed samples of liquid smoking additives UTP-1 was cyclohexane detected in such
an amount that would exceed the detection limit of cyclohexane concentration (22.4
ug/kg); exceeding the determination limmit of cyclohexane concentration was also out
of question (73.8 ug/kg). With respect to the maximum permissible concentration of
cyclohexane in liquid smoking additives UTP-1 (10 mg per kg), the method described
in this paper is sensitive enough, and with respect to ils expeditiousness and relative
simplicity it is suitable to monitor residual cyclohexane in this type of additives.

liguid smoking additives; gas chromatography; cyclohexane

SIMKO, P. — ERTHNER, L. [Chemisch-technologische Fakultdt der Slowakischen tech-
nologischen Hochschule, Bratislava, Slowakischer Chemiebetrieb, Hnasta): Bestimmung
des residualen Zyklohaxans in fliissigen Rducherpriparaten UTP-1. Potravinarské Veédy.
8, 1990 (4): 289—293.

Die Arbeit befasst sich mit der Feststellung des residualen Zyklohaxans in fliissigen
Riucherpriparaten UTP-1. Zyklohaxan nach Prdextrahierung in das Hexan wurde
inittels Methode der Gaschromatographie festgestellt. Aufgrund der gewonnenen Ergeb-
nisse ermittelte man, dass in keiner der sechs analysierten Proben von fliissigen
Réiucherpriparaten UTP-1 sich Zyklohaxan in keiner solchen Menge befand, welche die
Grenze der Detektion der Konzentration von Zyklohaxan iiberschreiten wiirde (22,4
wug/kg), oder sogar die Grenze der Festlegung der Konzentration von Zyklohaxan
(73,8 wg/kg). Mit Riicksicht auf die maximal bewilligte Zyklohaxankonzentration in
den fliissigen Rducherprédparaten UTP-1 (10 mg/kg) erarbeitete man eine zureichend
empfindliche Methode, die mit Riicksicht auf die sehr hohe Operativitdt und relative

Einfachheit geeignet ist fiir die Kontrolle des residualen Zyklohaxans in diesem Typ
additiver Stoffe.

[liissige Rducherpriparate; Gaschromatographie; Zyklohaxan

Adresy autoril:

Ing Peter Simko, CSc, Katedra chémie a technologie sacharidov a potravin, Che-
mickotechnologickéd fakulta SVST, Radlinského 9, 812 37 Bratislava
Ing. Ludovit Erthner, Slovenské la¢obné zavody, §. p., 981 11 Hnuasta
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EURO FOOD CHEM VI

Pracovni skupina potravinaifskych chemikii Federace evropskych chemic-
kych spole¢nosti, spolu se Spoletnosti potravinaisk§ch chemikli védecké
chemické spolecnosti poirddaji konferenci

EURO FOOD CHEM VI ,Strategie kontroly kvality potravin a analytickych
metod v Evropg“

Konference se bude konat v Hamburku ve dnech 23.—25. zairi 1991

Program bude zaméfen na:
1. Legislativni otdzky a kontrolu potravin spole¢ného trhu
2. Nové aditivni latky v potravindach

3. Vyvoj a standardizace analytickych metod pro primyslovou kontrolu
surovin meziprodukti a kone¢nych vyrobki

4, Kvalita potravin a zneCigtovani Zivotniho prostiedi

Termin odesldni abstrakti 31. duben 1991

Termin prfedani ptrijaté pfednasky nebo postru 1. kvéten 1991. Konferen¢ni
poplatek pribliZzn& 300 DM splatng k 15. kv&tnu 1991.

Jednacimi jazyky jsou angli¢tina a némdina.

Bliz§i informace podd Prof. Jitf Davidek, DrSc., VSCHT Praha,
Technicka 1905
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TLAKOVE ZTRATY PRI DOPRAVE HRUBE MELNENYCH MAS PRIMYM
POTRUBIM

]. Jeschke

JESCHKE, J. (Vyzkumny ustav potravinaiského pramyslu, Praha): 7'lakové ztrdty
pii dopravé hrubé mélnénych mas primygm potrublim, Potravinarské Védy, 8, 1990
(4): 295—304.

Byl navrZen novy reologicky model, ktery vychazi z urcitych predstav o strukture
toku pii cerpdni hrub& mélnénych mas potrubim kruhového prarezu. Pomoci trub-
kové reometrie byl ziskan Siroky soubor dat reologickych vlastnosti hrub& meélng-
mych hovézich a veprovych mas s rGznymn chemickym sloZenim. Ziskana data
byla zpracovdna s uZitim navrZeného modelu. Vg¢sledky byly formulovany ve for-
mé rovnic vhodnych pro vypocet tlakovych ztrat, které vznikaji pri dopravé suro-
viny potrubim. Vypocétené hodnoty tlakovych ztrat byly srovnany s experimental-
nimi adaji, a tim byla ovérena pouZitelnost noveho modelu.

reologické modely; reologické vlastnosti; hrub& mélnéné maso; Cerpdni potrubim;
tlakové ztréty

Jednim z moZnych zptisobti dopravy hrub& mélnéné suroviny v mas-
ném pramyslu je cerpani potrubim. K navrhu potfebnych zafizeni (zasob-
niky, c¢erpadla, potrubi) je nutnd znalost jejich reologickych vlastnosti,
ze kterych dale vyplyvaji hodnoty tlakovych ztrat, se kterymi se musi
pocitat pfi konstruovani dopravniho systému.

Z dostupnych praci, které se zabyvaji reologickymi vlastnostmi meélné-
nych mas, je zfejmé, Ze hlavni zdjem autori byl zaméfen na zkoumani
jemné mélnénych mas. Hrub& mélnénou surovinou se zabyvali pouze na
VSCHT v Praze. Kolektiv pracovnikii VSCHT pouZival ke svym experi-
mentim rotacni reometr Reotest II. Vzhledem k velikosti zrn masa byly
na pfistroji provedeny urcité Gpravy — byl zvétSen primeér vné&jsi na-
dobky a vnitfni mérici valetek byl opatfen axidlnimi ryhami pro zame-
zeni nezZadoucich skluzovych efektli. Ziskand data byla aproximovéna
vyhradné Herschel-Bulkleyho modelem

T =1, +Ky" (1]

ktery je vhodny pro homogenni nenewtonské materidaly s mezi toku a ne-
linedarni zdvislosti smykového napéti na smykové rychlosti. Vyzkumny
kolektiv VSCHT se snaZil postihnout vliv jednotlivych faktorti ovliviiu-
jicich reologické vlastnosti hrubé meélnénych mas na parametry uvede-
ného reologického modelu — nap¥. vliv stupné desintegrace ( Hovor-
ka, 1988), prfidavku vody (Pipek et al., 1987; Kotva, 1988), pfi-
davku soli (Pipek et al, 1987), obsahu tuku (Hovorka, 1988;
Pipek et al, 1987) a doby odleZeni ( Pipek et al., 1989).
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O hrubé méln&ném mase se vSak zdaleka neda Fici, Ze by bylo homo-
gennim materidlem. Je to systém sloZity, a proto také jeho proudé&ni
v trubkdch kruhového prifezu vykazuje urcitou anomélii. V disledku
vzniku vrstvicky materidlu u st&ny potrubi, kterd podstatn& ovliviiuje
tok suroviny, vystupuje ve funkcni zavislosti smykového napé&ti 7 na
smykov_é rychlosti y daldi parametr, kterym je primér potrubi D a tedy
=1 (y,D) — (Hou8ka et al., 1988).

Uvedenou skutecnost je tfeba vzit v tvahu pfi navrhu dopravniho sy-
stému. Z tohoto di@ivodu byla vypracovdna nova objektivnéj$i metoda zis-
kani a zpracovani experimentalnich udaji, kterd se co nejvice pribliZuje
danym provoznim podminkdm (Sestak et al, 1986; Jeschke et
al., 1987, 1988, 1989).

MATERIAL A METODY
MéFend surovina

Experimenty byly provedeny s hrub& mé&ln&nymi hov&zimi a vepfovymi masy (masa
byla pfediezdna pres desku Fezacky s otvory o priimé&ru 13, resp. 20 mm), kterd byla
predsolena solnym ldkem a potom uskladn&na v zdsobniku, ktery byl umist&n v chla-
dirné masokombinatu. Vzorky byly k vlastnim méFfenim odebirdny po riizné dobé.
Faktor &asu, tj. doba odleZenf, se tedy nepodafilo zcela sjednotit. Je v3ak tFeba zdii-
raznit, Ze velkeré experimenty byly provadény v masokombindtu v Klatovech za zcela
normélniho provozu a Ze muselo dojit k ur¢itému kompromisu, ktery v3ak nijak za-
sadné neovlivnil v¢sledky. Reologické vlastnosti suroviny se samozFejmé& mé&ni od doby
jejiho namichéni, avSak k nejvyrazné&jSim zmé&ndm dochézi v prvnich nékolika hodi-
nach od tohoto okamZiku, déle jiZ nejsou zmény reologickych vlastnosti tak vgyrazné
(dokumentovdno na veli¢iné 7o) (Pipek et al, 1989). (Charakteristiky proméfova-
nych mas jsou shrnuty v tab. I. Chemické sloZeni bylo stanoveno pomoci analyzatoru
MH-03. Po pfidani urcéitého mnoZstvi ldku o zndmé koncentraci byly vypolteny vy-
sledné hodnoty xp, xw, Xs.)

Zpiisob méfeni

Z divodu zachovani geometrické podobnosti zku¥ebnich a provoznich zarizeni byla
pouZita trubkova reometrie (Jeschke et al, 1987, 1989).

1. Charakteristiky zkoumanych hové&zich a vepfovych mas — Characteristics of test beef
and pork meats

SloZeni
Doba ‘Rozsah
Druh masa p {
; odleZenf teplot
velikost zrna d XE Xw Xs kg.m-?3)] ° (5
( ] wor | o1 | % [® [(h] (°cl
5,9 73,7 2,7 11076 4 2,0— 7,3
10,4 70,2 2.7 1069 4 9,0—13.5
(18 i 150 | 687 27 1062 27 6,3—108
. 19.6 63.1 2.7 1056 4 | 103135
25,9 58.3 2,7 1047 26 | 101—14,3
13,7 67,8 2,0 1065 3 32— 8,6
244 595 2,0 1050 3 48—10.9
334 52,6 2,0 1037 3 52— 9.6
e e IR BB TY I AR 2,0 1029 4 7.4—13,3
497 399 2.0 1013 5 10.4—15.3
56.7 345 2,0 1003 3 12,4—15.0
64,8 28.2 2.0 991 1 | 135—-160
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Cést piipraveného masa byla pteCerpdna trubkami riznych pramért a délek (D = 37,
49 a 67 mm; L = 1, 2 a 3 m), které byly pripojeny k nardZetce Handtmann, typ VF 20.
Narazecka vlastné nahradila Cerpadlo s varidtorem, protoZe otdcky jejitho Cerpadla je
nmozné plynule regulovat. Navic ¢erpadlo plsobi Setrné& na dopravovanou surovinu, a tak
nedochéazi k jeji dalsi desintegraci. Béhem cerpdni je z prostoru ¢erpadla odsévan
vzduch, coZ zarucuje, Ze praiez trubky je zcela zaplnén dopravovanou surovinou. Zby-
tek pripravovaného masa byl pieCerpan v poloprovoznim zaiizeni, které bylo umisténo
v chladirné masokombindtu. Primér pouZzitého provozniho potrubi byl D = 150 mm
a navic byl ménén na primér D = 102 mm.

Sledovanymi veliCinami b&hem .méfenf byla tlakovd ztrdata /\p;, kterd odpovidala

nastavenému objemovému pritoku V.

Zpiisob zpracovani ziskanych experimentilnich dat

Z namérenych korespondujicich dvojic Apg, v je moZné stanovit korespondujici
dvojice hodnot konzisten¢nich proménngch rw, rk.

/\DiD
Tw =+ I 2’]
41,
_ 32V
Tk =\ - [3]
T

Grafické zndzornénf zdvislosti '.'w=‘rw/);k/ dokazuje, Ze zde vystupuje dalsi parametr
— pramér potrubi D (priklad takové zavislosti je uveden na obr. 1). Je tedy ziejmé,
ze k dalsfmu zpracovani experimentalnich uddaji musf byt pouZit model, ktery respek-

tuje funk&ni zéavislost w = 7tw(yk,n). Tento model, vhodny pro popis reologického
chovani hrub& mélnénych mas bylo nutné vytvofit (Jeschke et al, 1988, 1989).
Zakladni predpoklady nového modelu byly stanoveny na zdkladé piedstav o struktufe
toku mélnéného masa v potrubf, které byly Cdstec¢né experimentdlné ovéieny.

Predpoklada se, Ze struktura toku je tvoiena kousky masa, které vytvaireji koncent-
rické vrstvy stejné tlouStky a Ze tyto vrslvy se po sob& pohybuji. Jednotlivé vrstvy
masa jsou od sebe oddéleny tukem (tato vrstvicka je sloZitéjsi disperzni systém, tuk
vSak prevldda), jehoZz reologické vlastnosti je mozné popsat Herschel-Bulkleyho mo-
delem [1]. Celkovy pratok suroviny potrubim je tedy déan souctem priitokd ve vrstvach
masa a v jednotlivych vrstvickdch tuku. Vysledny sloZity teoreticky vztah je nevhodny
pro praktické pouZiti. Proto byla pfijata nékterd zjednodus$eni.

7 vizudalntho pozorovani vytékajiciho obsahu trubky bylo zFejmé, Ze tlou$tka vrstvicky
tuku u stény se pohybuje iddové v desetindch milimetru. Tloustka vrstev masa je tedy
mnohonésobné véts§i. Ze srovnani téchto tlousték vyplyva, Ze rozhodujicim piifspévkem
k celkovému priitoku suroviny v- potrubi je pritok ve vrstvdch masa. Pritok ve vrst-
vickdch tuku je zanedbatelny. Prijmutim této skuteCnosli se vztah pro vypocet obje-

mového pritoku V dost zjednodusi. Z experimentdlnich praci vSak vzeSel jesté dlleZi-
18)81 zaver. Byl proveden nésledujici pokus.

Trubka byla naplnéna surovinou a na vstupnf{ pri¢ny rez byla poloZena niténa spi-
vilka. Nasledovalo vytlaceni obsahu z trubky. Na v¢stupu z trubky zistala spirdlka
naprosto nedeformovana, pti¢ny prifez zilistal zachovan. To znamend, Ze vnitini vrstvy
jsou zablokovany vici vzdjemnému pohybu. Struktura toku se potom zjednodusSuje na
pifpad toku pevného jadra s jedinou klug,nou vrstvou u stény potrubf. SloZity teoreticky

vztah pro vypocet objemového priitoku V tak nabyvad jednoduss$i tvar

. Tw 1/n od 7o 1/n
V = zR3 1— [4]
K 2R Tw

Gpravou s pouzitfm vztahu [3] dostdvdme vysledny model popisuifci tok suroviny po-

trubim
;,kR i
Tw =710+ K [5]
2pd
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kde: 7o, K, n = parametry Herschel-Bulkleyho modelu pro tuk
d = primér otvorid v desce fezatky (= velikost zrn masa)
R = vnitfni polomér trubky
celkovy objem suroviny v trubce

P objem tuku v kluzné vrstvé
celkovy objem suroviny v trubce
ProtoZe promeéfovani jednoho druhu masa probihd pii stdle stejnych hodnotdch ¢
a d, je moZné do rovnice [5] zavést novy koeficient konzistence, ktery je zdvisly na
obsahu tuku a velikosti zrna daného masa. Potom plat{

R n
Tw = 7o -+ Ks . [6]
Ro J 1¥" :

(Referen&nf polomé&r potrubf R, = 1 m byl do rovnice [6] zaveden z didvodu zacho-
vani rozméru koeficientu konzistence Ks — Pa.s".)

VYSLEDKY A DISKUSE

V prib&hu vlastniho vyhodnocovédni experimentdlnich tddaji vycha-
zely hodnoty meze toku 7, v rovnici [6] ve vétSiné p¥ipadd zdporné nebo
blizké nule, a proto je mozZné upravit ji na dvouparametrovy tvar .

R n
Tw = K ) . [7]
Ro K"

VeSkerd naméfend data pro hovézi a vepfovd hrubé meélnénd masa
(tab. I) byla aproximovéana rovnici [7]. Parametry K; a n byly vztaZeny
k obsahu tuku xg, ktery je brédn jako zédkladni a jednoznac¢né charakte-
ristika daného masa. Vysledkem vyhodnoceni ziskaného souboru expe-
rimentdlnich hodnot nové navrZenym modelem jsou nésledujici rovnice

(Jeschke, 1989]):
— pro hovéz{ maso (xf=59—259 %)

e R 2,245
Tw = (1634,4 + 7,81 . xF) o : }k0'2‘5 [8]
k=12 — 399,851
- pro vepFové maso (xF=13,7 — 64,8 %)
R
Tw = (2521,0 — 32,27 . XF) . Tk J(0,088+0,0055.x ) [9]
o

7k =1,2 — 332,751

Priklad pouziti rovnic [8] a [9] je uveden na obr. 1, ze kterého je
patrné, jak koresponduji zjisténé funkc¢ni ZéVlSlOSti'Tw=Tw{rLDl S ex-
perimentalné stanovenymi hodnotami dvojic bodd 7, yx.

Ze srovndni rovnic [7] aZz [9] vyplyva, Ze index toku n u hovézich mas
nezavisi na obsahu tuku, zatimco u vepfovych mas mirné& vzristd se zvy-
Sujicim se obsahem tuku. Koeficient konzistence K; u hovézich mas mir-
né vzrlista se zvySujicim se obsahem tuku a naopak u vepfovych mas
prudce klesd. Tyto skuteCnosti jsou dokladem toho, Ze mechanismus
. proudéni potrubim bude u obou druhi mas jiny. Je to zplisobeno tim,
Ze vepfové maso obsahuje vice tuku (sédla), ktery rozhoduje o konzis-
tenci. U hovéziho masa je rozhodujicim faktorem obsah vody, protoZe

298 POTRAVINARSKE VEDY — 1990



L) v
PRUMER TRUBKY (mwm):

AN
o W
O 67
+ 102
v 450
Ko } | :

A° 10" o #* 1 Krivky toku hov&ziho
. masa (xFp=259 %) —
fk (s") . Curves of beef flow (xp =

= 259 %)

koeficient konzistence mirné klesd se zvySujicim se obsahem vody X,
(a tedy mirné vzriista se zvySujicim se obsahem tuku x;). SloZeni kluzné
vrstvicky u stény potrubi se tedy pro dané druhy masa lisi.

Ke stanoveni tlakovych ztrat pfi dopravé hrub& mélnéného masa po-
trubim byly rovnice [8] a [9] upraveny dosazenim rovnic [2] a [3]. Ko-
nec¢ny tvar vypoctovych rovnic je tedy (Jeschke, 1989):

— pro hovézf maso (xp=59 —259%)

L4

/APt = (9742 + 48 . X§) . v [10]

D149

— pro vepfoveé maso (xp= 137 — 64,8 %)

L 51 [0,09+0,006.xF)
/\pi =] 10084 — 129 . xp - [11]
D D2

D=0037 —0,15m; V =3.10-5—1.10-2m3. s~
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Kromé toho je moZné z tab. I sestavit rovnice pro vypocfet m&rné hmot-
nosti:

— hovéziho masa
p=1084 —14 . xp [12]

— vepFfového masa
p=1085 — 1,5. x¢ [13]

Pro délku potrubi L =1 m je moZné rovnice [10] a [11] pFevést do
grafické formy — obr. 2 (Jeschke, 1989). (Za primér potrubi D byla
dosazena hodnota D = 150 mm = priimér potrubi poloprovozniho zafizeni
v masokombinatu v Klatovech; tlakova ztrata libovoln& dlouhého potrubi
je ddna hodnotou A p; odectenou z obr. 2 vynadsobenou délkou potrubi L.)

Obr. 2 je dileZitym podkladem pro dimenzovani navrZeného potrubi.
Za predpokladu dopravy hovézich i veprovych hrubé mélnénych mas
stejnym potrubim (a zéaroveii, Ze vepifové maso s xy < 25 % je méalo prav-
dépodobny extrém) je moZné fici, Ze nejvyssi tlakové ztraty Ap; vyka-
zuje hovézi maso s nejvy3sim obsahem tuku (x; = 25,9 %). Na ¢erpani
tohoto masa je potom nutné celé zafizeni dimenzovat.

JestliZe dosadime do rovnice [10] hodnoty xg = 25,9 % a L =1 m, mii-
Zeme ji graficky zpracovat ve tvaru p/L = p/L (D,V) — obr. 3, ktery je
vhodnym podkladem pro pfFipadnou optimalizaci potrubi a c¢erpadel
(Jeschke, PF¥idal, 1989). Je totiZ zfejmé, Ze tlakové ztraty Ap;
prudce vzristaji se zmenSujicim se primérem potrubi. Zaroveil vSak

e
D=A0mm;L=4m
& R v(ms.S-A):
N
ey \ ® 4407
> : \\ ® 40"
A m 1d v \ @ 4“0‘5
Ap ® 140
L ..-—-——'Z':—‘ﬁ”/—‘-d\—\’ ® o4
-~
(kpa.vﬁ‘) \\ \ ® 0,5
0+ \\ \
\\\
= \
N S \ 2. Zavislost A pill =
L O T N = ApilL (xF, V) k v§po&-
S = =5 tu tlakové ztraty, /\pt pri
BT = o dopravé hrub& mé&lnénych
Ty e = < mas potrubim kruhového
ST R TR R priifezu — The equation
0 : ' = Api/llL = /Api/L(xF. Vé
’ for a calculation o
Wh',"m’ 0 X0 0 % pressure loss /\p¢ during
VEPROVE MASO: 40 L 50 0 —=—— transport of coarsely
X (./) comminuted meats in a
A Fo\de === + circular pipeline
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X=253%; L=4m

3. Zavislost ApdL =
= Api/l. [D.V] k vypo&-
tu tlakové ztraty /\pi pri
dopravé hovéziho masa s
nejvy3sim obsahem tuku
— The equation A\ pilL
= Api/l. (D.V) for a
calculation of pressure
loss Api during trans-
port of beef with the
highest fat content

rostou i pfi zvySovani objemového priatoku V. Z téchto hledisek je tedy
vhodné posuzovat volbu primeéru D a objemového pritoku V.

Srovndani experimentdlné stanovenych a vypoctenych hodnot A py
(z rovnic [10] a [11]) je provedeno v obr. 4 a tab. II. Posledni velicina
tab. II vyjadiuje stfedni relativni chybu, kterd ¢ini u hovéziho masa 12,8
procenta a veprového masa 23,1 %. Pro tcely dimenzovani zafizeni jsou
tyto chyby pfijatelné.

Déle je zfejmé, Ze témeér vSechny hodnoty Apwvypocétené > A pmamé-
fené (plati pro D = 150 mm]) a Ze tedy pri pouZili vypoctenych hodnot
pri ndvrzich provozniho zaftizeni se tim pfispivd k mirnému piedimenzo-
vani konstrukce, a tim i k jeji bezpecnosti.

ZAVER

Vytvofenim reologického modelu, ktery popisuje tok hrubé& ‘mélne-
nych mas potrubim, byl vytvofen ndastroj, jenZ umoZzZiiuje v pripadé volby
tohoto zplisobu dopravy na zdkladé analyzy chemického sloZeni daného
masa, znalosti geometrie navrzeného potrubi a objemového priitoku jed-
noduse stanovit hodnoty tlakovych ztrat a dale zafizeni dimenzovat a op-
timalizovat.
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A t '
Vypoa!v\c

(kPa)

A HOVEZ

| MASO

[0 VEPROVE MASO

4, Nameéiené a vypoctené

hodnoty Api/D = 0,15 m;
L = 2006 m, xr a V po-

Qs t f t t i dle tab. II — The record-
0 40 30 no 160 o ©d and celculated values
Api/D = 015 m, I
i NS kPa ) ——— = 2.006 m, xr and V aflter
i f namévena (kPa ) P rab
1I. Srovnani naméienych a vypoc¢tenych hodnot /\pi — Comparison ol the recorded
and calculated values /\pi (D = 0,15 m; L = 2,006 m)
. /\pi [kPa] S
Druh Xi 1% St /\Df vyp.
‘masa [%] [m3.s-7] vypo€- | namé- | [kpa] [kPa] | Apivyp
tené fené 1 [% ]
. 5,9 7,391.10-3 102,0 85,8 |
5 10,4 8,630.10-3 108,1 107,7 }
2 15,0 8,407 .10-3 1097 102,8 13,7 107,7 | 12,8
I 19,6 8,335.10-3 117 89,3 }
25,9 6,292 .10-3 107,1 118,2 ‘l
13,7 8,896 . 10~3 1247 | 1204
W 24,4 8,782.10-3 10,0 81,4
2 33,4 7,800.10-3 90.1 735
" 38,9 9,772..10-3 85,9 67,0 17,4 75,3 23,1
2 49,7 1,011.10-3 66,2 43,1
56,7 9,162 .10-3 49,5 35,0
64,8 9,706 . 10-3 32,6 37,6
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Pouziti navrZzeného modelu se neomezuje pouze na cerpani hrub& meél-
nénych mas potrubim, ale je moZné i v piripadé dopravy dalSich latek
potravinirského a chemického pramyslu, jejichZ struktura toku je ob-
dobna.

Podékovani

Autor dékuje prof. ing. J. Sestdkovi, DrSc, ing. M. Houskovi, CSc, ing. R.
Zitnému, CSc., ing. ]J. Pridalovi a ddle pracovnikiim masokombinalu v Klato-
vech za pomoc na télo praci.

Seznam pouZityeh symbolii

d prumér otvori v desce rezacky (velikost zrna) [m]
D vnitini pramér potrubi [m]
K koeficient konzistence | Pa.s")|
Ky koeficient konzistence zdavisly na obsahu tuku

a velikosti zrna masa [Pa.s")
L délka potrubi [m]
n index toku =)
/\Dpi tlakova ztrdata trenim [Pa]
/\ pi pramérna hodnota tlakové ztraty [Pa]
R vnitini polomér potrubi [m]
Ro referencni polomér potrubi; Ko = 1 m [m]
s smérodatnd odchylka [Pa]
v objemovy§ priitok [m?, 5]
x| obsah tuku [%]
Xs obsah soli [Y0)
X obsah vody [% )
r smykovd rychlost s~
Tk konzistenéni promé&nni [s—1)
n Ludolfovo ¢islo =1
) mérna hmotnost [kg.m—3)
T smykové napéti [Pa]
Tw smykové nap#ti na sténé potrubi |Pa]
To mez toku [Pa]
» bezrozmeérny tvar objemu []
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IMENIKE, M. (HayuHO-MCCIIE/{0OBATENBCKHIT MHCTUTYT NMIIEBON MPOMBIIIIEHHOCTH, T1para):
IMoTepu papjienus npu TPaHCOOPTHPOBKE TPyOOHMIMENbUEHHOr0 MICA 1O NPAMOMY TPY-
donpoBojy. Potravinaiské Védy, 8, 1990 (4): 295—304.

Ilpejuiolkena HoBast PEOJOTMUYECKAsT MOJCJb, HCXOASIIAs M3 ONPE/ICACHHUX TPEJICTaBilC-
HMIL O CTPYKType NOTOKA Npu mojauc rpy6omM3MesbYCHHOro Msca 1Mo TPYOOMpPOBOJY
Kpyrjioro ceuenust. C MOMOIBIO TEOMETPHM TPYO IOJyucHua IUMPOKAs COBOKYNHOCTE
JIQHHLIX DEOJIOrMUECKUX CBONCTE TPYOOM3MEIBUYCHHBIX TOBSAMHBL M CBMHUHBI C pasiiny-
HbIM XMMMUCCKMM COCTABOM. IToJlyueHHLIE jlanHble ObUiM 0GpaboTannl ¢ M3MONb30BALMEM
npejularaemost mojieam. Pe3dynbrarsl C(HOPMYJIMPOBAHBI B BUJAE YPABHCHUII, TOAHBIX JUIS
BbHIUMCIIEHUA IIOTEPDh JABJEHMS, BO3HUKAOUMX [PU TPAHCIOPTUPOBKE CLIPBS IO TPY-
Gonposojy. Beruuciiennsie 3HAYEHUS 1OTEPH JlaBiCHUS OBLUIM COMOCTABJIEHLL C 3KCIEPH-
MEHTAJIbHLIMM JIAHHBIMKM M TakuM o0OpasoM Oblia NPOBEPCHA INPUMEHUMOCTL HOBOM MO-
nenmu, .

PEOJIOrMUYECKUE MOJIENM; PEOTOrMUEecKue CroiCTna; rpyboH3MeIsueHHOEe MACO; TPAHCIOP-
TUPOBKA 1O TPYOONMPOBOJIY; MOTEPU JIABJIEHMS

JESCHKE, ]. (Research Institute of Food Industry, Praha): Pressure loss during trans-
porti of coarsely comminuted meats in a straight pipeline of circular cross section.
Potravinarské Védy, 8, 1990 (4): 295—304.

A new rheological model has been proposed which is based on certain conceptions of
flow structure during transport of coarsely comminuted meats in a circular pipeline.
An ample data set on rheological properties of coarsely comminuted beef and pork
meats with different chemical composition was acquired by means of pipeline rheo-
metry. The data were processed using the proposed model. The results were formulated
in form of equations suitable for calculation of pressure loss which arises during pipe-
line transport of meat. The calculated values of pressure loss were confronted with
experimental data; application of the new model was checked in this way.

rheological models; rheological properties; coarsely comminuted meat; pipeline trans-
port; pressure loss

JESCHKE, J. (Forschungsinstitut fiir Lebensmittelindustrie, Praha): Druckverluste beim
Transport von grob zerkleinerten Massen mittels direkter Rohrleitung. Potravinarskeé

Védy, 8, 1990 (4): 295—304.

Vorgeschlagen wurde ein neues reologisches Modell, ausgehend von bestimmten
Vorstellungen {iber die FluBstruktur beim Schopfen von grob zerkleinerten Massen
durch die Rohrleitung mit rundem Querschnitt. Mit Hilfe der Rohrreometrie gewann man
einen breiten Datensatz reologischer Eigenschaften von grob zerkleinerten Rinder-
und Schweinemassen mit unterschiedlicher chemischer Zusammensetzung. Die gewon-
nenen Daten bearbeitete man mit Verwendung des vorgeschlagenen Modells. Die Ergeb-
nisse formulierte man in Form von Gleichungen, die geeignet sind fiir die Berechnung
der Druckverluste, welche beim Transport von Rohstoff durch die Rohrleitung entstehen.
Die berechneten Werte der Druckverluste verglich man mit den experimentellen Anga-
ben und dadurch beglaubigte man die Verwendbarkeit des neuen Modells.

reologische Modelle; reologische Eigenschaften; grob zerkleinertes Fleisch; Schipfung
durch die Rohrleitung; Druckverluste
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B VITAMINY V NETRADICNE KONZERVOVANYCH POTRAVINACH (ZNI-
ZENA INTENZITA TERMOSTERILIZACIE, PRIDAVOK EXTRAKTOV CIER-
NEHO KORENIA A CESNAKU)

B. Hozova, M. Drdak, A. Rajniakova, H. Takacsova, J. Kolarik

HOZOVA, B. — DRDAK, M. — RAJNIAKOVA, A. — TAKACSOVA, M. — KOLARIK, J.
(Chemickotechnologicka fakulta SVST, Bratislava): B vitaminy v netradiéne kon-
zervovangch potravindch (znizend intenzita termosterilizdacie, pridavok extraktov
¢ierneho korenia a cesnaku). Potravinarské Veédy, 8, 1990 (3): 305—311.

Praca je zamerana na Stidium vplyvu netradicnej kombindcie konzervacnych me-
tdd, t. j. zniZenej intenzity termosterilizacie (Fo = 2) a pridavku fytoncidov: 1. ¢ier-
neho korenia (0,0025 a 0,005 %), 2. cesnaku (0,47 % a 0,7 %), 3. kombindcie
¢ierneho korenia a cesnaku (0,0025 + 0,47 %) na niektoré nutri¢né charakteristi-
ky (tiamin, riboflavin, vitamin Bs) modelovych vyrobkov z bravfového mésa pocas
jednoroc¢ného skladovania pri laboratérnej teplote. Ziskané vysledky poukdzali na
znatné straty tiaminu (25—60 %) a vitaminu Bg (3—80 %) v priebehu tepelnej
upravy a skladovania, straty riboflavinu boli minimdlne. SdibeZné mikrobiologické
a senzorické hodnotenie vzoriek vyznelo v prospech pouZitia zvolenej kombindcie
konzervacnych metod.

termosterilizacia; fytoncidy; piperin; allicin; tiamin; riboflavin; vitamin Bg

Mnohé, beZne sa v prirode vyskytujuce latky su zndme svojou anti-
mikrobidlnou aktivitou. Z nich sa v sitcasnosti vyuZiva len mald cast.
Preto sa intenzivne skimaji moZnosti vyuzitia dalSich z tejto pestrej
§kdaly latok v potravindrskom priemysle, medzi ktoré perspektivne patria
fytoncidy. St to substancie rastlinného povodu, majice schopnost inhi-
bovat rast alebo usmrcovat baktérie, huby, prvoky, zdroveii maji ochran-
né a lieCivé ucCinky. MoZno ich nazvat aj antibiotikami vy$Sich rastlin,
hoci nevykazuju typické vlastnosti antibiotik (Grzybowski, Le-
wicka, 1987; Grzybowski, Urban, 1983; Davidek et al,
1983). Medzi najznamejsie rastliny produkujice fytoncidy patria: horcica,
chren, cesnak, cibula, cierne korenie, nové korenie, §korica, méta, Salvia,
rasca, zazvor, klinceky, aniz, muSkatovy orech a mnoho dalSich. V kon-
zervarenskej praxi sa fytoncidy pouZivaji bud s povodnymi tkanivami,
ktoré ich vyprodukovali, alebo v podobe koncentratov pripravenych
z tychto tkaniv.

Pretoze vyrazné voiové vlastnosti fytoncidov sa senzoricky znasaja
skor s chutou a vériou zeleninovych alebo mésovych pokrmov ako vy-
robkov z ovocia, pouZivaji sa vdcSinou pri spracovani mésa a zeleniny.
Nadvédzne na nas predchddzajici prispevok o vyuziti fytoncidov pri kon-
zervovani mdadsovych produktov (mikrobiologické aspekty) venujeme sa
v tejto prdaci Stiadiu retencie niektorych B vitaminov (tiamin, riboflavin,
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Bg) - vo vzorkdach bravCového mletého mésa konzervovaného pri nizsej
intenzite zdhrevu (F,=2) s pridavkom rodznych koncentracii dvoch ty-
pov fytoncidov — ethanolového extraktu c¢ierneho korenia a vodného
ethanolového extraktu cesnaku v priebehu jednoro¢ného skladovania bez
chladiarenskych podmienok.

Praca mala za ciel skimat moznosti, ako dosiahnut vyrobky s dlhSou
trvanlivostou, stabilnou uchovatelnostou vyZivovo vyznamnych latok,
t. j. aj vitaminov a senzorickou pritaZlivostou.

MATERIAL A METODY

Na-pripravu modelovych vzoriek bravfového mletého mésa s pridavkom dvoch typov
fytoncidnych 1latok bolo pouZité bravfové zadné miéso (100 kg), bravcové koze (5 kg),
NaCl (1,6 kg) a nasledovné aditiva:

a) ethanolovy extrakt Cierneho korenia riedeny 96% ethanolom na skiimané koncent-
racie: 0,0025% pre vzorku B a 0,0050% pre vzorku C;

b) vodny extrakt cesnaku (1:2), riedeny dalej sterilnou destilovanou vodou na kon-
centracie: 0,47% pre vzorku D a 0,70% pre vzorku E. Vzorka A slaZila ako kontro-
la a vzorka F obsahovala pridavok niz8ich koncentracii obidvoch fytoncidov
(0,0025% ethanolového extraktu ¢ierneho korenia + 0,47% vodného extraktu ces-
naku).

Podrobnej$i popis pripravy vzoriek a schému technologického postupu sme uviedli

v predchéddzajicom prispevku (Hozova et al., 1990).

Zmeny koncentrdcie tiaminu, riboflavinu a vitaminu Bg sme sledovali po priprave
vzoriek (1. deii) a po 30, 60, 90, 180, 270 a 360 diioch skladovania pri laboratornej tep-
lote (20 -+-2°C). Vysledky sme $tatisticky vyhodnotili (X, s, percento retencie, Studen-
tov test) (Eckschlager et al, 1980) vzhladom na koncentrdciu sledovanych zlo-
Ziek vo vychodiskovej surovine (S — brav€ové zadné méso).

1. Stanovenie tiaminu — tiochrémovou met6dou podla CSN 56 0052;

2. Stanovenie riboflavinu — lumiflavinovou metédou podla CSN 56 0054;

3. Stanovenie vitaminu Bs — mikrobiologickou metédou so Saccharomyces uvarum
ATCC 9080 podla CSN 56 0056.

VYSLEDKY A DISKUSIA

Vysledky retencie tiaminu, riboflavinu a vitaminu Bg vo vzorkédch brav-
¢ového mletého mdsa konzervovaného kombindciou zniZenej intenzity
termosterilizdcie, pridavku fytoncidov a skladovania st zhrnuté do tabu-
liek I—III.

I. Zmeny koncentrdcie tiaminu v bravéovom mletom mdse s pridavkom fytoncifdov po-
¢as jednoro¢ného skladovania — Concentration changes of thiamine in minced pork
meat with addition of phytoncides during one-year-storage

Pl?em} Cesnakovy
Oznatenie | [extr. C. extrakt >
vzoriek korenia) (%] 1 30
[%] x s Yoret| X s Yret.

S — — 10 3,68 4-0,103 100

A — — 4 2,77 40,081 75,3| 2,67 4-0,074 72,6
B 0,0025 - 4 2,72 -40,089 739| 2,63 40,057 71,5
C 0,0050 - 4 2,73 40,141 74,2| 2,610,085 70,9
D - 0,47 4 2,68 4-0,124 72,8| 2,55 -0,131 69,3
E - - 0,70 4 2,71 40,105 73,6/ 2,52 4-0,108 68,5
F 0,0025 0,47 4 2,65-4-0,075 72.0{ 2,53 --0,100 68,8
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Tiamin

Analyzy stanovenia koncentracie tiaminu dokumentuji jeho termosen-
zitivitu pocas technologického procesu (Kyzlink, 1980). Surové
bravéové miso obsahovalo 3,68 mg tiaminu na 1 kg. Po sterilizacii mode-
lovych vzoriek (1. deil) sa koncentrdcia zniZila na hodnotu 2,77 mg/kg
vo vzorkach bez aditiv a aj po pridani aditiv sa celkovy pokles hoddét po-
hyboval okolo 25 aZ 28 % bez zretelného vplyvu pridavku piperinu ( H o -
zova et al, 1989). Ako je z tab. I zrejmé, po trojmesacnej etape skla-
dovania klesla retencia tiaminu vo vSetkych vzorkach priblizne o 3 %.
Najviac zaznamenany pokles retencie tiaminu bol vo vzorkach E kon-
zervovanych s pridavkom 0,70 % cesnakového extraktu — na 72 '%o
(0 9,5 %) po 90 diioch skladovania. Vo vzorke F (0,0025 % piperinu -+
+ 0,47 % cesnakového extraktu) cinil pokles v koncentracii tiaminu 7,6
percenta. Testovanie Studentovym testom hodnoti tieto ubytky tiaminu
ako rozdiel Statisticky vysoko vyznamny.

V dalSej fdaze skladovacieho pokusu (po 180 diloch) nastalo v niekto-
rych vzorkach prechodné zvySenie koncentracie tiaminu (A—D o 32 az
39 %) oproti 90diiovému skladovaniu. Tento ,narast” koncentrédcie tia-
minu sa v literatire popisuje ako dodato¢né uvolnenie tiaminu z viaza-
nych foriem v doésledku skladovania (Rogowski et al, 1980; Na -
déje, Perlin, 1983; Wilska, Zajac, 1983; Mikkelsen et
al., 1984). Po 270 a 360drovom skladovani sa koncentracia tiaminu usta-
lila na hodnotu strat okolo 60 % vzhladom na vychodiskovi surovinu.
Vplyv pridavku oboch typov fytoncidov nebol vyrazny, celkové straty
tiaminu po jednorocnom skladovani bravfového mletého mé&sa sa pohy-
bovali okolo 60 %, ¢o zapada do rozmedzia strat udavanych v literatire
pre analogicky materidl oSetreny vySSou intenzitou termosterilizacie
a Casom skladovania (Kyzlink, 1980; Rogowski et al, 1980;
Wilska, Zajac, 1983).

Riboflavin

Z dosiahnutych vysledkov zhrnutych do tab. II moZno konStatovat vys-
Siu odolnost riboflavinu voc¢i technologickym operdacidm v porovnani -
s tiaminom. Koncentracia riboflavinu vo vychodiskovej surovine bola
1,41 mg/kg. Termosterilizdciou (F,=2) nastal minimdlny tbytok tohto
vitaminu vo vSetkych typoch modelovych vzoriek (retencia v intervale
95,7—99,3 %). Pocas skladovania bol zaznamenany pokles koncentracie
riboflavinu vo vzorkdch A—C o 5,0 aZ 7,1 %. Tento pokles retencie ribo-

TIAMIN [mg. kg—!]
Cas skladovania [dni |
180 |

60

Y%ret.

90 270 360

% s O%ret.| X s

s Y%ret| ¥ s %ret.' X S Vbret.

2,60 -1-0,062 70,7
2,55 --0,091 69,3
2,51 4-0,087 68,2
2,49 10,080 67,7
2,45 0,100 66,6
2,47 =-0,098 67 4

2,48 0,083 67,4
2,44 0,072 66,3
2,41 0,081 65,5
2,41 =0,063 65,5
2,36 40,057 64,1
2,37 0,069 64,4

3,75 4-0,069 101,9
363 0 986
3,66 4-0,035 99,5
3,84 70,046 104,3

1,48 0,030 40,2

1,67 40,055 45,4L1.65 0

1,65 -0,058 44,8
1,53 0,025 41,6
1,63 -0,029 44,3
1,73 -1-0,087 47,0
44,8
1,63 -4-0,029 44,3

1,45 +-0,057 39 4
1,53 -1-0,029 41,6
1,28 +-0,025 34,8
1,60 -{-0,058 43,5
1,60 -}-0,055 43,5
1,45 0 39,4

POTRAVINARSKE VEDY — 1990 307



II. Zmeny koncentrédcie riboflavinu v bravfovom mletom miise s pridavkom f{ytoncidov
potas jednorotného skladovania — Concentration changes of riboflavine in minced
pork meat with addition of phytoncides during one-year-storage

Piperin
Cesnakov
Oznadenie (extr. & extrakt Y
: n
vzoriek korenia) 1 30
1% [%] —_
X s Oret| x s Ohret.

S — — 10 ’ 1,41 4-0,032 100
A = = 4 | 1,40 -}-0,040 99,3| 1,38 -0,048 97,9
B 0,0025 - 4 1,38 4-0,042 97,9| 1,37 --0,035 97,2
B 0,0050 - 4 1,40 40,037 99,3| 1,37 -+-0,024 97,2
D e 0,47 4 1,37 0,049 97,2| 1,36 0,036 96,5
E — 0,70 4 1,35 4-0,035 95,7| 1,35 _};O 043 95,7
F 0,0025 0,47 4 1,35 0,041 95,7| 1,34 4-0,042 95,0

flavinu bol Studentovym testom charakterizovany pri vzorkdch A (bez
pridavku piperinu) a C (pridavok 0,005 % piperinu) ako Statisticky vy-
iznamny a pri vzorke B (pridavok 0,0025 % piperinu) ako S&tatisticky
méalo vyznamny. Jednotlivé modelové vzorky sa navzdjom po 90 drioch
skladovania v koncentracii riboflavinu evidentne neodliSovali (rozdiel
0,03 mg/kg).

Vo vzorkach s pridavkom roéznych koncentracii cesnakového extraktu
(D—F) straty riboflavinu boli v rozmedzi od 11 6 do 14,4 %. Skladova-
nim sa hodnoty riboflavinu znizili o 5,6 az 6,3 % vo v3etkych vzorkach.
Analyza Studentovym testom tento pokles charakterizuje pri vzorke D
ako Statisticky médlo vyznamny a pri vzorkach E a F ako Statisticky vy-
znamny.

Po 180 diioch skladovania sa zaznamenal ,prirastok® riboflavinu (0,7
aZz 7 %), ktory do konca skladovacieho obdobia sa eSte zvys$il (13—25
percent). Tento jav, ktory sme pozorovali aj v naSich predchadzajucich
pracach (Uherovd, Hozova, 1973—74; Hozova et al., 1989],
podla niektorych autorov mozno pripisat nedostatocnému odstraneniu pri-
tomnych interferujicich latok vznikajacich pocas tepelnej tpravy a skla-
dovania (Koziot, 1981). Vplyv rozdielneho pridavku fytoncidnych
latok sa v priebehu skiimaného casu skladovania vyznamne neprejavil.

1II. Zmeny koncentrédcie vitaminu Bs v bravfovom mletom mise s pridavkom fytoncidov
po &as jednorotného skladovania — Concentration changes of vitamin Bg in minced pork
meat with addition of phytoncides during one-year-storage

Piperin Costialkise
Oznadenie | [(extr. & isxt‘:al?t g .
vzoriek korenia) (%] 1 30
0 0

(%] X s Yret| X s Y%ret
S — — 4 3,80 40,100 100
A — — B | 3,70 4-0,115 97,4, 1,56 £-0,052 41,0
B 0,0025 = 4 | 3,20 0,058 84,2| 1,94 -+0,21951,0
C 0,0050 — 4 2,60 0 68,4 1,92 40,017 50,5
D — 0,47 4 3,20 4-0,058 84,2| 1,71 -+0,064 45,0
E — 0,70 4 3,20 4-0,980 84,2; 1,54 £-0,266 40,5 |
F 0,0025 0,47 4 3,30 41,380 86,8| 3,10 £-0,11581,6 |
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RIBOFLAVIN [mg. kg—!]
Cas skladovania [dni]
60 w0 | 180 270 360
X s Yret| ¥ s Y%ret.| X s Yret| ¥ s Yret| X s Yoreri.
1,35 40,054 95,7 | 1,33 --0,029 94,3 | 1,45 --0,003 102,8 |1,58 --0,004 112,1 [;,57 0 124,1
1,34 50,046 95,0 | 1,32 40,024 93.6 | 1,51 20,012 107,1 |1,60 4-0,006 113,5 |1,63 -1-0,029 115 6
1,320,029 93,6 | 1,30 --0,039 92,2 | 1,44 --0,005 102,1 |1,55 --0,031 109,9 1,60 0 113,5
1,31 4-0,033 92,9 | 1.28 -0,042 90,8 | 1,48 0,031 1049 [1,61 0  114.2 |1,73 --0,029 122,7
1,30 30,033 92,2 | 1,27 40,004 90,1 1,43 70,006 101,4 |1,57 -+-0,007 111,3 L,70 0  120,6
1,28 0,023 90,8 | 1,26 4-0,038 89,4 (1,42 --0,013 100,7 |1,50 -{-0,002 106,4 1,73 :]:0,029 122,7

Vitamin By

Tab. 1II poukazuje na znacnu deStrukciu tohto vitaminu pri v3etkych
aplikovanych technologickych postupoch. Surové hravové méso obsa-
hovalo 3,8 mg vitaminu Bg na 1 kg. Prvy deii po priprave a sterilizacii sa
vo vzorke bez fytoncidov uchovalo 97,4 % vitaminu By, vo vzorkédch s pri-
davkom piperinu bola retencia dost rozdielna — s niZ8im pridavkom
(0,0025 %) 84,2 %; s vy3sim pridavkom (0,005 %) 68,4 %. Vo vzorkach
s rozdielnym pridavkom cesnakového extraktu bola koncentrdcia vita-
minu Bg rovnaka (ret. 84,2 %) a vo vzorke s kombinovanou aplikdciou
obidvoch fytoncidov sa uchovalo 86,8 % vitaminu Bs Po skladovani (30
az 60 dni) nastal evidentny pokles koncentrdcie vitaminu By (viac ako
30%) a tento postupoval aZz do konca sledovaného ¢asu skladovania.
Rozdielne pridavky ethanolového extraktu ¢ierneho korenia sa prejavili
asi 5% rozdielom v prospech niz3ej pouZitej koncentracie. Vplyv vodného
extraktu cesnaku pouzZitého v rozdielnych koncentrdcidch sa evidentne
neprejavil. Vysledky stanovenia vitaminu Bg poukédzali na skuto¢nost,
ze tento vitamin je citlivy nielen na tepelny proces, ale sa markantne
deStruuje aj skladovanim (cca 74 %).

VITAMIN Bg [mg. kg—1]
Cas skladovania [dni]
60 90 180 270 360
X s %ret| X s  Y%ret| X s  Y%ret| X s Dbret.|X s Obret.
1,93 0 40,2 | 1,04 4-0,121 27,4 | 1,23 40,109 32,4 1,25 -1-0,058 32,9 | 1,01 40,121 26,6
1,77 40,127 46,6 | 1,59 4-0,081 41,8 | 1,53 40,214 40,2 | 1,240,092 32,6 | 1,08 0 28,4
1,68 4-0,162 44,2 | 1,50 0 39,5| 1,16 4-0,104 30,6 | 0,99 0,115 26,1 | 0,71 0,109 18,7
1,44 0 37,9 | 1,300,219 34,2 | 1,82 0 479 | 1,17 0 30,1 1,15 0 30,3
1,68 4-0,017 44,2 | 1,58 0 41,6 | 1,13 40,144 29,7 | 1,25 -}-0,162 32,9 | 1,04 --0,300 27,4
1,94 40,231 51,1 | 1,48 -}-0,029 39,0 | 1,41 40,069 37,1 | 1,35 --0,294 35,5 | 0,98 --0,139 25,8
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Z nasich vysledkov vyplyva, Ze skimand kombindcia konzervacnych
metod vzhladom na pouZitie zniZenej intenzity termosterilizdcie s fyton-
cidmi a relativne dlh8im c¢asom skladovania ukézala sa ako perspektiv-
na pre aplikaciu v potravindrskom priemysle. Po jednoronom sklado-
vani skiimany modelovy vyrobok si zachoval dobra hygienick, prijatel-
nd nutriéna a vyborna senzoricka kvalitu.
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IO30BA, B. — JIPJIAK, M. — PAVIHMAKOBA, A. — TAKAYOBA, M. — KOJIAPMK, 1.
(Xumuko-rexuonoruueckuit ¢akynsrer CBILUT, Bparuciasa): B-BUTaMHHBI B HeTpajM-
({MOHHO KOHCEPBMPOBAHHBIX NHMINENPOAYKTAX (MOHMKEHHAA WMHTCHCHBHOCTh TEPMOCTEPH-
mm3anuy, no0aBKa 3KCTPAKTOB M3 YEPHOr0 mepma M d4ecHoKa). Potravinafské Védy, 8,
1990 (4): 305—311.

PaGora KacaeTcs M3y4YEHMUs BIMAHUSA HETPAAMIMOHHOM KOMOMHALMM MCTOJIOB KOHCEPBM-
poBaHus, T. €. TOHM)XEHHOH WMHTEHCUBHOCTM Tepmocrepmwm3anun (Do = 2) m pobapku
burTonumupos: 1. yuepnoro nepua (0,0025 u 0,0050 %), 2. yecnoka (0,47 n 0,7 %), 3. Kom-
OMHAUMM YEPHOro Iepua ¥ 4YecHoka (0,0025 + 0,47 %) HA WEKOTOPHIC NMUTATCIBHBIC
XapaKTepMCTMKM (BUTAaMMH B;, BUTAaMMH B,, BuUTaMMH Bg) MOJIENBHBIX NPOAYKTOB M3
CBMHMHBI B TEUEHME OJHOIOAMYHOrO XpaHeHMs npyu nabopaTopHoi Temmcparype. IToay-
YEHHBIC PE3YJbTAThl CBUJAETENLCTBYIOT O 3HAYMTEIBLHBIX IOTEPAX BUTaMmMHA By (25—60 %)
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u Butammuua By (3—80 %) B xojic TemnoBoit o6paGoTku M XpaHeHus. TToTepu BUTAMUHA
B, Gpum MMHMMAIBHBIMM, CONPSOIKENIas MUKPOOHOJIOrMUECKast ¥ OPraHoJenTU4ecKas
onenka o0pa3sloB BHIMLJIA B MOJL3Y NpuMeHenus BuiOPAHHOI KOMOWHALMK  METOJ0R
KOHCEPBUPOBAHMSA.

TepMocTepHIN3aLUs; (HDUTOHLMJBI; MUIIEPUH; AJJIMIME; BUTAMMII By; BUTAMUH B, BHTAMUH
By

HOZOVA, B. — DRDAK, M. — RAJNIAKOVA, A. — TAKACSOVA, M. — KOLARIK, I.
(Faculty of Chemical Technology of the Slovak Institute ol Technology, Bratislava):
B-vitamins in nontraditionally preserved [ood (reduced intensily of thermosterilization,
addition of extracts of black pepper and garlic). Potravinaiské Védy, 8, 1990 (4):
305—311.

The effect of nontraditional combination of preservation methods was studied, i. e.
reducing the intensity of thermosterilization (Fo, =2) and addition of phytoncides: 1)
black pepper (0.0025 and 0.005 per cent), 2) garlic (0.47 per cent and 0.7 per cent),
3) combination of black pepper and garlic (0.0025 + 0.47 per cent), on some nutrition
characteristics (thiamine, riboflavine, vitamin Bs) of the model products of pork meat
during one-year-storage at the laboratory temperature. The obtained results suggested
great losses of thiamine (25 to 60 per cent) and vitamin Bs (3 to 80 per cent) during
heat treatment and storing; the losses of riboflavine were minimal. Parallel microbio-
logical and sensory evaluation of the samples favour the use of the chosen combination
of preservation method.

thermosterilization; phytoncides; piperine; allicine; thiamine; riboflavine; vilamin Bg

HOZOVA, B. — DRDAK, M. — RAJNIAKOVA, A. — TAKACSOVA, M. — KOLARIK, ].
(Chemisch-technologische Fakultiit der Slowakischen (echnischen Hochschale, Brati-
slava): B-Vitamine in unkonventionell konservierten Nahrungsmitteln (verminderte In-
tensitiit der Thermosterilisierung, Zusalz von Extrakten der Schwarzwurzel und des
Knoblauchs). Potravinarské Védy, 8, 1990 (4): 305—311.

Die Arbeit ist orientiert auf das Studium des Einflusses der unkonventionellen Kom-
bination von Konservieiungsmethoden, d. h. der verminderten Intensitit der Thermo-
sterilisierung (Fo =2) und des Zusatzes von Phytonizi den: 1. Schwarzwurzel (0,0025
und 0,005 %), 2. Knoblauch (0,47 und 0,7 %), 3. Kombination von Schwarzwurzel und
Knoblauch (00025 + 047 %), aufl einige Nihrwertcharakteristiken (Thiamin, Ribofla-
vin, Bs-Vitamin) bei Modellprodukten aus Schweinefleisch wiihrend einer einjdhringen
Lagerung bei Labortemperatur. Die gewonnenen Resultate haben auf bedeutende Ver-
luste von Thiamin (25—60 %) und B¢-Vitamin (3—80 %) wihrend der Hitzebehandlung
und Lagerung hingewiesen. Verluste an Riboflavin waren gering. Die parallele mikro-
biologische und sensorische Bewertung der Proben zeigte einen Vorteil der Anwendung
der gewiihlten Kombination der Konservierungsmethoden.

Thermosterilisation; Phytonizide; Piperin; Allizin; Thiamin; Riboflavin; Bs-Vitamin
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PREHLEDY

DIETNI SOLI JAKO NAHRADY KUCHYNSKE SOLI

Jednim z negativnich faktord v nasi vyZivé je vysoky prijem sodiku vyplyvajici z nad-
mérné spotieby kuchynské soli, chloridu sodného. Lékari ho uvadéji do souvislosti se
vznikem esencidlni hypertenze (Haenel, 1987; Hejda, OSancova, 1988),
ktera ve vyspé&lych zemich postihuje 15 az 20 % dospé&lé populace, u star$ich skupin
obyvatelstva dokonce 30 az 40 % lidi. Jejim disledkem je zvy3ené riziko postizeni
ischemickou chorobou srdec¢ni, mozkovou mrtvici a jinymi onemocnénimi. Zdravotnicke
organizace v nékterych zemich proto vyhlasily kampan za snizovdni spotieby kuchyin-
ské soli. Jednim z doporuceni této kampané je i pouzivani tzv. dietnich soli misto
kuchyiiské soli k dochucovani pokrmii a jidel pfipravovanych v domdcnostech a v diet-
nim vefejném stravovani.

Dietni soli jsou v podstaté slané chutnajici smési chloridu draselného a jinych soli
a latek. Nahrazuji kuchynskou sl bud cCastecné, je-li jejich soucasti i chlorid sodny
anebo jiné sodné soli, nebo dpln&, neni-li v nich obsaZen zZadny sodik. Dietni soli jsou
urcené pro spotfebitele stiZzené esencidlni hypertenzi, ktefi jsou nuceni na doporuceui
lékalfe omezovat pfrijem sodiku, a tedy kuchyiiské soli prostiednictvim stravy. Jsou
vSak vhodné i pro spotfebitele zdravé, ktefi maji snahu preventivné se chranit pied
vnemocnénim esencialni hypertenzi.

Obecné poZadavky na ndhradu kuchyiiské soli jsou ndsledujici (Ney, 1985b):

1. sland chut bez prili§ rusivych pachuti;

2. pokud moZno chlorid, aby nahrada byla i zdrojem chloru pro tvorbu Zaludeéni
kyseliny; :

nizkd molekularni hmotnost;

uplnd disociovatelnost v ionty ve vodném prostiedi;

stabilita v kyselém prostredt;

netecnost vic¢i fermentaénim procesiim;

zdravotni nezdvadnost;

. nizka cena.

Témto pozadavkim se nejvice bliZzi chlorid draselny, ktery se svymi chemickymi,
fyzikalnimi i fyziologickymi vlastnostmi nejlépe podoba chloridu sodnému (Ney,
1985a). Ma vyrazné sianou chuf, ale soucasn& i silnou hofkou pachut (Gillette,
1985; Lynch, 1987). K prekryti nebo alespoii zeslabeni této pachuti je nutné kom-
binovat chlorid draselny s dalSimi solemi a latkami, které vyslednou chut dietni soli
jako celku co nejvice pribliZi chuti kuchyiiské soli. Nejvhodné&jsi pfidatnou soli je po-
chopitelné samotny chlorid sodny, pouZilelny ovSem jen v dietnich solich, které jsou
jen dcastetnou ndhradou kuchyifiské soli. Jako primési se dale pouZivaji (Lynch,
1987) vice ¢i méné slané, ale casto i hofce, kovove Ci jinak chutnajici draselné, hofec-
naté, vapenaté i amonné soli né&kterych anorganickych kyselin (chlorovodikové, sirove,
fosforetné) a draselné (ale nékdy i sodné) soli nékterych organickych kyselin (citro-
nové, mlécné, octové, jantarové, adipové, vinné, fumarové, mravenci, nékteré z nich
se pouZivaji i ve volné formé&) a také Kyseliny nebo jejich draselné soli ze skupiny
nukleotidfi (kyselina inosinova, guanylova, adenosinové). Z daldich latek pouZivanych
jako prisady do dietnich soli ke zmirnéni hotké pachuti a ke zvyraznéni slané chuti
chloridu draselného to jsou jesté kyselina glutamova a jeji soli, nékteré druhy kofFeni,
bilkovinné hydrolyzaty (z drozdi, zivoCiSného kolagenu), Skrob a né&které sacharidy.
Pridavaji se i latky, které brani vlhnuti, slepovani a hrudkovat&ni dietnich soli, napf.
silikagel, hlinitokfemicitan sodny, fosforec¢nan vépenaty aj.

Uvedme tu né&kolik pirikladii sloZeni komercnich dietnich soli:

Salnatrex (Spofa): 60 % chloridu draselného -+ 10 % mravencanu vépenatého
4+ 10 % chloridu amonného + 10 % citratu draseiného + 7 "6 Kkyseliny glutamové
+ 3 % mravenéanu hofec¢natého.

Sanisol (Haenel, 1987): 66 % chloridu draselného + 24 % chloridu amonného
+ 5 % octanu amonného + 5 % rozpustného 3krobu.

Redi-s6 (Reanal): 55 % chloridu draselného + 43 9% citratu draselného + 2 %
glutamatu hofecnatého.
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Asana (Bundesverband, 1986): 69,0 % chloridu draselného + 9,5 % sor-
bitu + 9,0 % monohydrogen-fosforecnanu védpenatého + 50 % glutamédtu draselného
(s 1 molekulou vody) + 4,5 % siranu vapenatého (s 2 molekulami vody) + 2,0 %
kyseliny adipové + 1,0 % silikagelu.

Sina [(Austria Codex): 52,5 % chloridu draselného + 12,5 % citratu draselného -+
+ 6,6 % glutamatu hotecnatého + 1,2 % uhlic¢itanu hofe¢natého + 6,0 % citratu va-
penatého + 20,7 % &krobu ,Sirona“ + 0,5 % aerosilu.

Morton's Lite Salt (Haenel, 1987): 50 % chloridu draselného + 50 %
chloridu sodného. I

Mineral Salt (Haenel, 1987): 65 % chloridu sodného + 25 % chloridu
draselného + 10 % siranu hofecnatého.

Z Cetnych patentll jmenujme jako piiklad alespoii patent SRN (Mdschl, Vogel
et al., 1982) obsahujici 24 receptur ¢asteénych nebo Gplnych ndhrad kuchyiiské soli riiz-
ného sloZeni, obsahujici 22,5 az 80 % chloridu draselného, 0 aZ 50 % chloridu sod-
ného, 0 a% 35 % siranu draselného, 1 aZ 8 % glutamédtu draselného (sodného), 4 az
30 % sacharosy, 0,1 a%Z 1,0 % vhodnych nukleotid{i, pfip. i mald mnoZstvi draselngch,
vdpenatych a hore¢natych soli riznych organickych kyselin a silikagelu.

Byly navrZeny i dietni soli, které neobsahuji Zddny chlorid draselny, ani Zddnou
sodnou stl. Jejich hlavnf sloZkou je chlorid amonny (Bishop, Harper, 1988).

Postupy vyroby dietnich solf jsou rizné (Mdschl, Vogel et al., 1982). Velmi
jemn& praskovité a zcela homogenni ndhrady se ziskajf sublima&énim suSenim roztoku
surové smeési soll. PrdSkovité se vyrdbé&ji misenim, mletim a prosivdnim surové smeési
solf. Hrubé krystalické se pfipravuji odpafovdnim roztoku surové smési za tepla a sni-
Zeného tlaku. Granulované nahrady se vyrdb&ji zvlhéenfm surové smési, mirnym vysu-
Senfm a prosetim.

Jako nédhrady kuchyiiské soli byly navrZeny i urlité slan& chutnajici latky bilkovin-
né povahy, peptidy a aminokyseliny. Jejich sland chut se zvyraziiuje kombinacf s chlo-
rovodikem, tedy formou hydrochloridu. Vybér se proto zuZuje jen na zdsadité peptidy
a aminokyseliny, navic mélo hydrofobni, aby provézejici hofkd pachuf, jejiZ intenzita
roste s hydrofobnosti jejich molekul, byla co nejmen$i. Jako nejvhodné&j$f se ukézal
1-ornithyltaurin-hydrochlorid (Tada, Shinoda et al, 1984) a 1-histidin-hydro-
chlorid ( Ney, 1985c). Doporuden byl i glykokolamid v kombinaci s riznymi anorga-
nickymi i organickymi kyselinami (Kemp, 1978).

Zatim se nepodatilo objevit € sestavit ndhradu kuchyiiské soli, presné&ji chloridu
sodného, kterd by se mu svymi vlastnostmi dokonale vyrovnala. Dietnf soli jsou vhodné
piredevdim jako stolnf slil k dochucovdni hotovych jidel a pokrmd, jen nékteré z nich
i k solenf surovin a polotovard pfed jejich vlastnfm primyslovym zpracovanim ¢i ku-
chyliskou tdpravou, zejména tepelnou. Vlivem zvyZenych teplot a podminek prostied{
(napf. kyselého) miZe totiZ dojit u nékterych dietnich solf k rozkladu ¢&i vedlejsim
reakcim méné stabilnich sloZek a ke zhorSenf nebo posunu piedpoklddané chuti.
NavrZené dietni soli proto vyZaduj{ piisné hygienické a senzorické piezkouSeni a zhod-
nocenf a také vymezeni{ pouZitelnosti. Sland chut dietnich solf se posuzuje senzoricky
profilovou analyzou paralelné se slanou chuti kuchyiiské soli (Gillette, 1985]),
a to predbéZné ve vodnych roztocich, definitivn& pak ve vlastnich jidlech a pokrmech,
nebat vysledné chutové vjemy zavisejf na prostfedi, tj. na druhu a sloZenf pokrm.
DileZité je i hledisko ekonomické, nebot kaZd4 dietni siil je drazsi neZ vlastni ku-
chyiiskd sll. Rozhoduiici je ovSem mira omezenf piijmu sodiku a tedy kuchyiiské soli
dand doporu€enim lékate, ktery prepardt z daného sortimentu dietnich solf je pro kon-
zumenta z hlediska jeho zdravotniho stavu vhodny. Pfitom je samoziejm& nutné véno-
vat pozornost i mozZnym zdravotnim ddsledkiim zvySeného piijmu drasliku (Menee-
ly, Battarbee, 1976; Riccardella, Dwyer, 1985), které mohou byt jak
prosp&3né (pfiznivd zména poméru sodiku k drasliku pfijimangch ve stravé), tak i ri-
zikové (hyperkalémie, toxicita drasliku).
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