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TOCOPHEROL AND TOCOTRIENOL CONTENTS IN CEREAL
GRAINS

Marie HOLASOVA, Jan VELISEK', Jiri DAVIDEK'

Food Research Institute Prague; Institute of Chemical Technology — Department
of Food Chemistry and Analysis, Prague, Czech Republic

Abstract: Tocopherol and tocotrienol contents in wheat, rye, oats, barley and
triticale grains of different genotypes and localities were determined. HPLC
method was used for the determination. Vitamin E content was calculated ac-
cording to the individual tocol contents and their biological activities. The results
were subjected to the statistical evaluation including simple description statistics,
least significance difference tests and multivariante statistical methods PCA and
SLDA. The correlation of total and indtvidual tocopherol and tocotrienol con-
tents and vitamin E contents within and between individual cereals were deter-
mined.

tocopherols; tocotrienols; vitamin E; wheat; rye; oats; barley; triticale

There are at least eight naturally occurring vitamin E active compounds.
Tocopherols (T) comprise a methylated chroman-6-ol nucleus attached at
C-2 to a side chain composed of three saturated isoprene units. Tocotrienols
(T3) arc similar structures whose side chains contain three double bonds.
Each class consists of four isomers differing in the number and position of
methyl substituents on the benzene ring.

“Originally. vitamin E was considered to act mainly as the antisterility fac-
tor. At present,the antioxidant action of vitamin E, especially irhibition of
liprd -peroxidation in biological membranes, is beeing stressed. Biological
activities of individual isomers differ and decline in the order o-T > B-T >
>y-T>8-T(Bourgeois, 1992). Recent evidence suggests that under cer-
tain conditions biological activity of a-T3 might be higher than biological
activity of o-T (Yamaoka et al., 1991; Serbinova et al., 1991). Re-
cently, the data on cholesterol biosynthesis inhibiting action of o-T3 were
published (Linjietal., 1993; Qureshi etal, 1991).

Cercal grains arc the sccond most important source of vitamin E in our
diet, following the group of vegetable oils. In contrast to the majority of
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vegetable oils (except palm and coconut oils) cereal grains contain both to-
copherols and tocotrienols (Piironen etal., 1986; Balz etal., 1992; Pe-
terson, Qureshi, 1993; Hikansson et al., 1987). Vitamin E content
in cereal grains might be influenced by genetics, weather conditions during
growing and harvest season, the state of maturity and handling after harvest
(Piironen etal.,1986). Significant genotype differences in tocol content in
barley, oats and wheat were found (Petersson, Qureshi, 1993; Te-
legdy-Kovats, 1970).

In this study cereal grains — wheat, oats, barley, rye and triticale of differ-
ent genotypes and localities were analyzed for tocopherols and tocotricnols.
The results were subjected to the statistical evaluation providing thus the
insight into interrelationship existing in the original data.

MATERIAL AND METHODS

Cereal grains harvested in 1994 in the Czech Republic were analyzed dur-
ing spring of 1995. The samples originated in the localities Pozary,
Uhrinéves and Hradec nad Svitavou were obtained from Czech University of
Agriculture, Prague and Mendel University of Agriculture and Forestry,
Brno. Standards of o-T. B-T, y-T and 8T were purchased from Merck.

The grain samples were homogenized by milling. Room temperature
saponification and dicthylether extraction were applied for tocol isolation
(Piironen etal., 1984). Evaporated extracts were redissolved in n-hexane
and analyzed by HPLC. The equipment consisted of a liquid chromatograph
HP1090 and a fluorescence detector HP 1046 A (Hewlett-Packard). Separa-
tion of tocopherols and tocotrienols was carried out on the 7 pum Separon
SGX column (Tessek) using elution mixture n-hexane : 2-propanol (99 : 1,
v/v). Fluorescence detector set at 290 nm excitation and 330 nm emission
was used.

The tocopherol contents were calculated from the peak areas using stan-
dard curves of tocopherols. Standards of tocotrienols are not commercially
available. The tocotrienol contents were therefore calculated using standard
curves of corresponding tocopherols. According to Thompson
(Thompson, Hatina, 1979), there are no significant differences be-
tween fluorimetric detector responses of related tocopherols and to-
cotrienols. However, responses of o-T, B-T, v-T and 8-T differ. The vitamin
E content, expressed in mg of a-tocopherol-equivalents (a-TE) was calcu-
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lated according to Mc Laughlin (Mc Laughlin, Weihrauch, 1979)
using biological activities of 1.0 for o-T, 0.3 for a-T3, 0.4 for B-T, 0.05 for
B-T3, 0.1 fory-T, 0.01 for y-T3 and 0.01 for &-T.

RESULTS AND DISCUSSION

Seven samples of seven wheat genotypes, three samples of three triticale
genotypes, twelve samples of six rye genotypes, ten samples of seven oats
genotypes and fourteen samples of thirteen barley genotypes were analyzed.
The results are summarized in Table I, giving mean values, standard devia-
tions and 95% confidence limits for the mean of total T and T3 and vitamin
E contents and for o-T, a-T3, B-T, B-T3, y-T and y-T3 percent contributions.
The tocol levels are in good agreement with literature data (Piironen et
al., 1986; Balz etal., 1992; Peterson, Qureshi, 1993).

Student’s t-tests were performed for comparison of all possible pairs of
group means at the significance levels of 0.05, 0.01 and 0.001, respectively.
The achieved results are summarized in Table II. For example, it can be seen
that wheat and triticale do not differ in their contents of o-T, y-T, v-T3 and
vitamin E at the 0.05 level. Total T + T3 contents of these two grains differ
at the 0.05 level, B-T3 contents differ at the level of 0.01 and «-T3 and B-T
contents differ even at the 0.001 level.

The results presented in Table I were first subjected to PCA to visualize
the relations between the individual variables and samples. PCA was per-
formed by using the correlation matrix. The achieved results (Table III)
show that only two principal components (PCs) explained 90.4% of the vari-
ability of the original data set. The relationship between the principal com-
ponents and the original varables, for example, the variable o-T, is described
by the component loading of 0.975. This is actually the correlation coeffi-
cient between the first principal component (PC1) and o-T, whilst the square
of this value (ca. 0.926, 92.6%) represents the amount of shared variance
(the second principal component, C2, shares only ca. 0.3% of the total vari-
ance). The extent to which PC1 explains the variance in the original data set
is given by the corresponding eigenvalue of 5.04 (PC1 explains 63.0% of the
total variance in the original data set). The communality of a variable is the
proportion of that variables variance which is accounted for by the first two
PCs. Communalities of the original variables ranged from 0.760 to 0.978 and
results of PCA were thus able to provide a useful insight into the interrela-
tionship existing in the original data set given in Table 1.
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L. Mecan, standard deviation and 95% confidence interval of input variables

Total T + T3

Vitamin E

o-T[%] | o-T3[%] B-T [%0] B-T3 [%0] =T [%] ¥-T3 [%] (meke] (me/ke]

Wheat

Mean 234 8.8 11.6 56.2 0.0 0.0 46.9 15.6

SD 95 3.8 1.4 g | 6.2 0.0 0.0 5.6 23

Pct Conf 19.9-26.9 7.5-10.2 8.7-14.4 50.4-61.9 0.0-0.0 0.0-0.0 41.7-52.2 13.5-17.6
Triticale

Mean 213 23.6 8.3 47.0 0.0 0.0 354 11.8

SD 95 1.1 10.0 0.8 11.5 0.0 0.0 11.2 2.8

Pct Conf 18.5-24.1 0.0-47.4 6.4-10.0 18.4-75.6 0.0-0.0 0.0-0.0 7.7-63.2 4.8-18.8
Rye

Mean 29.0 40.2 7.3 23.5 0.0 0.0 37.6 17.1

SD 95 1.9 31 0.5 2.7 0.0 0.0 3.1 208

Pct Conf 27.8-30.2 38.2-42.2 7.0-7.6 21.8-25.3 0.0-0.0 0.0-0.0 34.4-40.8 15.5-18.7
Oats

Mean 314 594 2.5 6.7 0.0 0.0 29.2 14.7

SD 95 35 2.6 0.4 1.6 0.0 0.0 6.2 2.9

Pct Conf 28.9-33.9 5§7.5-61.3 22-2.8 5.6-7.8 0.0-0.0 0.0-0.0 24.7-33.6 13.6-16.7
Barley

Mean 16.9 554 1.3 8.4 6.6 10.8 67.8 23:7

SD 95 1.9 3.8 0.4 2.0 1.2 2.1 9.2 3.1

Pct Conf 15.8-18.0 53.2-57.6 1.1-1.5 7.3-9.5 5.9-7.2 9.6-12.0 62.5-73.1 21.9-25.5
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I1. Results of t-tests

Variable Group Wheat Triticale Rye Oats
Triticale
Rye *x % * Kk
a-T y
Oats ok kK ®
Barley *xx * *K K *xx
Triticale K
= Rye k¥ Kk
o-T3 y
Oats *%% *k% k%
Barley k% *kk k¥ *
Triticale Rk
¥ Rvye kK
B-T 7
Oats kK KK kK
Barley *kk *hk *hk *
Triticale *%
Rye * %k * %k
B-T3 ye
QOats *kk KK KK
Barley * Aok Tt -
Triticale
Rye
¥T :
Oats ‘
Barley ok KK *okk KK
Triticale
Rye
¥-13 y
QOats
Barley *Ek * koK Rk e
Triticale *
; * %
Totat T+ T3 | RY®
Oats k% %
Barley *h K *kk *kk k%
Triticale
’ * %
Vitamin E Rye
Oats *
Barley kX * kK KK -

Pairs of groups are significantly different at the level: *0.05; ** 0.01; ***0.001

The first two component loadings were orthogonally rotated by the Vari-
max procedure to simplify the components loadings interpretations and the
rotated loadings for all the original variables were plotted in Fig 1. It can be
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1, a-T3 1. Loadings of
original variables
in PC1 and PC2

PC2 7-T+y-T3
Vitamin E
o-To— Total T+T3
-l PCI 1
B—T. o 1]
B-T3

seen that o-T content negatively correlated with that of vitamin E, variable
o-T negatively correlated with B-T3 (for example, when a sample is rated
rather high than the average for o-T it is rated rather low for B-T3), variables
Y-T and y-T3 positively correlated with each other and also with total T + T3
content.

The plot of sample scores in the first two PCs enabled a study of interrela-
tionship existing within the total set of 45 samples analyzed (Fig. 2). As a
result, the individual grain samples were located in four or five separate clus-
ters and their relative positions could be interpreted in terms of the original
variables. For example, barley samples were the most endowed in variables
Y-T and y-T3 (Fig. 1), wheat and two of the three triticale samples (triticale
samples laid between the wheat and the rye samples) were the most endowed

1.5
|0 - %% ° B g Og, a-T3 @
05} y-T+y-T3,°® . *°® _ »
o a'T'.‘\r\ Ml?min E
O 0 . g & & Total T+ T3
0.5 ae =
-1.0f p-T =
T3
15 P15
2.0} sy
2.5 3
9 -1.5 ¢ 0.5 0 0.5 1 1.5 2
PCl

C Variables ® Wheat £ Triticale A Rye O Qats ® Barley

2. Results of PCA plotted in PC1 and PC2 axes
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III. Results of PCA

Tipit Component loadings Com:
variables PCl | PC2 | PC3 | PC4 | PC5 | PC6 | PC7 |CPC8 uunality

o-T 0.975 | 0.041 0.834
a-T3 -0.908 | 0.101 0.978
B-T 0.881 | 0.385 0.895
B-T3 0.877 | 0.383 0.973
¥-T 0.820 | 0.296 0.916
¥-T3 0.077 | 0.986 0.916
Total T+ T3 | -0.097 | -0.982 0.952
Vitamin E 0.335 | —0.885 0.760
Eigenvalue 504 | 219 047 | 016 | 008 | 0.05| 0.01| 0.00
Variance [%] |63.0 |27.4 5.8 2.0 1.1 | 06 01| 00
?;Z‘]‘" variance | 30 1904 | 962 | 982 | 993 [99.9 |100.0 |100.0

in 3-T3, rye samples were the most endowed in o-T and oats samples were
the most endowed in both o-T and o-T3.

SLDA was done to differentiate the analyzed grain species and to find
which variables were the most relevant ones to achieve the complete differ-
entiation. Results of SLDA showed that satisfactory discrimination (percent
of grouped cases correctly classified was 100) between the above five
groups of grain samples was achieved employing only four original variables
(Table IV). As it canbe seen, ¥-T3, B-T and B-T3 contents best discriminated
between wheat and triticale samples, a-T3 content alone discriminated be-
tween oats and barley samples. Apparent correct classification of 97.83%
(one sample of triticale was classified as a rye sample) was achieved using
only the first three variables.

IV. Results of SLDA

Sien o Action Wilks’ Between groups Appa'rent <.:orrect
entered lambda classification [%]
1 o-T3 0.03871 Oats Barley 78.26
2 ¥-T3 0.00180 Wheat Triticale 95.65
3 B-T 0.00128 Wheat Triticale 57.83
4 B-T3 0.00056 Wheat Triticale 100.00
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The correlation of total and individual T and T3 contents and vitamin E
contents are based on the results obtained during one year and their generali-
zation needs further data.

~
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Obsah tokoferolu a tokotrienola v obilovinach

V piirode se vyskytuje nejméné osm sloucenin vykazujicich aktivitu vitaminu E.
Jsou to tokoferoly (T) s nasycenym postrannim fetézcem a tokotrienoly (T3) obsa-
hujici tii dvojné vazby v postrannim fetézci. Kazda skupina zahmuje ¢tyfi isomery
lisici se v poctu a poloze metylovych skupin na benzenovém jadre.

V souc¢asné dobe je zdiraziiovana antioxida¢ni role vitaminu E, pfedevsim inhibi-
ce peroxidace lipidii v biologickych membranach. Biologicka aktivita jednotlivych
isomert se lisi.

Obiloviny jsou po rostlinych olejich druhym nejvyznamnéj$im zdrojem vitaminu
E v nasi stravé. Na rozdil od vétsiny rostlinnych olejit obsahuji vedle tokoferolu
1 tokotrienoly.

V této praci byl stanoven obsah tokoferolii a tokotrienoll v p3enici, Zité, ovsu,
jeCmeni a triticale. Vzorky obilovin riiznych genotypi byly ze sklizn€ 1994 a pocha-
zely z raznych lokalit. Stanoveni bylo provedeno metodou HPLC po alkalickém
zmydelnéni pii teploté mistnosti a extrakei nezmydelnitelného podilu dietyleterem.
Obsah vitaminu E byl vypocten na zakladé obsahu jednotlivych isomerti a jejich
biologické aktivity.Vysledky byly statisticky zpracovany za pouZiti béZnych rozdi-
lovych test a vicerozmémych statistickych metod (PCA, SLDA).

Vysledky Studentova testu, kterym byly porovnany primémé vysledky stanoveni
T a T3, jsou uvedeny v tab. II. Vysledky umoznily uré¢it hladiny vyznamnosti, na
kterych se lisi jednotlivé obiloviny v obsahu individudlnich T a T3. Metoda PCA
postihla detailné vztahy a souvislosti mezi jednotlivymi obilovinami a mezi obsahem
aktivnich slozek vitaminu E, tj. umoznila rozliSeni jednotlivych obilovin na zaklade
charakteristického obsahu T a T3. Pomoci metody SLDA se podatilo ur¢it T a T3
vyznamn¢ z hlediska rozliSeni mezi jednotlivymi druhy obilovin.

tokoferoly; tokotrienoly; vitamin E; p3enice; Zito; oves; jeCmen; triticale

Kontakmi adresa:

Ing. Marie Holasova, CSc., Vyzkumny ustav potravinaisky Praha, Radiova 7,
102 31 Praha 10, Ceska republika, tel.: 02/702 331, fax: 02/701 983
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EXTRACTION OF DIGESTIVE ENZYMES
FROM VISCERA OF CARP

Milena KMINKOVA, Zdenék MOUCKA, Jiri KUCERA
Food Research Institute Prague, Prague, Czech Republic

Abstract: The methods of extraction were compared for the preparation of the
most frequent digestive enzymes of carp viscera. As digestive enzymes acid and
alkaline protease, amylase and alkaline phosphatase were studied. Acetone pow-
der preparation, osmotic shock, two-phase extraction (1-butanol-buffer), single-
-phase extraction with the buffer saturated with 2-butanol and extraction at high
ionic strength were used as extraction methods. Hepatopancreas was extracted
with acid as well, similarly to the method used for the preparation of porcine
trypsinogen and chymotrypsinogen but formic acid was used instead of sulphuric
acid. Almost equally good results in respect of the yield and specific activity of
the above enzymes were obtained using the buffer saturated with 2-butanol or
formic acid. The highest specific activities were obtained by the extraction with
the buffer of high ionic strength.

digestive enzymes; extraction; viscera; carp

Digestive enzymes are commercially produced by the extraction of vis-
cera of warm-blooded animals. This source is limited in principal and the
demand for digestive enzymes is growing steadily. The viscera of fish, on
the other hand, are discarded uselessly and, moreover, are known as very
serious wastes. Nevertheless, many of the digestive enzymes were detected
in fish viscera. The digestive enzymes were found to be of comparative com-
position in different fylogenetic species, including fish (Lvova, 1987).
Amylase and trypsin, for instance, were detected in carp (Paldc¢kova et
al., 1988) and pepsin was separated from stomach mucosa of salmon as early
asin 1940 (Norris etal., 1940).

The work presented here was focused on the method of extraction of some
of the digestive enzymes from carp intestine and hepatopancreas. The ex-
traction protocol was selected to reach the maximum yield of the enzymes.

MATERIAL AND METHODS

The carp viscera were obtained from the Research Institute of Fisheries,
Vodnany, or, in larger amount, from Fisheries a.s., Lahovice. The viscera
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were frozen immediately after resection and saved at —22 °C before use. All
the reagents used were the products of Lachema Brno, reagent grade.

Amylolytic activity was determined according to Bernfeld (Meyer etal.,
1947), activity of alkaline protease was determined according to Slavik
and Smetana (1952), activity of acid protease was determined according
to Anson (1938) and activity of alkaline phosphatase was determined using
p-nitrophenyl phosphate with the set of reagents Bio-La-Test alkaline phos-
phatase produced by Lachema Bmno.

All the extraction experiments were carried out in cold room at +3 °C.

The frozen viscera were left to thaw at +5 °C overnight before homogeni-
zation and extraction. The extraction methods used were:

A) Lyophilization: the viscera were homogenized in the equal volume of
0.1 M phosphate buffer pH 6.5 at 5°C and lyophilized.

B) Acetone powder: the viscera were homogenized in two volumes of 0.1M
phosphate buffer pH 6.5 and homogenate was first cooled to +5 °C and
then slowly dropped to ten volumes of acetone cooled to —15 °C. The
suspension was stirred one hour and centrifuged. The precipitate was wa-
shed three times with two volumes of cold acetone (=15 °C) and dried on
filter paper.

C) Acetone extraction of lyophilized viscera: lyophilized viscera were stirred
in two volumes of acetone for 1 hour at —15 °C. The precipitate was wa-
shed and dried in the same way as in method B.

D) Two-phase extraction: the viscera were homogenized in two volumes of
0.1M phosphate buffer pH 5.7 and cooled to 5 °C. 1-butanol was then
added under stirring to the final concentration of 20%. The suspension
was then stirred additional 3 hours at 5 °C and centrifuged. Upper organic
layer was separated and the aqueous layer centrifuged once more. The
supernatant (fraction A) was separated and the precipitate was reextracted
in the same way giving fraction B. Both fractions were pooled and desal-
ted by ultrafiltration prior to lyophilization.

E) Osmotic shock: the viscera were homogenized in two volumes of tap wa-
ter and the homogenate was dialysed for 24 hours against running tap
water and then for 24 hours in twenty volumes of distilled water with three
changes. Then, solid sodium chloride was added to the final concentration
of 0.15M and the solution was left in cold room overnight. The sediment
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was then separated by centrifugation and discarded. Clear supernatant was
desalted and concentrated by ultrafiltration and lyophilized.

F) Extraction of hepatopancreas with acid: hepatopancreas was homogeni-
zed in two volumes of dist. water and the pH was adjusted to the value of
4.2 with formic acid. The acidified homogenate was stirred 30 minutes at
30°C, cooled to room temperature and centrifuged. Clear supernatant was
desalted by ultrafiltration and lyophilized.

G) Extraction of intestine with buffer of high ionic strength: intestine was
homogenized in two volumes of 2M ammonium sulphate in 0.1 M carbo-
nate buffer pH 7.6 and the homogenate was stirred 1 hour at 5 °C. The
homogenate was then filtered through cotton cloth and 20 g of Celite were
added to each 1 liter of homogenate. The suspension was then filtered
under suction and the clear filtrate was desalted by ultrafiltration and lyo-
philized.

H) Single-phase extraction with homogenous 2-butanol/buffer mixture: the
homogenization and extraction were carried out in the same way as in
two-phase method (D), but after homogenization in buffer 2-butanol was
added to the final concentration of 5%.

RESULTS AND DISCUSSION

The protein concentration and enzyme activitics of selected digestive en-
zymes of carp were determined in each extract. The results obtained in the
extraction of hepatopancreas are given in Table I and those obtained in the
extraction of carp intestine in Table II.

The alkaline protease of hepatopancreas was most effectively extracted by
the use of acid (method F), which is similar to the method most frequently
used for the extraction of digestive enzymes from porcine and bovine pan-
creas (Laskowski, 1955). Extraction with buffer saturated with 2-butanol
(method H) secms to be most efficient for the extraction of alkaline protease
from carp intestine. The two-phase method (D) is equally efficient for the
extraction of alkaline protease and alkaline phosphatase from both, the hepa-
topancreas, as well as, the intestine. Hepatopancreas and the intestine are
low in acid protease. Carp, as typical stomachless fish, has relatively high
pH in the upper part of intestine (pH 4.6) and, therefore, has a very low
concentration of pepsin. The presence of acid pepsin-like protease in hepa-
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1. Protein concentration and enzyme activity in extracts of carp hepatopancreas prepared by
different extraction methods

Method® A B (s D E F
Yield® 26.65| 13.04 15.05 3.2 0.5 5.0
Pesitids mg/g dry matter 389.6 342.0 143.6 396.0 592.0 680.0
total g 10.23 4.58 2.16 B 0.3 34
Ul/g dry matter 9.27 7.84 12.9 26.7 106 14.6
pAl"(:)i:zase total U 247 105 194 85.4 53.0 42.0

spec. activity

. 0.02 0.02 0.09 0.07 0.18 0.02
U/mg protein

C.u./g dry matter [ 503 101 92 |3894 [14582 |13032
Plfl?‘ease total C.u.° 13 421 1356 1381 (12460 | 7291 65180
alK.

spec. activily 1.29 03 0.64 984| 246 19.1

C.u./mg protein

U/g dry matter 526 238 226 2330 |4228 759
Phospha- {51a] U 14000 |3189 3189 7456 |2114 3 794
tase alk. .

ARG, ety 135| 07 157  sss| 714 5.57

U/mg protein

Ulg dry matter | 1632 638 900 827 2792 9
Amylase |total U 43490 | 8550 [13545 |[2646 1396 46

spee, acivity 419 187 263 209 4am 0.07

U/mg protein

¥ see Material and Method
b yield is calculated as the amount of dry matter (in grams) extracted from 100 g of crude material
€ casein units acording to the method Slavik and Smetana (1953)

topancreas is low as well. Then no extraction method was found to be con-
venient for extraction of such a low pepsin concentration.

Highest specific activity of alkaline protease extracted from carp hepa-
topancreas was obtained using osmotic shock (method E), but total activity
extracted was low in this case. The specific activity of pancreatic alkaline
protease extracted by the method E was as high as 24.6 U/mg protein. The
specific activity of 19.1 U/mg protein was determined for alkaline protease
extracted from hepatopancreas with acid (method F). The yield of this en-
zyme extracted by method E was 54.3 % of total activity found in viscera
and 100% in the case of method F. The difference in specific activity is not
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I1. Protein concentration and enzyme activity in extracts of carp intestine prepared by different
extraction methods

Method® A B D E G H
Yield® 17.33 5.86 9.23 7.76 2.1 5.96
: mg/g dry matter 386 392 364 618 712 626

Protein

total g 6.69 2.3 3.36 4.8 1.5 3.73

Ul/g dry matter 85.5 76.6 147.9 92.6 7.1 -
Acid a1 U 1482 | 449 1365 719 150 &
protease

sppic e, Himg 022 01 0.4 0.15 01| -

protein

C.u./g dry matter 819 635 286 432 (18246 6443
Plflg‘case total C.u. 14199 [3723 | 2644 | 3360 [38316 [24034
a

Sjiec. et C.u g 2.12 1.62 0.78 0.7 25.54 6.44

proten

U/g dry matter 693 532 2743 2113 5428 2798
Phospha- |5ta],U 12017 |[3116 [25320 (16401 [11400 [16673
tase alk. o

spec. activity 179 135 754 342 76 4.47

U/mg protein

Ulg dry matter 2532 | 1419 206 | 1346 | 5840 -
Amylase |total U 43881 |8317 1899 [10447 12264 =

SpOE. ACEIviLy 656 3.62 056  2.18 8.18| -

U/mg protein

? see Material and Methods

b yield is calculated as the amount of dry matter (in grams), from 100 g of crude material
€ casein units acording to the method Slavik and Smetana (1953)

as high as the difference in the extracted total activity. The highest specific
activity of hepatopancreatic alkaline phosphatase was determined in the ex-
tract obtained by osmotic shock, but the extracted total activity was very
low. The comparable specific activity was determined in the extract obtained
by butanol-buffer mixture (methods D and H) and with acid (method F), but
the highest total activity was obtained by method D.

The best method for extraction of alkaline protease from intestine is that
using high ionic strength (method G) giving relatively high yield with the
specific activity, as high as, 25 U/mg. Alkaline phosphatase was most effi-
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ciently extracted by the methods D or H with respect to both the total activity
obtained, as well as, specific activity of the product.

No method gave satisfactory results for the extraction of amylase from both
viscera sources the hepatopancreas, as well as, the intestine. The activity of
amylase in both organs was found to be relatively low. Lipase was not detected.

Carp intestine, as well as, carp hepatopancreas were found as a good
source of alkaline protease and alkaline phosphatase. For both enzymes the
extraction under acidic conditions may be used. The extraction with butanol-
buffer mixture seems to be most suitable for the separation of alkaline phos-
phatase and the extraction at high ionic strength gave much better results
when used in the extraction of alkaline protease from carp intestine.

Carp hepatopancreas and intestine were found to be equally good sources
of alkaline phosphatase and alkaline protecase. The identical methods of ex-
traction may be used for the preparation of both enzymes from both sources
giving comparable yiclds and specific activities. Separation of the individual
organs, as a consequence, is not necessary. The same seems to be true of
amylase and acid protease, but the levels of these enzyme activities are rcla-
tively low in carp hepatopancreas, as well as, in carp intestine.
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Extrakce digestivnich enzymi z vnitFnosti kapra

Byly porovnany vybrané metody extrakce digestivnich enzymi kapra z hepato-
pankreatu a stiev. Jako digestivni enzymy byly studovany kyselé a alkalické protea-
sy, amylasy a alkalicka fosfatasa. Za metody extrakce byly zvoleny: pfiprava
acetonového prasku, osmoticky Sok, dvoufazova extrakce (butanol — pufr), jednofa-
zova extrakce pufrem nasycenym 2-butanolem a extrakce pii vysoké iontové sile.
Hepatopankreas jsme tako extrahovali v kyselém prostfedi analogicky metodam po-
uzivanym pii izolaci vepfového trypsinogenu a chymotrypsinogenu, pii¢emz jsme
s ohledem na stabilitu enzymu kapra pouzili Kyselinu mravenéi misto obvyklé kyse-
liny sirové. Pri extrakci protcas z hepatopankreatu (tab. I) bylo dosaZeno velmi dob-
rého vytézku a prijatelné specifické aktivity jak extrakci v kyselém, tak pii extrakci
pufrem s 2-butanolem. Nejvy3si specifické aktivity (ale nizsiho vytézku) bylo dosa-
zeno pii pouziti vysoké iontové sily. Podobné& tomu bylo i pfi extrakci enzymi ze
stiev (tab. II). Celkové je obsah proteas a amylas ve stfevech nizsi, zatimco obsah
alkalické fosfatasy je vy35i nez v hepatopankreatu.

digestivni enzymy; extrakce; vnitinosti; kapr
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MECHANICAL PROPERTIES OF SWEET AND SOUR CHERRIES
DETERMINED BY COMPRESSION BETWEEN TWO PLATES

Jiri BLAHOVEC, Jan JESCHKE 1, Milan HOUSKA' , Frantisek PAPRSTEIN?

Department of Physics, University of Agriculture, Prague-Suchdol;
'Food Research Institute Prague, Prague;
2Research and Breeding Institute of Fruits, Holovousy, Czech Republic

Abstact: A compression test between two plates has been used for testing the
mechanical properties of 24 varieties of sweet and sour cherries. The first part of
compression curve, which relates force and compression strain, can be described
by a power relation. The exponent of this relation has an approximate value 3/2
for firmer cherries (e.g. hard sweet cherries) and higher values for softer cherries
(mostly sour cherries). Localization of skin damage that appears on deformed
fruit surface at high strain values strongly correlates with the slope of the initial
part of corresponding compression curve. Further relations between the observed
quantities are briefly discussed.

cherries, mechanical properties;, compression test; skin rupture; compression
curve

Quality of harvested cherries is considerably dependent on both mechanical
and textural properties. This trivial statement has a special meaning in the case
of mechanized fruit harvesting where a considerable portion of fruit may be
mechanically damaged. Mechanical properties vary with cultivar. Therefore,
mechanical properties of cherry fruits of different varieties can be used in selec-
tion of those cultivars most suitable for mechanical harvesting. Mechanical
properties of cherries are most often evaluated by compression between two
plates (Patten, Patterson, 1985a, b; Blahovec etal., 1991a).

Compression tests between two plates have been also used in the present
study to evaluate the fruit of a large group of varieties.

MATERIAL AND METHODS

Fruits of 24 varieties of sweet and sour cherries were harvested from the
experimental orchards of the Research and Breeding Institute of Fruits at
Holovousy in a limited experiment in 1989 repeated in 1990. Fruits were
transported in plastic bags to the Prague laboratory of Research Institute of
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Food Industry on the same day, stored in refrigerator (at approximately
10 °C) and tested within 36 hours. Table I summarizes the tested varietics
and also gives some of their characteristics.

I. Basic characteristics of tested fruits (DR — date of ripening in cherry weeks for 1990 and 1989*)

! Mean fruit dimension
Sort type and variety DR , mass in grams
diameter [mm)]
total l flesh
Sweet cherries (Prunus avium L.)
“heart” (var. juliana L.)
Kare$ova 2 20.0 6.21 5.74
*2 19.2 5.98 5.52
Kastanka 2 18.2 4.38 4.04
“semihard* (var. duracina L. x var. juliana L.)
Burlat 2 20.1 6.71 6.31
Biittner 5 18.3 3.86 3.49
Frithe Rote Meckenheimer 2 20.9 7.10 6.63
Lambert 6 20.2 5.62 5.08
Moreau *2 21.2 5.95 5.38
“hard* (var. duracina L.)
Granat 4 18.3 4.99 4.65
Kordia 6 19.5 5.65 5.23
*6 21.1 6.41 5.94
Napoleonova 5 18.5 4.83 443
*5 21.1 6.44 5.98
Starking Hardy Giant 5/6 21.3 5.02 4.51
Schneiderova (Thurn-Taxis) 6 21.5 7.42 6.90
Sam 5 19.4 5.47 5.00
Stella *5/6 23.1 8.70 8.16
Stella Compact 6 21.7 6.46 6.03
Téchlovicka *5/6 20.5 6.50 6.05
Van 5 19.8 5.28 4.93
Sour cherries (Prunus Cerasus L. subsp. eucerasus A. GR., var. austera L.)
Erdi botermd 6 19.4 5.15 4.69
Fanal 7 18.3 4.74 4.20
Korosi 7 19.2 4.34 3.81
Montmorency *5/6 19.6 5.35
Morellenfeuer 8 16.2 3.98 3.60
North Star 7 16.4 4.22 3.87
7 16.0 3.42
Zahoracka 5 17.5 3.70 3.24
*5 17.4 3.16
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Sets of 20—30 perfect and full coloured cherries of each variety were used
for compression testing of individual fruits between two plates as shown in
Fig. 1. In all cases, the rate of deformation was always the same, 0.83 mm/s
and was stopped at the compression strain x/d = 0.5. All fruits were com-
pressed without destemming (the stems of fruits were only shortened to the
length approximately 5 mm). Position of the fruit during its testing between
two plates is clearly shown in Fig. 1a. A typical compression curve which is
obtained for every compressed fruit as the dependence of compression force
F and compression strain x/d (as the ratio of actual deformation of the fruit
and its initial diameter), is plotted in Fig. 1b. Compression curves have three
important points, i.e. initial point, point of inflexion, which is denoted by
index /, and point of skin rupture or cracking, which is denoted by index x.

d b F[N]
skin cracking
B
2 -_ |
5 4 Koiid ";I‘, ¥l >3 | l '
, Qi | 1 |
'e"s""a"s"s s 0" "% " ‘e%e’e’a"s" " e e s 0 e % | (.‘: ‘d ),\'
(.\' 7 d/L
x/d

1. Scheme of fruit compression test between two plates. a) Fruit with initial diameter (d) is
compressed at constant strain rate by variable compression force F. b) So called compression
curve, i.e. the plot of force I vs.compression strain x/d. The experiment is stopped at compres-
sion strain 0.5. Point of inflection on the compression curve has coordinates (x/d); and Fj; the
linear approximation of initial part of the compression curve (for x/d less than 0.1) by equation
F = a, + bx/d gives the slope of the initial part of compression curve b,

Evaluation procedures for compression curves are given in Fig. 1b and these
are described in its legend. Values of compression strain corresponding to
skin rupture point were also evaluated by observation of the fruit surface
during fruit compression. Detailed examination of fruit surface after defor-
mation revealed which parts of the skin were damaged. A substantional por-
tion of the compression curve, from the beginning nearly to the point of
inflexion, can be described by the following relationship (Blahovec etal.,
1991a): '

F=ayx/d) (1]
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where a, and k are parameters determined for each compression curve using the
least-squares method. Parameter a, can be understood as compression force corres-
ponding to hypothetic full compression of the fruit (for x/d = 1). Parameter k& is ex-
ponent, its increasing value (for k higher than 1) indicates increasing curvature of the
corresponding deformation curve.

II. Data obtained by compression of fruits between two plates at constant strain rate. Numbers
in brackets denote standard errors of corresponding mean values (ot = 0.5). Characteristic de-
formations, i.e.inflexion strain and rupture strain, are dimensionless (Fig. 1). Standard errors of
characteristic deformations are less than 0.01 for every data in this table

Variety Initial slope of the Point of inflexion Rupl}nre
curve [N] force in Newtons | strain | strain
Sweet cherries
KareSova 26.2  (0.6) 8.0 (0.3) 0.20 0.44
. 6.5 (0.2) 0.20
Kastanka 19.1 (0.4) 55 (0.2) 0.21 0.46
Burlat 345 (0.8) 12.5 (0.3) 0.21 0.40
Biittner 36.6 (0.7) 6.1 (0.3) 0.13 0.48
Frithe Rote Meckenheimer 233 (0.6) 74 (0.2) 0.21 0.43
Lambert 39.7 (0.8) 13.1  (0.3) 0.20 0.36
Granat 298 (0.7) 82 (0.2) 0.19 0.43
Kordia 47.7 (0.9) 172 (0.6) 0.20 0.44
* 436 (0.7) 124 (0.4) 0.18 0.41
Napoleonova 286 (0.4) 13.0 (0.4) 0.24 0.45
* 348 (0.6) 86 (0.4) 0.18 0.47
Starking Hardy Giant 438 (0.8) 11.7 (0.49) 0.17 0.36
Schneiderova 38.5 (0.9) 174 (0.4) 0.24 0.37
Sam 37.6 (0.8) 6.6 (0.2) 0.13 0.44
* Stella 379 (0.8) 10.0 (0.3) 0.18 0.41
Stella Compact 36.1 (0.6) 15.0 (0.5) 0.22 0.40
* Téchlovicka 28.2 (0.5) 9.0 (0.4) 0.20 0.41
Van 38.0 (0.6) 10.2  (0.3) 0.17 0.43
Sour cherries
Erdi Botermd 144 (0.3) 45 (0.1) 0.27 0.43
Fanal 13.7 (0.3) 53 (0.2) 0.29 0.48
Korosi 15.0 (0.3) 55 (0.2) 0.26 0.47
* Montmorency 84 (0.1) 3.8 (0.1) 0.27 0.43
Morellenfeuer 125 (0.3) 4.7 (0.2) 0.27 0.47
North Star 174 (0.2) 55 (0.1 0.23 0.43
* 7.8 (0.2) 38 (0.2) 0.28 0.47
Zéhoracka 140 (0.3) 6.8 (0.2) 0.30 0.49
* 9.4 (0.2) 7.1 (0.3) 0.34 0.41

* denotes 1989 results
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RESULTS

Basic fruit characteristics of tested cultivars are presented in Table I. Ta-
ble II contains the mean values obtained by evaluation of the compression
curves for different fruit varieties. Data concerning localization of skin dam-
age and prevailing damage are summarized in Table III: type (1) near the
fruit stem, type (2) at the fruit tip, type (3) on the fruit side. The prevailing
form of damage in each variety was classified according to type when more
than 50% of the damaged fruits in a set have the same type of injury. In a few
varietics where the damage could not be classified unambiguously a zero
was recorded. Most fruit cracks that appear during fruit compression be-
tween two plates are cracks of type 1. Type 3 (on the side of the fruits) were
least frequent but they were more common in sour cherries than in sweet
cherries. Mean values of parameters a3 and & obtained from the regression
rclationship [1] are given in Table IV,

DISCUSSION

Relationships between measured quantities are very complex. There are
very close and logical relationships between fruit diameter, fruit mass and
flesh mass (mass of fruit minus mass of seed). These relationships are in-
creasing functions with positive correlation coefficients.

Quantities given in Tables [I-IV can be separated into two groups accord-
ing to the signs of the mutual correlation coefficients: those comprising com-
pression strains at point of inflexion (x/d); and at skin rupture point (x/d),,
exponent k and relative representations of skin cracks at the tip and on the
side of fruit, on one side and the other quantities on the other side. A charac-
teristic feature of the values included in both of these groups is the sign of
correlation coefficient which corresponds to the relationship between quan-
tities in one group and quantities belonging to different groups. All correla-
tion coefficients of relationships between quantities inside one group are
positive in regard to the statistically significant relationships, whereas, the
relationships between quantities belonging to different groups are charac-
terized by a negative correlation coefficient. This means that virtually all
relationships between quantities inside one group are increasing functions,
while relationships between quantities belonging to different groups are de-
creasing functions. This means, among other things, that an increase in fruit
size causes an increase in the slope of compression curve, and in force cor-
responding to the point of inflexion. However, under the same conditions,
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II1. Localization of skin damage on fruit following compression (strain about 50%) between two
plates. Cracks were classified as types: 1 —near fruit stem, 2 — near fruit tip, and 3 — on the sides of
the fruit. Zero was used when the prevailing type of fruits damage cannot be determined

: Percentage o
Variety e 1 1 tvpe 2 I tvpe 3 Prevailing type
Sweet cherries
KareSova 63.9 13.9 222 1
Kastanka 27.8 583 13.9 2
Burlat 21.7 26.7 51.6 3
Biittner 69.0 17.2 13.8 1
Frithe Rote Mecken. 62.0 20.0 18.0 1
Lambert 40.4 8.5 51.1 3
* Moreau 80.0 0.0 20.0 1
Granat 36.4 60.6 3.0 2
Kordia 93.8 0.0 6.2 1
* 71.1 2.6 26.5 1
Napoleonova 30.6 52.8 16.6 2
* 67.6 17.6 14.8 1
Starking Hardy Giant 61.4 29.5 9.1 1
Schneiderova 67.6 5.9 26.5 1
Sam 76.5 14.7 8.8 1
* Stella 42.6 18.5 38.9 0
Stella Compact 35.4 14.6 50.0 3
* Téchlovicka 17.9 76.9 5.2 2
Van 51.4 48.6 0.0 1
Sour cherries

Erdi Botermd 0.0 47.6 52.4 3
Fanal 33.3 31.1 35.6 0
Korosi 16.7 63.9 19.4 2
* Montmorency 17.8 44.4 37.8 0
Morellenfeuer 29 40.0 57.1 3
North Star 0.0 84.4 15.6 2
* 17.8 44.4 37.8 0
Zahoracka 15.8 23.7 60.5 3
¥ 6.6 31.7 61.7 3

* denotes 1989 results

compression strain at the point of inflexion as well as compression strain at
point of skin rupture decrease. Increasing fruit diameter leads to a greater
frequency of cracks on fruit side as opposed to cracks near the stem insertion
(see also Blahovec etal., 1991b).
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IV. Mean values of parameters in the power relationship [1] obtained by the regression analysis
of the initial parts of compression curves. Numbers in brackets denote standard errors of corres-
ponding mean values (ot = 0.5)

Variety I a3z in Newtons l k
Sweet cherries
Karesova 1253 (3.5) 1.69 (0.03)
Kastanka 78.7 (1.6) 1.71  (0.03)
Burlat 2753 (6.0) 1.95  (0.02)
Biittner 828 (L.7) 1.28 (0.02)
Frithe Rote Meecken. 117.6 (3.2) 1.75  (0.03)
Lambert 1479 (3.0) 1.49 (0.02)
Granit 1186 (2.7) 1.58  (0.03)
Kordia 170.4 (2.8) 1.42  (0.02)
* 181.6 (4.1) 1.53  (0.02)
Napoleonova 140.7 (2.3) 1.67 (0.03)
* ) 107.0 (2.6) 1.46 (0.02)
Starking Hardy Giant 140.1 (2.8) 1.40  (0.02)
Schneiderova 199.0 (3.0) 1.72  (0.03)
Sam 132.8 (1.6) 1.47 (0.02)
* Stella 113.4 (2.7) 1.59  (0.02)
Stella Compact 189.8 (4.6) 1.69 (0.03)
* Téchlovicka 113.4 (2.2) 1.59 (0.02)
Van 160.2 (2.8) 1.56 (0.02)
Sour cherries
Erdi Bétermd 104.7 (2.5) 239  (0.04)
Fanal 161.6 (5.1) 2,72 (0.10)
Kérosi 141.8  (4.2) 242 (0.03)
* Montmorency 103.3 (1.9 2,52 (0.03)
Morellenfeuer 63.9 (2.7) 1.94 (0.05)
North Star 81.4 (1.3) 1.82  (0.03)
* 81.7 (3.1) 238 (0.05)
Zahoracka 1348 (4.1) 247 (0.05)
¥ 156.2 (5.1) 2.82  (0.04)

* denotes 1989 results

More complicated relationships betwen the mechanical parameters and
the location of the skin damage is illustrated in Fig. 2, where exponent £ is
plotted in triangle coordinates describing the percentage of different types of
skin damage. It seems that the highest values of exponent k are obtained for
fruits for which all three types of skin damage appear with approximately the
same probability (about 30%). In this case no part of the fruit surface can be
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2 2
A sour cherries
O heart sweet cherries
® semihard sweet cherries
® hard sweet cherries

20 %0 60
— crads near stem (%) ——

2. Triangle representation of skin damage. Three sides of triangle are used as scales for different
types of damage (see also Table III). Every point of the triangle determines one real possibility.
Use of triangle scales is shown for point A denoting the same percentage (33.33%) of all three
types of cracks. The obtained results are denoted by special symbols with corresponding values
of exponent k — see Eq. [1]. Mutual relation between the exponent k and the occurence of different
types of skin damage is tentatively marked by the curves of the same values of & (for £ 1.7 and 2)

more preferable from mechanical point of view; i.e. stem parts and tips play
approximatelly the same role as the side parts of the compressed fruits. Ex-
ponent £ decreases with decreasing representations of damage at the fruit tip
and on the fruit side. Possible decrease of exponent k with decreasing repre-
sentation of damage near the stem, if exists, is not too strong. Very similar
distribution in the above mentioned triangular coordinates can be obtained
for the initial slope of compression curve; but the localization is strictly op-

“posite. The lowest values about 10 N are in the middle of the triangle and the
highest values about 40 N lie in its right corner.

Exponent k of Eq. [1] for (x/d); lower than 0.2 is almost constant and equal
approximately to 3/2. For (x/d); higher than 0.2 k& increases with increasing
value of (x/d);. The value 3/2 of the exponent k is a theoretical value for
Hertz theory of contact of round homogeneous elastic bodies (Johnson,
1985). It seems that the compression of fruits characterized by (x/d); higher
than 0.2 is described by non-Hertzian relationship [1] with the values of &
higher than 1.5 and lower than 4.2, i.e. the value calculated for compression
of spherical membrane filled with a liquid (Blahovec, 1991).
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This behaviour is typical of smaller and softer fruits, e.g. sour cherries and
some early sweet cherries. Cracks of skin near the fruit stem or near fruit tip
are not usually preferred in this case. Late sweet cherries, which are usually
hard, give compression curves with higher initial slopes and lower exponents
k. Skin crackings are observed near the fruit stem or near the fruit tip. It is
interesting that differences in compression behaviour that can be observed at
the beginning of a compression curve, e.g. initial slope of compression curve
or exponent k, determine also its final part with location of cracks of skin.

Conclusions

Firmness of raw sweet and sour cherries can be determined by inspection
of the first part of compression curve when the compression test between
two plates is used. Firmness could be measured either by initial slope of
compression curve or by exponent k of power equation used for its approxi-
mation. For small soft fruits the following values were obtained: slope of the
initial part of compression curve about 10 N and parameter k about 2.5. For
most hard fruits initial slope of compression curve moves in range 40-50 N
and parameter k is about 1.5. Compressed fruits crack at strains higher than
35%, higher values are usually observed for softer varieties. For soft fruits
cracks are uniformly distributed on the equator of the compressed fruits.
Skin of harder fruits cracks mostly at the fruit stem or at the fruit tip.
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Mechanické vlastnosti treSni a visni uréené stlatovianim
mezi dvéma deskami

Plody 24 odrid tfe$ni a visni byly podrobeny zkouméni mechanickych vlastnosti
pii stlaCovani v prib&hu dvou let (1989 a 1990] s cilem posoudit vhodnost odrid
k mechanizované sklizni. Zkoumany byly Eerstvé plody optimalni zralosti. Byly ur-
Covany parametry: tuhost v po¢ate¢ni ¢asti zatéZovaci kiivky, sila a deformace v in-
flexnim bodé, deformace pii prasknuti slupky (obr. 1).

Zékladni charakteristiky plodi jsou uvedeny v tab. I, sledované mechanické vlast-
nosti v tab. II. Soucasné byl sledovan proces poruSeni plodii a lokalizovano misto
praskliny (3picka, u stopky, na boku). Vysledky hodnoceni pfevaZzujiciho typu pras-
kani jsou uvedeny v tab. III. Stlacovaci kiivka byla do inflexniho bodu aproximovana
mocninnym vztahem [1], jehoZ exponent k vypovida o vlastnostech plodi (pruzné
kulové téleso k& = 3/2, tenka membrana naplnéna kapalinou k = 4,2). Parametry moc-
ninného vztahu pro jednotlivé odridy jsou uvedeny v tab. I'V.

Ziskana data o charakteru prevazujiciho zpiisobu praskani plodii jsou zobrazena
v trojiihelnikovém diagramu (obr. 2). V témZe diagramu jsou pfipsany k bodiim od-
povidajici hodnoty exponentu k. Pevné pruzné plody majici k= 3/2 praskaji prevazné
na boku nebo Spicce. Mékké poddajné plody majici k vetSi nez 2 praskaji prevazné
na boku. Malé mékké plody maji sklon zatéZzovaci kiivky v jejim pocatku okolo 10 N
a parametr k okolo 2,5. Nejtvrdsi a nejvétsi plody maji pocatecni tuhost 40-50 N
a parametr k asi 3/2. Stlacené plody praskaji pii deformaci vétsi nez 35 % pocatec-
niho rozméru. Vy3si hodnoty jsou vykazovany u mékéich plodu.

tfe3né; mechanické vlastnosti; stlatovaci test; praskani slupky; stlatovaci kiivka
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OBSAHI NEKTERYCH VITAMINU V PSENICI A JECMENI
PESTOVANYCH EKOLOGICKYM ZPUSOBEM*

Content of some Vitamins in Wheat and Barley from Organic Farming
Jan VELISEK, Jiti DAVIDEK, Marie HOLASOVA", Jana MNUKOVA?, Ji#i PETR®

Institut of Chemical Technology — Department of Food Analysis; !Food Research
Institute Prague, National Institute of Health, 3 Czech Agricultural University,
Prague, Czech Republic

Abstract: The content of some vitamins in wheat and barley from organic farm-
ing according to the conditions of [IFOAM (International Federation of Organic
Agriculture Movements) was determined and compared with those produced tra-
ditionally.The achieved results proved that the content of vitamins could be a
good indicator of quality changes of grains from organic farming. Especially, the
content of water soluble vitamins, thiamine and riboflavine, follows the grooving
conditions of grains. In almost all cases the concentration of thiamine and ri-
boflavine in wheat and barley was lower in organic farming samples. Fat soluble
vitamins, tocopherols, tocotrienols and carotenoids, were not influenced by farm-
ing conditions. The differences between water and fat soluble vitamins could be
explained by the fact, that water soluble vitamins occur in higher concentrations
in the surface layers of the seed and in endosperm, the fat soluble vitamins in the
germ. If we admit that the conditions of organic farming can in some cases lead
to certain disorders in quality of plants nutrition, it is possible to suppose that
these negative influences occur sooner in the content of vitamins in the en-
dosperm of grains. The negative influence on compounds present in embryonic
part will probably manifest after a longer time of nutrition disorders. The
achieved results have to be considered as preliminary ones, due to relatively
small number of samples analysed, obtained from one year of experiments,
achieved in one locality during the conversion period of organic farming. The
validity of these findings would be necessarily prooved in further studies (in
longer period of experiments, in different localities, under different climatic and
soil conditions, etc.). Our results proved the right research orientation in this
field. The use of multivariate statistical methods proved differences in vitamins
content in grain cultured by organic farming and traditionally.

organic farming; grain quality; wheat; barley; thiamine; riboflavine; carotenoids;
tocopherols; tocotrienols; multivariate statistical methods; PCA; PLS

* Price byla financovina z grantu Fondu rozvoje vysokych skol &. 0037/94.
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Abstrakt: Byl sledovan obsah nékterych vitaminii v pSenici ozimé a je¢meni
jarnim péstovanych podle zasad ekologického zem&dé&lstvi a tento obsah byl po-
rovnan s obsahem v obilovinéch péstovanych tradi¢nim zptisobem. Z vitamini
byly sledovéany thiamin, riboflavin, tokoferoly, tokotrienoly a karotenoidy. Té-
meéf ve viech sledovanych pfipadech byly nalezené koncentrace thiaminu a ribof-
lavinu v p3enicich a je¢menech péstovanych ekologickym zplisobem niZsi.
Sledované v tuku rozpustné vitaminy, tj. tokoferoly, tokotrienoly a karotenoidy,
nebyly péstebnim zplisobem podstatné ovliviiovéany.

ekologické zemédé€lstvi; kvalita obilovin; p3enice; je¢men; thiamin; riboflavin; ka-
rotenoidy; tokoferoly; tokotrienoly; vicerozmémeé statistické metody; PCA; PLS

Rozvoj zemé&délské produkce se v minulych letech soustfed’oval prede-
v8§im na dosaZeni maximalnich vynost plodin a pfiristki a uzitkovosti hos-
podafiskych zvirat. Téchto cili se dosahovalo pfedevs§im zvy$ujicimi se
davkami syntetickych hnojiv a prostfedku k ochrané rostlin a zvifat. V sou-
¢asné dobé se intenzivné projevuji trendy majici za cil zlep$eni dfivéjsiho
nezadouciho stavu zavadénim tzv. ekologického zemédélstvi. Vznikly a roz-
vijeji ¢innost nékteré zemédé€lské podniky pracujici na presné definovanych
principech tohoto zpiisobu hospodateni a vyroby potravin (Metodické poky-
- ny, 1994). Podle téchto principti je pozornost zaméfena pouze na dodrZzovani
technologickych postupti odpovidajicich ckologickému hospodafeni a vyro-
bé potravin. Nade dosavadni znalosti o ovliviiovani kvality takto vyrabénych
zemédélskych produktii a potravin jak po strance vyZzZivové, senzorické a hy-
gienické, tak i technologické jsou doposud velmi skromné a nedostateCné.

Zpusoby hospodareni, pfedev§im hnojeni, ovliviiuji kvalitu péstovanych
obilovin (Prugar, 1994a). Bylo prokdzino, Ze sniZzenim intenzity dusikaté-
ho hnojeni na polovinu se sniZi obsah bilkovin 0 1 % (Zimmermann,
1991). Technologicka hodnota zrna a mouk z ekologické produkce se v fadé
znaku odliSuje od obili péstovaného konven¢nimi technologiemi. U vnéjsich
znaku zma a jeho objemové hmotnosti nejsou pritkazné rozdily. Mlynska
hodnota byva u pSenice lepsi pfi konvenénim zpisobu péstovani. Pekarské
vlastnosti mouk vyrobenych z ekologicky péstované pSenice jsou vyznamné
ovlivnény sniZenou hladinou bilkovin, resp. lepku, coz se projevuje jak v se-
dimentaénim testu, tak i na objemu peciva — vysledky s ekologicky péstova-
nymi pSenicemi jsou hor$i (Prugar, 1994b). Neznamend to oviem, Ze
z ekologicky péstovaného obili nelze za pouziti obvyklych pecicich pfisad
vyrobit kvalitni pe¢ivo (Giinter, 1993; Zwatz, 1993; Schmiecder,
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Zabell991) . Mimo to, urdita ¢ast ekologicky vypéstované pSenice je spot-
febovéana pfimo a zna¢na Cast se zpracovava na celozrné Sroty a tmavé mou-
ky. U sladovnického je¢mene je sniZeni obsahu bilkovin jako disledek
snizeni dusikatého hnojeni naopak Zadouci.

V nasi praci jsme se zabyvali nékterymi kvalitativnimi ukazateli obilovin,
konkretné psenice a je¢mene. Obiloviny hraji v lidské vyzivé dilezitou
ulohu a tvofi zna¢nou ¢ast plodin zastoupenych v osevnich planech ekolo-
gického zemédé€lstvi — pSenice jako dulezity reprezentant chlebového obili
a je¢men predevsim s ohledem na uplatnéni pii vyrobé sladu.

Z jakostnich ukazateld byly ke sledovani vybrany nékteré vitaminy skupi-
ny B — konkrétné thiamin a riboflavin jako zastupci vitamini rozpustnych ve
vodé a vitamin E a karotenoidy ze skupiny vitamint rozpustnych v tuku .

Vitaminy pro tyto studie byly vybrany s ohledem na sviij nizky obsah
a esencidlnost. Lze tedy predpokladat, Ze by s nejvétsi pravdépodobnosti
mohly patfit mezi latky, které mohou byt péstebnimi podminkami nejvice
ovlivnény. Thiamin a riboflavin byly vybrany proto, Ze obiloviny patii k je-
zvoleny s ohledem na vysoké zastoupeni v ¢astech zrna bohatych na lipidy
(v klicku) a s ohledem na vysokou citlivost k faktorim vnéjs$iho prostiedi,
predevsim ke kysliku a svétlu.

O obsahu vitamint v ekologicky péstovanych obilovinich nejsou v litera-
tufe dostupné informace. Jejich mnozstvi v obilovinach péstovanych kon-
vencnimi zpusoby se pohybuji v Sirokych rozmezich, podle odridy, hnojeni
a klimatickych podminek. Obvyklé hladiny thiaminu a riboflavinu (v mg/kg)
jsou v konvenéné péstované pSenici ozimé: thiamin 1,8-3,9 a riboflavin
1,1 az 1,6, v jeCmeni jarnim 1,2—-4,4 a 1,1-1,7 (Prugar, Vesela,
1969; Bartlova et al., 1970; Prugar, Novakova, 1972). Obsah
celkovych tokoferolii a tokotrienolli v je¢meni riznych genotypu a lokalit
se uvadi v rozmezi 42—-80 mg/kg (Peterson, Qureshi, 1993) v pSenici
kolem 40 mg/kg (Piironen et al., 1986). V karotenoidech p$enice a jec-
mene je zastoupen prevazné lutein v koncentracich 2,2—-7,3 mg/kg (Hei-
nonen et al., 1989).

MATERIAL A METODY
Material

Vzorky psenice ozimé a je¢mene jarniho pochazely z odridovych pokusi
vedenych pro Listinu doporu¢enych odrud pro UKZUZ v ekologickém sys-
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tému péstovani podle zasad IFOAM (International Federation of Organic
Agriculture Movements) (Metodické pokyny, 1994).

Pokusy byly zaloZeny na pokusné stanici katedry rostlinné vyroby AF VSZ
v Praze v Uhfinévsi na pozemku, ktery je druhym rokem v konverzi na eko-
logické zemé&d¢€lstvi. Stanice se nachazi v fepaiském vyrobnim typu, subtypu
pSeniéném, v nadmoiské vysSce 295 m, pidni typ: puda jilovito-hlinita,
hloubka omice 32 cm, hladina podzemni vody v hloubce 100 cm. Roéni
srazkovy normal 575 mm, ro¢ni teplotni normal 8,3 °C. Pro p$enici ozimou
byly predplodinou brambory, pro je¢men jarni pSenice ozima.

Pokus byl usporadan metodou ,,split plot™ ve ¢tyfech opakovanich, skliz-
flova velikost parcel byla 10 m? a $itka fadki 10,8 cm. Podle zasoby Zivin §lo
o pudy se stiedni az vysokou zasobou zivin a stfednim az vysokym obsahem
a kvalitou humusu (VeliSek, Petr, 1994). Hnojeni ani ochranné pros-
tfedky nebyly pouZity. Plevele byly regulovany jen mechanicky (dvoji vla-
¢eni plecimi branami).

Vzorky pSenice ozimé a je¢mene jarniho péstované tradi¢nim zptsobem byly
ziskany ze Slechtitelské stanice Stupice. Pidni a povétrnostni podminky jsou
podobné, také druh a typ pudy je stejny jako u obilovin péstovanych podle zasad
ckologického zemédélstvi v Uhfinévsi. Zasoba Zivin je stiedni az vysoka. Pro
psenici ozimou bylo uplatnéno zikladni hnojeni pred setim na podzim 84 kg N,
38kg K,0, 38 kg P,O5a 17 kg MgO. K regeneraénimu hnojeni dusikem na
jafe bylo pouzito10 kg N. Produkéni hnojeni na zakladé rozbori rostlin
(ARR) nebylo ticba. Proti plevelim byl pouzit piipravek Glean v davce 25 g na
1 ha preemergentné. Dale byl pouZit regulator Retacel Extra v davce 1,5 1 na
zahu$téni porostu spole¢né s fungicidem Tango v davce 0,6 1 na 1 ha v 300 1
vody a pripravek Karate v davce 0,3 1 na 1 ha proti kohoutkiim a mSicim.

Pro je¢men jarni bylo pouZito kombinované hnojivo NPK (41 kg €. Z. N,
K,0 aP, Oy).

K pokusim byly pouzity odridy pSenice ozimé Hana, Samanta, Torysa,
Asta, Siria, Trane a Regina a je€mene jarniho: Rubin, Orbit, Jubilant, Akcent
a Forum.

Metody

K stanoveni vitamini byly pouzity tyto metody: thiochromova metoda pro
stanoveni thiaminu (CSN 56 0052), lumiflavinové metoda pro stanoveni ri-
boflavinu (CSN 56 0054), spektrofotometrickd metoda v UV &ésti spektra
pro stanoveni karotenoidi. Vypocet byl proveden na zaklad¢€ koeficientu ab-
sorbance pro -karoten A!% =2592 (Bauernfeind, 1989). Pro stanoveni

lcm
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tokoferolii a tokotrienoli byla pouzita HPLC metoda (Piironen et al.,
1984). Ekvivalent o-tokoferolu byl vypoc¢ten na zdklad¢ faktori biologické
aktivity jednotlivych tokoferoli a tokotrienold.

Analyzy thiaminu a riboflavinu byly provadény ve dvou paralelnich stano-
venich, analyzy karotenoidi a tokoferoli s ohledem na asovou naro&nost,
pouze jednou.

K statistickému hodnoceni vysledki byl pouzit program The Unscramber,
V 5.5 (Camo a.s., Trondheim, Norsko).

VYSLEDKY A DISKUSE

Obsah thiaminu a riboflavinu ve vzorcich pSenice ozimé a je€mene jarniho
péstovanych ekologickym i tradi¢nim zpisobem je uveden v tab. I. Obsah
tokoferolii a tokotrienoli a karotenoidi ve vzorcich pSenice ozimé a je€mene
jarniho péstovanych ckologickym i tradi¢nim zptisobem je uveden v tab. II.

Obsah thiaminu v obou sledovanych obilovinach je na rozdil od obsahu
riboflavinu znaéné ovlivnén odridou. Z tab. I rovnéz vyplyva, Ze téméf ve
vSech pripadech jsou obsahy thiaminu i riboflavinu u odrid péstovanych
ekologicky nizsi. Proto bylo r-testem zjiSt'ovano, zda existuji statisticky vy-
znamn¢ rozdily mezi vysledky analyz (tab. III a IV).

I. Primérny obsah thiaminu a riboflavinu v mg/kg v p3enici ozimé a je¢meni jarnim — Average
content of thiamine and riboflavin mg/kg in wheat and barley

Psenice? Jeémen’
——— thiamin? riboflavin? — thiamin? riboflavin3
E T E ik E T E T
Hana 2,73 3,30 1,00 1,06 |Akcent 2,92 3,22 1,20 1,20
Torysa 3,15 3,66 1,00 1,03 |Rubin 2,42 2,68 1,15 1.16
Regina 2,00 2,30 1.00 1,00 |Orbit 2,90 2,70 1,17 1,17
Siria 3,68 4.07 1,02 1,09 |Jubilant 2,26 2,64 1,16 1,18
Asta 3,22 2,94 1,08 1,06 |Forum 3215 3.48 1,00 1,03
Trane 2,86 3,31 1,01 1,08,
Samanta 1,96 2,56 1.02 1,08

E = pé&stovano ekologicky — grown according rules of organic farming, T = p&stovano tradiéné
— grown traditionally

lvariely; 2thiamine; >riboflavine; ‘wheat; sbarley
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£ IL Obsah tokoferoldi, tokotrienolii a karotenoidii v mg/kg v penici ozimé a jeSmeni jarnim — Content of tocopherols, tocotrienols and carotenoids

in mg/kg in wheat and barley

o~ TO o-TT B-TO B-TT ¥-TO vTT Celkem o-TE CAR

E T E T E T E T E T E T E T E 15 E T
2

Odrtida’

Psenice
Hana 10,5 9,7 3,6 4.2 5.1 4,7 |26,2 |25,0 0,0 0,0 0,0 0,0 45,4 |43,6 | 14,9 | 14,1 2.2 3,5
Torysa 9,6 9,2 49 4.6 43 42 1392 379 0.0 0,0 0,0 0,0 | 58,0 | 55,9 | 14,8 | 14,2 3,0 3.3

Regina 10,8 | 116 | 3,8 | 39| 64 | 7,1 [21,5 1209 | 00| 00| 0,0 | 0,0 [42,5 43,5 (156 |16,7 | 2,7 | 2,9
Siria 94 | 114 | 36| 40 | 6,1 6.5 (264 [247 | 0,0 | 00 | 0.0 | 0,0 |455 (46,6 | 142 (164 | 4,7 | 44
Asta 11,4 | 96 | 47 | 48 | 42 | 39 (267 |262 | 0,0 | 00 | 0.0 | 0,0 |47.0 |44,5 (158 (13,9 | 44 | 3,7
Trane 134 (149 | 32| 33| 62| 72 |27,1 |282 | 00 ( 0.0 | 0.0 | 0,0 | 49,9 | 53,6 | 18,2 | 20,1 571 50

Samanta | 9,1 | 10,1 | 3,7 | 38 | 40 | 42 [22,6 |228 | 00 | 00 | 0,0 | 0,0 (39,4 |409 (12,9 | 14,1 | 2,0 [ 2,1
3

Jetmen
Akecent | 10,2 | 11,6 (36,0 [373 | 0,7 | 06 | 3,7 | 39 | 42| 45| 54 | 58 |60,2 |63,7 |[21,9 |23,7 | 50| 5,1
Rubin 11,7 | 10,4 | 42,5 | 37,1 0,6 | 04 | 42 | 40 | 3.1 30| 5.6 | 57 |67,7 |60,6 [253 |21,8 | 6,7 | 6,2
Orbit 12,1 (134 | 50,8 |51,0 | 0,6 | 0,7 | 6,7 | 83 [ 45 | 5.1 77 | 9,6 | 82,4 (88,1 (284 |30,0 | 56 | 47
Jubilant | 10,6 | 9.9 | 41,0 | 37,1 05| 08| 64 | 57| 32| 30| 49| 51 |66,6 |61,6 |23,8 [220 | 50 | 50
Forum 11,8 [ 12,4 | 43,5 | 44,2 1,1 12 | 84| 87 | 63| 63 | 63 | 69 (774|797 [264 |272 | 58 | 4,6

TO = tokoferol — tocopherol, TT = tokotrienol — tocotrienol, o-TE = ekvivalent a-tokoferolu (vypocitany na zaklade faktori biologické aktivity
jednotlivych tokoferolli a tokotrienolt) — equivalent of a-tocopherol (calculated on bases of activity of individual tocopherols and tocortienols,
CAR = karotenoidy — carotenoids, E = péstovino ekologicky — grown according rules of organic farming, T = pé&stovino tradi¢né — grown
traditionally

lvaricly, wheat, 3bnrley
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Jak vyplyva z tab. II1, jediny statisticky vyznamny rozdil pro celou skupi-
nu psenic a jeémenu péstovanych ekologickym a tradi¢nim zptisobem byl
zjistén u psenic u riboflavinu (rozdil na hladin¢ vyznamnosti 0,035, tj. s prav-
dépodobnosti 96,5 %). Dale bylo zjistovano, zda existuji statisticky vy-
znamné rozdily mezi jednotlivymi odridami p$enic a je¢menu péstovanych
ekologickym a tradi¢nim zpiisobem (tab. IV). U thiaminu byly zjiStény sta-
tisticky vyznamné rozdily u psenice odrid Hana, Regina, Trane a Samanta.

III. Porovnani primérnych obsaht thiaminu a riboflavinu v psenicich a je¢menech péstovanych

ekologicky a traditné — Comparison of average content of thiamine and riboflavine grown
according roles of organic farming and traditionally

Rozdil na hladiné Rozdil na hlading

Proména! vyznamnostiZ Proména vyznamnosti
psenice? jetmen? pSenice jeémen
THI 0,299 0,397 BTT 0,703 0,862
RIB 0,035 0,802 GTO 0,892
CAR 0,965 0,272 GTT 0,513
ATO 0,731 0,734 TOT 0,968 0,986
ATT 0,615 0,708 ATE 0,686 0,913
BTO 0,758 0.819

THI = thiamin — thiamine, RIB = riboflavin — riboflavine, CAR = carotenoidy — carotenoids,
ATO = o-tokoferol — a-tocopherol, ATT = w-tokotrienol — a-tocotrienol, BTO = B-tokoferol —
B-tocopherol, BTT = B-tokotrienol — B-tocotrienol, GTO = y-tokoferol — y-tocopherol, GTT =
Y-tokotrienol — y-tocotrienol, TOT = celkovy obsah tokoferoll a tokotrienolli — total content of
tocopherols and tocotrienols, ATE = ekvivalent a-tokoferolu (vypocitany na zakladé faktori
biologické aktivity jednotlivych tokoferoll a tokotrienolli — equivalent of da-tocopherol (calcu-
lated on bases of activity of individual tocopherols and tocortienols)

lvariablc; 2signiﬁcancc leval;, 3wheat; 4barley

Dale byly zjistény rozdily u odrid Siria na hladiné vyznamnosti 0,091, tj.
s pravdépodobnosti 90,9 %, u odriidy Torisa na hladin¢ vyznamnosti 0,104,
tj. s pravdépodobnosti 89,6 % a odridy Asta na hladiné vyznamnosti 0,131,
tj. s pravdépobnosti 86,9 %. Ve vech piipadech se jedna o niZsi obsahy thi-
aminu u ekologicky pé&stovanych odrid, pouze u odridy Asta je tomu na-
opak. U je¢menu byly zjiStény statisticky vyznamné rozdily v obsahu
thiaminu u odrid Jubilant, Forum a Orbit. U odriidy Jubilant a Forum byly
prokdzany statisticky vyznamné niz§i hodnoty thiaminu u vzorku péstova-
nych ekologicky, u odriidy Orbit hodnoty vys$i. U odridy Akcent a Rubin
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IV. Porovnani primérnych obsaht thiaminu a riboflavinu v paralelné analyzovanych odriidach
pSenice a jeCmene péstovanych ekologicky a tradiéné — Comparison of average content of
thiamine and riboflavine in parallelly analysed varieties of wheat and barley grown according
to rules of organic farming and traditionally

P3enice! Jetmen?

prozladths rozdil na hladiné vyznamnosti® _— rozdil na hladin& vyznamnosti

thiamin® riboflavin® thiamin riboflavin
Hana _ 0,046 0,198 Akcent 0,168
Torysa 0,104 0,095 Rubin 0,093 0,890
Regina 0,043 0,890 Orbit 0,012
Siria 0,091 0,465 Jubilant 0,007 0,423
Asta 0,131 0,423 Forum 0,055 0,272
Trane 0,025,
Samanta 0,006 0.115

2 3 : e SR 8:caimy . = =
'\\'heal; “barley; “variable; 4s1g,mhcancc leval; 3thiamine; Sriboflavine

byly zjistény niz$i obsahy u vzorku péstovanych ekologickym zptisobem.
U odrudy Akcent existovaly rozdily na hladiné vyznamnosti 0,168, tj.
s pravdépodobnosti 83.2 %. u odrudy Rubin na hladiné vyznamnosti 0,093,
4j. s pravdépodobnosti 92,7 %.

U riboflavinu nebyly zjistény Zadné statisticky vyznamné rozdily mezi jed-
notlivy mi odridami p$enic a je¢menu péstovanych ckologicky a tradi¢né.

Pti analyzach tokoferolu a tokotrienoli ncbyly shledany rozdily ani v cel-
kovém obsahu, ani v obsahu jednotlivych vitaminu. Pro lepsi prehlednost
ziskanych vysledku a zviditelnéni vzajemnych vztahi mezi analyzovany mi
vzorky a proménnymi (obsahem jednotlivych vitaminu) byl ziskany soubor
vysledku analyzovan nékolika vicerozmérnymi statisticky mi metodami.

Vysledky ziskané analyzou hlavnich komponent (PCA) jsou uvedeny
v tab. V. Jak je zicjmé, devét puvodnich proménnych se podafilo nahradit
dvéma hlavnimi komponentami, které vysvétlovaly 78 % rozptylu vstupnich
dat. Dané feseni v8ak pomémé malo popisuje proménné THI, RIB a ATO
(nizké hodnoty komunalit). Z obr. 1, kde jsou v osdch prvni a druhé hlavni
komponenty vyneseny saturace jednotlivych vitamind, jsou zfejmé vztahy
a souvislosti mezi jednotlivymi vitaminy. Pozitivné napfiklad koreluje
obsah ATT, GTT a RIB a také obsah BTO s BTT. Tyto dvé skupiny latek
vzajemné koreluji negativné. Znamena to. ze kdyz bude kupfikladu v analy-
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V. Vysledky analyzy hlavnich komponent - Results of PCA analysis

Proménna! | Komunalita? ko:gzzgtf Vlastni &islo? | % rozptylu® cizlzl::;fu;/o
THI 0,55597 1 5.70986 63.4 36,4
RIB 0,59369 2 1,34715 15,0 78,4
CAR 0,76067
ATO 0,57511
ATT 0,96829
BTO 0,89838
BTT 0,89484
GTO 0.86420
GTT 0,94588

THI = thiamin — thiamine, RIB = riboflavin — riboflavine, CAR = karotenoidy — carotenoids,
ATO = o-tokoferol — a-tocopherol, ATT = a-tokotrienol — a-tocotrienol, BTO = B-tokoferol —
B-tocopherol, BTT = B-tokotrienol — B-tocotrienol, GTO = y-tokoferol — y-tocopherol, GTT =
= y-tokotrienol — y-tocotrienol

Ivariable; 2communality; 3principal component; *eigenvalue; “p. c. of variance; *cummulative p. c.

zovaném vzorku psenice nebo je¢mene méné riboflavinu nez je jeho pramér-
ny obsah, bude zde vice BTO a BTT, atd. Vztahy mezi vzorky jsou patrné
zobr. 2. V kladném sméru prvni hlavni komponenty, ktery je ur€ovan hlav-
n¢ obsahem RIB, ATT, GTO a GTT, jsou situovany vzorky je¢mene. Je¢men
tedy obsahuje vice téchto vitaminii neZ pSenice. V zdporném sméru prvni
hlavni komponenty (vy$si obsah BTO a BTT) jsou vzorky psenice. Je vidét,
ze obsah nékterych vitamina by byl dobry m chemotaxonomickym kritériem,
ale to nebylo ucelem této prace. Vidét je bohuzel i to, Ze ani vzorky psenice,
ani vzorky je¢mene nemaji vyraznou tendenci se odlisit podle podminek pés-
tovani na shluk vzorki péstovanych za ekologickych podminek a shluk vzor-

rc2

* ¥ . . .
THI 1. Saturace proménnych v osach prvni

a druhé hlavni komponenty —

*ATO

*CAR 3 3 4 3
Saturation of variables in axis of first
.éTB-IT a and second principal component
*GTO
pCl . . -
RIB'ATHGTT PC1 = prvni hlavni komponenta — first
®|

principal component
PC2 = druha hlavni komponenta — se-
cond principal component
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g : g : ] X . ; LPC2, , 2. Skore vzorki v osich
24 “PTRT prvni a druhé hlavni
? komponenty — Scores
of samples in axis of
161 PSIT I first and second
*PTRE principal component
+JFOT PC1 = prvni hlavni kom-
0.8 PSIE* «PASE «JFOE .PCl pOern}a — first
JORE. principal compo-
*PTOT JAKT+ =JQRT nent
0,01 prog PHAT «JRUE PC2 = druha hlavni kom-
.PRE'];’AST JRUT- ponenta — second
.0g| *PHAE *JAKE | principal compo-
’ +JJUT nent
PREE+ +PSAT JJUE»
-1,6
*PSAE
09 ' -045 00 045 09 135

ki péstovanych tradi¢nim zpusobem. Rozdily, pokud existuji, budou pfilis
malé a metodou PCA obtiZné rozeznatelné.

Pokusili jsme se proto pouzit dalsi vicerozmérné statistické metody, a to
takové, které jsou vhodné k rozliseni vzorki na skupiny podle jejich vzajem-
nych souvislosti vhodné k diskriminaci vzorki péstovanych za ekologickych
a tradi¢nich podminek.

Vysledky hodnoceni psenic metodou hlavnich nejmensich étvercti (PLS)
jsouuvedeny v tab. VI . Skupiné ekologicky péstovanych odrid pSenice byla
arbitrazné piifazena hodnota ET 1, skupiné tradi¢né péstovanych psenic
hodnota ET 2. Byla provedena predikce hodnoty ET a jak je vidét, dvé odri-
dy ekologicky péstované byly chybné zafazeny mezi tradi¢né péstované,
a naopak dvé odridy tradi¢né péstované byly klasifikovany jako ekologicky
péstované. Interval spolehlivosti je vS§ak pomémé Siroky a metoda by u takto
malého souboru dat byla v praxi k diskriminaci vzorki téZko pouzitelna.

Prakticky stejné vysledky byly ziskany hodnocenim je¢meni metodou
PLS s tim rozdilem, Ze pouze jedna odrida péstovana za ekologickych pod-
minek byla zafazena chybné mezi vzorky péstované tradi¢n€ a jeden tradic-
né péstovany vzorek byl klasifikovan jako ekologicky péstovany (tab. VI).

Dalsi pouzitou metodou byl postup SIMCA zaloZeny na metod€ PCA, kte-
rym byly ziskany relativné nejkvalitn€jsi vysledky. Ziskané vysledky jsou
uvedeny v tab. VII (hladina vyznamnosti 0,05). Pouze do modelu ekologicky
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VI. Klasifikace p3enic a jeémenii metodou PLS — Classification of wheat and barley by PLS
method

P3enice! Jetmen?

Odriida’ ik spoilrcl:l?Iri‘\/::)lsti4 aleign, - spci;‘:m:c:sti
PHAE 1,4885 0,3973 JAKE 1,6625 0,6006
PTOE 1,1040 0,7174 JRUE 1,0090 0,4773
PREE 1,4689 0,6276 JORE 1,4549  0,4468
PSIE 1,6201 0,6092 JJUE 1,2751 0,4644
PASE 1,5871 0,5145 JFOE 1,4273 0,7966
PTRE 1,2089 0,9612 JAKT 1,7833 0,5781
PSAE 1,3190 0,7452 JRUT 1,2313 0,4852
PHAT 1,7205 0,4078 JORT 1,7312 0,7209
PTOT 1,3089 0,7373 JJUT 1,5215 0,5410
PRET 1,5651 0,6627 JFOT 1,8906 0,6457
PSIT 1,9312 0,6150
PAST 1,5728 0,6249
PTRT 1,4714 0,9881
PSAT 1,7130 0,6370

ET = arbitrazné urena hodnota — arbitrally determined value (ET = 1: péstované ekologicky —
grown according to rules of organic farming , ET = 2: pé&stované tradién& — wheat grown traditi-
onally). Ve sloupci ,,Odriida“ — in column “Variety* P = pSenice — wheat, J = jemen — barley,
E = ekologicky p&stovana — grown according to rules of organic farming, T = tradiéné& péstova-
na — grown traditionally, HA = Hana, TO = Torysa, = Regina, SI = Siria, AS = Asta, TR =
= Trane, SA = Samanta, AK = Akcent, RU = Rubin, OR = Orbit, JU = Jubilant, FO = Forum

'wheat; 2barley; 3varicty; 4confidence limit

péstovanych p3enic byly chybné zafazeny tii tradi¢né péstované psenice
(tab. VII). U je¢menu (tab. VII) byl chybné zafazen do nespravné skupiny
jeden vzorek péstovany ckologicky a jeden vzorek péstovany tradi¢né.

Zavéry

Dosazené vysledky potvrzuji predpoklad, Ze obsah vitamini by se mohl
stat dobrym ukazatelem zmén jakosti ekologicky péstovanych obilovin. Na
zakladé provedenych pokusi lze predpokladat, Ze pfedevsim obsah vitamind
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VIL Klasifikace psenic a je¢menii metodou SIMCA — Classification of wheat and barley by
SIMCA method

Psenice! Jetmen?

Odriida’ model 1 model 2 odriida model 1 model 2
PHAE *SIE-P *SIT-P JAKE *SIE-J *SIT-J
PTOE SIT-P *SIE-P JRUE *SIE-J *SIT-J
PREE *SIT-P *SIE-P JORE *SIT-J *SIE-J
PSIE *SIE-P *SIT-P JJUE *SIE-J *SIT-J
PASE *SIT-P *SIE-P JFOE *SIE-J *SIT-J
PTRE *SIE-P *SIT-P JAKT *SIT-J *SIE-J
PSAE *SIE-P *SIT-P JRUT *SIT-J *SIE-J
PHAT *SIT-P *SIE-P JORT *SIT-J *SIE-J
PTOT *SIT-P *SIE-P JIJuUT *SIE-J *SIT-J
PRET *SIT-P *SIE-P JFOT *SIT-J *SIE-J
PSIT *SIT-P *SIE-P
PAST *SIT-P *SIE-P
PTRT *SIT-P *SIE-P
PSAT *SIT-P *SIE-P

Ve sloupci ,,Odrida* — in column “Variety* P = pSenice — wheat, J = je¢men — barley, E =
= ekologicky péstovana — grown according to rules of organic farming, T = tradi¢né péstovana
— grown traditionally, HA = Hana, TO = Torysa, RE = Regina, SI = Siria, AS = Asta, TR =
= Trane, SA = Samanta, Model SIE-P = ekologicky péstovana pSenice — wheat grown accor-
ding to rules of organic farming, Model SIT-P = trai¢né péstovana pSenice — wheat grown
traditionally, AK = Akcent, RU = Rubin, OR = Orbit, JU = Jubilant, FO = Forum, Model SIE-J
= ekologicky pé&stovany jeémen — barley grown according rules of organic farming, Model
SIT-J = tradién& péstovany jetmen — wheat grown traditionally, * = pfisluSnost k danému
modelu na hladiné vyznamnosti 0,05 — belongs to the model at significance level 0.5

Iwheat; 2barley; variety

rozpustnych ve vodé (thiaminu a riboflavinu) citlivé reaguje na zmény pés-
tebniho rezimu.
Témér ve viech sledovanych pripadech byly nalezené koncentrace thiaminu a ni-
boflavinu v pSenicich a jeémenech péstovanych ekologickym zplisobem niZ3i.
Sledované vitaminy rozpustné v tuku nejsou podstatnym zplisobem ovliv-
nény péstebnim zptisobem.
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Pravdépodobné pfi¢iny rozdilného chovani vitamini rozpustnych ve vodé
a v tucich by bylo mozné vysvétlit tim, Ze ve vodé€ rozpustné vitaminy (thia-
min a riboflavin) jsou v obilce uloZeny v povrchovych vrstvach a endosper-
mu, tedy v rezervni €asti zrna. Tokoferoly se pak nachazeji pfedevsim
v kli¢ku, tedy v zdrode¢né Casti obilky. Pokud pfipustime, Ze za ekologic-
kych podminek péstovani mize dochdzet k ur€itym disproporcim ve vyZzive,
lze predpokladat, Ze se tyto negativni jevy nejprve projevi v obsahu latek
v rezervni ¢asti zrna a teprve poté, pii dlouhodobém strddéni, by se mohly
projevit v zarode¢nych ¢astech obilky.

Dosazené vysledky a z nich vyvozované zav€ry je v8ak nutné chapat jen
jako oricntacni a pfedbé&zné, nebot’ vychazeji z malého poctu analyz, z jed-
noho péstebniho roku, z jedné lokality a z pfechodného obdobi konverze.
Jejich prikaznost bude nutné potvrdit podrobnéjsimi studiemi (viceleté po-
kusy, rizné lokality, rizné klimatické a pidni podminky, pozemky dlouho-
dobéji zafazené v ekologickém zemédélstvi apod.). V kazdém piipadé nase
zjisténi ukazuji na spravnou orientaci vyzkumu v této oblasti.

Hodnoceni vysledki vicerozmérnymi statistickymi metodami jako celek
ukdzalo, Ze jisté rozdily v obsahu vitamini péstovanych ekologicky a tradi¢né
existuji. Vyhledové by pak bylo mozné tyto metody pouzit, jmenovité metodu
PCA, PLS, SIMCA, popti. diskrimina¢ni analyzu a dalsi, pro klasifikaci vzorku
na piislusné skupiny na zaklad¢ znalosti obsahu nékterych vitamini. Piedpokla-
dem je vSak vice dat ziskanych analyzou vétSiho mnoZstvi vzorku.
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IMUNOAFINITNI EXTRAKCE AFLATOXINU :
A JEJICH STANOVENI METODOU HPLC V SUROVINACH,
POTRAVINACH A KRMIVECH*

Immunoaffinity Extraction of Aflatoxins and their HPLC
Determination in Raw Materials, Foods and Feeds

Zdenék VESELY, Ivan BOHACENKO

Food Research Institute Prague, Prague, Czech Republic

Abstract: The immunoaffinity extraction of aflatoxins and their determination
in raw materials, foods and feeds by HPLC with fluorimetric detection are des-
cribed. The sensitivity of aflatoxin B, and B, determination was increased by
their derivatization to the corresponding hemiacetals B,, and G,, with trifluor-
acetic acid. Application of immunoaffinity extraction and extract separation by
selective separation columns “Aflaprep® that catch aflatoxins B, B,, G, a G, by
bound monoclonal antibody, were suitable. After elution of ballast substances,
aflatoxins are quantitatively released from the column, derivatized and determi-
ned directly by HPLC with fluorimetric detection. The method proved to provide
results comparable with generally used procedures as far as the accuracy, detec-
tion limit and cost is concerned, but with reduced labor and time consumption.

aflatoxins; determination; HPLC; immunoaffinity; extraction; raw materials;
foods; feeds

Abstrakt: Je popsédn zptisob imunoafinitni extrakce aflatoxint a jejich nasledné
stanoveni v surovinach, potravinach a krmivech metodou HPLC s fluorescenéni
detekci. Vysoké citlivosti u aflatoxini By a Gy, které maji v UV svétle nizkou
fluorescenci, bylo dosaZeno jejich derivatizaci kyselinou trifluoroctovou na od-
povidajici hemiacetaly B2, a G2a. Usp&sné bylo ovéfeno pouziti imunoafinitni
extrakce a CiSténi vyizolovaného analytu pouZitim selektivnich separaénich
kolonek ,,Aflaprep®, zachycujicich vdzanymi monoklondmimi anti¢asticemi
aflatoxiny By, B2, G1 a G2 ze surového extraktu. Po vymyti balastnich latek se
aflatoxiny z kolonky kvantitativné uvolni a mohou byt po derivatizaci pfimo
stanoveny HPLC/FLD. Bylo prokézano, Ze metoda poskytuje co do pfesnosti

* Prace byla provedena v ramci tikolu 0117 Minimalizace priiniku cizorodych latek do potrav-
nich fet&zci financovaného MZe CR.
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a meze stanovitelnosti vysledky srovnatelné se standardn& pouZivanymi meto-
dami pi1 srovnatelnych finan¢nich ndkladech, ale za zna&né uspory pracnosti
a Casu.

aflatoxiny; stanoveni; HPLC; imunoafinitni extrakce, suroviny; potraviny; krmiva

Aflatoxiny nalezi do skupiny mykotoxini, coZ jsou sekundarni metabolity
mikroskopickych hub, tzv. plisni. V sou¢asné dobé je znamo kolem 300 my-
kotoxini (Ruprich, 1992), z nich potom vice nez 15 aflatoxini a jejich
metaboliti (Adensam et al., 1986). Aflatoxiny jsou znaimé svymi muta-
gennimi, teratogennimi a karcinogennimi u¢inky a patii mezi nejnebezpec-
n¢jSi mykotoxiny. Jsou produkovany druhy Aspergillus flavus, Aspergillus
parasiticus a Aspergillus nominus (Ruprich, 1992). Pro praxi jsou dile-
Zit¢ Ctyfi zakladni druhy aflatoxinii oznacené B, B,, G,, G, a metabolity M,
a M, vznikajici z aflatoxini B, a B, ve zvifecim organismu, odkud jsou ¢és-
te¢né vyluCovany mlékem. Aflatoxiny skupiny B a G, z nichz pro svou vy-
sokou toxicitu a nejCastéjsi vyskyt je nejsledované;si aflatoxin B,, se mohou
vyskytovat v nejriznéjsich surovinich, potravinich a krmivech napadenych
uvedenymi plisnémi. K jejich vyskytu dochazi predevsim u jadrovin a olej-
natych semen (podzemnice olejné), kukufice, kofeni, kakaovych bobu, fiku,
krmiv i dal$ich surovin.

Obsah aflatoxini v potravinach je u nds limitovan hygienickymi pfedpisy
Ministerstva zdravotnictvi CR (sv. 61/1986, smérnice 69) a ¢ini pro aflato-
xin B, veobecné Spug/kg, pro détskou vyzZivu 1 pg/kg a pro kojeneckou vy-
zivu 0,1 pg/kg v pfepoctu na obnovené mléko. U ostatnich aflatoxinu (B,, G,
a G,), jejichz toxicita je ve srovnani s aflatoxinem B, niz3i, se obvykle sta-
novuje soucet jejich obsahu, pficemz limitni hodnota je u potravin vieobec-
né 10 pg/kg, u détské vyzivy 2 pg/kg a u kojenecké vyzivy 0,2 pgkg
v prepo¢tu na obnovené mléko.

Setfeni provadéné hygienickymi stanicemi a potravinatskymi laboratofemi
ukazalo, Ze nadmémy vyskyt aflatoxini je u uvedenych komodit vétSinou
mimofadny, presto vSak dochdzi k jejich vyskytu v mnoZstvi pohybujicim se
kolem limitnich hodnot. V posledni dob¢ je nebezpeli nadlimitniho vyskytu
aflatoxinu v potravinach a surovinach opét zvy3$ené, a to zvlasté vzhledem
k dovozu téchto komodit ze zahrani¢i (Adensam, 1994). Proto se ukazuje
zvy$eny zajem o metody jejich stanoveni.
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V priibéhu minulych let byly publikovany ¢etné prace pojednavajici o me-
todach diikazu i kvantitativniho stanoveni aflatoxini, pfedevsim aflatoxinu
B,, v riznych potravinaiskych a krmivaiskych materidlech(Werner, 1991;
Haghighi Bahram, 1981; Adensam et al,, 1992; Adensam, Le-
bedova, 1992; Thean et al.,, 1980). Po dlouhou dobu byly upfednostfio-
vany i v sou¢asné dobé pouzivané metody chromatografie na tenkych
vrstvach (TLC), a to jak pro identifikaci, tak i pro semikvantitativni a kvan-
titativni stanoveni, které umoziovaly vyuzit Siroké palety vyvijeci techniky
i kombinace riznych rozpoustédel v mobilni fazi. Asi od roku 1980 je v lite-
ratufe pojednavano o stanoveni aflatoxini imunochemickymi metodami
(Werner, 1991). Tyto metody v8ak dédvaji jen Castené uspokojujici vy-
sledky a neumoziuji stanoveni jednotlivych aflatoxini (Horwitz et al.,
1993; Cuartero et al, 1990; Boehm et al., 1984; Cu, 1984). Proto
byly AOAC doporuéeny jen jako screeningové metody pro uréeni aflatoxini
B, v bavinikovém semenu a sm&sném krmivu pro hodnoty vy3si nez
15 pg/kg (Official method of analysis, 1990). ProtoZe pro kontrolu nezavad-
nosti potravin je tieba stanovovat hodnoty mensi nez 5 pg/kg a rozlisit jed-
notlivé typy aflatoxint, nejsou ELISA, resp. RIA metody schopny tyto
naroky uspokojit.

Postupujicim vyvojem vysokoucinné kapalinové chromatografic (HPLC)
vznikaji nové metody kvantitativniho stanoveni aflatoxini, které jsou stale
vice uplatiiovany i v rutinni praxi. ProtoZe tato technika vyZaduje podstatné
vy$38i Cistotu vyizolovaného analytu, jsou ¢asto TLC a imunochemické me-
tody pouzivany jako screeningové a teprve v piipadé kladného nélezu aflato-
xinu je po dalsi purifikaci provedeno kvantitativni stanoveni metodami TLC
nebo HPLC. Metoda HPLC dosahuje vysoké citlivosti a pfesnosti diky dob-
rému déleni na kolonach s reversni fazi a fluorescenéni detekci po derivati-
zaci analytu.

Purifikace extraktu aflatoxint za uc¢elem odstranéni nezddoucich a rusi-
vych doprovodnych latek pro stanoveni metodou HPLC, resp. TLC se
vétdinou stéle jesté provadi klasickymi postupy, zahrnujicimi extrakci afla-
toxinu ze vzorku, zahusténi, sraZzeni bilkovin, odstied’ovani, extrakci kapa-
lina—kapalina, odpafovani, ¢i$téni na kolon& a opétné odpafovani, coZ jsou
ukony pracovné a ¢asové velmi naro¢né, pfi¢emz mohou byt i ¢astym zdro-
jem chybnych vysledki. Proto v posledni dobé nachazeji pro tento ucel
pouZiti selektivni imunoafinitni chromatografické metody. Ke kvantitativ-
nimu zachyceni aflatoxini z extraktu byly vyvinuty separacni kolonky,
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napi. Aflaprep firmy Rhone-Poulenc (Firemni literatura, 1994) obsahujici
monoklondrni anti¢astice vdzané na pevném nosici, specifické pro aflatoxi-
ny B,, B,, G, a G,. Pfi priitoku extraktu kolonkou se aflatoxiny pevné vaZou
na anti¢astice v gelové suspenzi a po promyti kolonky vodou se z komplexu
uvolni metanolem. Na stejném principu je zaloZen i rychly diikaz a semi-
kvantitativni stanoveni aflatoxini; tyto kolonky pod nizvem Aflascan jsou
dodavan¢ s adsorp&nimi trubi¢kami obsahujicimi florisil, v nichZ se aflatoxi-
ny uvolnéné z kolonky metanolem zachyti a stanovuje se jejich koncentrace
na zaklad¢ porovnani fluorescence v UV svétle se standardem. Tak je mozZné
velmi rychle provést dikaz i semikvantitativni stanoveni aflatoxini. Obdob-
né kolonky jsou dodavany i dal§imi vyrobci (Firemni literatura).

Na imunoafinitnich kolonkach vyizolované a vycisténé aflatoxiny lze
potom piimo rozdélit na koloné¢ HPLC a vyhodnotit je bud’ detekci v UV
oblasti pifi 365 nm, nebo detekci fluorescenéni, ktera je fadové citlivé;jsi.
Fluroescen¢ni detekci alfatoxinii B, a G, vSak nelze s vysokou citlivosti pro-
vést bez ur€itych uprav detektoru nebo bez jejich derivatizace. prrava de-
tektoru spocCiva v naplnéni prutokové kyvety silanizovanym kifemicitym
gelem, ktery fadové zvySuje fluorescenci téchto aflatoxini. ProtoZe kyvety
plnéné kiemicitym gelem nejsou komeréné dodavany a jejich priprava je
u modernich mikrokyvet prakticky nemozn4, je vyhodn¢ provést derivati-
zaci aflatoxinii B, a G, hydrolyzou kyselinou trifluoroctovou, pfi niZ se
hydratuje dvojna vazba furanového kruhu na odpovidajici hemiacetaly ozna-
¢ované jako B,, a G,,. Tyto derivaty maji vysokou fluorescenci a umoZziiuji
stanoveni velmi malych koncentraci aflatoxinii. Mez stanovitelnosti se po-
tom pohybuje pod 0,1 pg/kg.

Vzhledem k tomu, Ze se u nas dosud extrakce aflatoxini ze vzorku za po-
uziti imunoafinitniho CiSténi extraktu s naslednou derivatizaci a HPLC sta-
novenim béZzné¢ nepouziva, je cilem této prace seznamit s ni $irSi odbornou
verejnost.

MATERIAL A METODY

Material —  vzorky kukufi¢né krupice kontaminované aflatoxiny B, B,,
Gy, Gy akiupky pokusné vyrobené z této krupice (pfipraveno
ve VUPP)

—  referenni material jecné mouky s araSidy pfirozené konta-
minované aflatoxiny B, B,, G,a G, (dodan Statnimzdra-
votnim ustavem, Bmo, ktery jej ziskal v rAmci programu
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FAPAS — Food Analysis Performance Assesment Scheme od
MAFF - Britské ministerstvo zeméd€lstvi, rybolovu a potra-
vinafstvi

aflatoxiny od fy Sigma (Kit AF-1 obsahujici 4 aflatoxiny B,,
B,, G;, G, po 1 mgnebo A 9441 - smésny standard aflatoxint
obsahujici po 25 pg aflatoxini B; a G; a po 7,5 pg aflatoxinii
B, a Gy)

— kyselina octova 98% Cista, Lachema

— kyselina trifluoroctova, Sigma

— metanol pro chromatografii, Merck

— metanol p.a., Lachema

— acetonitril pro chromatografii Merck

— chlorid sodny p.a. Lachema

— deionizovana voda pro chromatografii

— chloroform p.a.

Chemikalie

Pristroje — kapalinovy chromatograf Spectra-Physics o sestav¢: bindmi
gradientova pumpa P 200, fluorescen¢ni detektor FL 2000
a integrator Data Jet

Separacni kolonka — typu Aflascan nebo Aflaprep s ddvkovacim sklenénym
valeCkem a plastikovou stiikackou, vyrobce Rhone-Poulenc
Diagnostics, Glaskow, dodava napf. firma Propeka Trading
s.r.0. Bratislava nebo firma Lackner, Mddling, Rakousko

Stanoveni aflatoxinu
Extrakce aflatoxinii ze vzorku

Z reprezentativniho, dobfe promichaného a jemné umletého vzorku se od-
vazi presné 10,00 g do 250ml zabrusové bariky, pfida se 0,8 g NaCl, pfipipe-
tuje se 50 ml 60% metanolu, uzavie se a | minutu se prudce tfepe. Potom se
zfiltruje skladanym filtrem, 5 ml filtratu se zfedi 10 ml destilované vody,
vpripadé potieby znovu zfiltruje a 5 ml tohoto zfedéného filtratu se pipetuje
do sklenéného valecku nasazeného na pfipravenou kolonku. Filtrat se necha
protékat kolonkou rychlosti cca 2 ml/min. Regulace priitoku je mozna bud’
plastikovou stiikackou nasazenou na davkovaci sklenény valecek, nebo tla-
kem vzduchu ziskanym pouzitim dvou spojitych nadob o nestejné vysce hla-
diny, pripadn¢ i pouzitim vakuového systému pro separaéni kolonky. Po
vyprazdéni obsahu sklenéného valeCku se do né¢ho ihned pfida 10 ml deioni-
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zované vody a necha se stejnou rychlosti prokapat kolonkou. To se opakuje
jesté jednou, potom se necha veskera kapalina z kolonky vykapat a zbytek se
vytla¢i n€kolika zdvihy stfikaCky. V kolonce nesmi ziistat Zddna voda, zbyt-
ky se odstrani vysu$enim mirnym proudem dusiku.

Eluce aflatoxini z kolonky

Do vysusené kolonky, pod kterou se postavi hnédd 5ml vialka, se prida
1 ml chromatograficky ¢istého metanolu a necha se protékat kolonkou rych-
losti cca 1 kapka za sekundu. Denaturace vazby anti¢astice — aflatoxin vyza-
duje urc€ity ¢as kontaktu extrak¢niho €inidla s anti¢asticemi. Aby denaturace
komplexu a extrakce aflatoxinu byla dokonala, zastavi se pomoci zpétného
zdvihu stiikaCky pritok metanolu kolonkou a nechd se minimalné 30 s v ko-
lonce pisobit, piipadné se po priutoku metanolu provede 2—3krat jeho zpétné
nasati do kolonky a opétné vytlaceni. Kolonka se potom jesté 4krat promyje
0,5 ml metanolu. Spojené metanolové extrakty se odpafi v exikatoru pfi tep-
loté mistnosti za vakua.

Derivatizace

Do vialky s odparkem aflatoxint se piesné odpipetuje 1 ml ¢erstvé pfipra-
veného derivatiza¢niho ¢inidla o sloZeni 8 ml deionizované vody, 1 ml kyse-
liny trifluoroctové a 1 ml kyseliny octové. Vialka s¢ uzavie, vlozi se¢ na
n€kolik minut do ultrazvukové 1dzné€ a potom na 15 min do vodni 14zné o teploté
55 °C. Po ochlazeni se z obsahu vialky pfimo nastfikuje do davkovaci smycky
HPLC.

Priprava standardnich roztokii aflatoxinii

a) U aflatoxinii s pfesné nedeklarovanou koncentraci se pripravi zakladni
roztoky jednotlivych aflatoxini v chloroformu v mnoZzstvi 1 mg ve 100 ml.
Presna koncentrace téchto roztokiu se zjisti proméfenim jejich absorp&nich
kiivek na spektrofotometru a vypocte se z jejich maximalni hodnoty extin-
kce E_, . podle vzorce:
E_ . .M.1000

-1 _ m.
kde pro roztoky jednotlivych aflatoxint plati:
aflatoxin M E I aflatoxin M E
Bi 312 22300 Gi 328 20 600
B2 314 23 900 G2 330 19 000
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Ze zékladnich roztoku se fedénim chloroformem pfipravi pracovni rozto-
ky, slouzici jako vnéjsi nebo vnitini standard. Vétsinou se pfipravuji smésné
pracovni kalibraéni roztoky v$ech Ctyf aflatoxini, obsahujici v 1 ml cca
500 pg jednotlivych aflatoxind.

b) V piipadé standardi aflatoxinti obsahujicich pfesné mnozstvi viech Ctyt
slozek (B, a G, po 25 ug a B, a G, po 7,5 pg) se ziska jejich rozpusSténim
v chloroformu zakladni roztok, ktery se dale fedi na pracovni koncentraci
obsahujici v 1 ml po 500 pg B, a G, a po 150 pg B, a G,.

Kalibracni stanoveni

Do vialky se odpipetuje presné 1 ml zfedéného standardu o zndmé koncen-
traci, odpari se, zderivatizuje a provede se stanoveni na HPLC za stejnych
podminek jako u vzorku (obr. 1).

Analyza referencniho materialu

Je¢na mouka s aradidy pfirozené kontaminovana deklarovanym obsahem
aflatoxini (nug/keg): B, - 8,03, B,— 1,24, G, — 4,19 a G, — 0,94 byla analyzo-
vana uvedenym postupem na obsah aflatoxini (obr. 2).

47

nastiik — injection
~ B1 50.3 pg, B2 56.5 pg.
Gi1 51.3 pg, G2 39.5 pg

40
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1. Chromatogram standardnich roztoki aflato- 2. Chromatogram aflatoxinii v referenénim
xind po derivatizaci — Chromatogram of stan-  materialu — Chromatogram of aflatoxins in
dard solutions of aflatoxins after derivatisation referent samples
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Podminky HPLC stanoveni

kolona: Sklenéna kolona CGC Tessec SGX CI8 150 x 3,3 mm zrnitost
5 pum, s pfedkolonou
mobilni faze: deionizovana voda : acetonitril : metanol (60 : 20 : 20)
nastfik na kolonu: 100 pl
prutok mobilni faze: 0,5 ml/min
excitaéni vinova délka: 364 nm
emisni vinova délka: 456 nm
Citlivost pfistroju se nastavi na maximum pii je§té akceptovatelném Sumu
blankov¢ linie.

Vypocet obsahu aflatoxinit ve vzorku

Provadi se na zikladé srovnani velikosti ploch piku jednotlivych aflatoxi-
ni ve vzorku a standardu. Pfi dodrZeni popsanych parametrii se obsah jed-
notlivych aflatoxina vypocte podle vzorce:

G.P,.3.107.f
P

)

obsah aflatoxinu (ug. kg™') =

kde: G — hmotnost aflatoxinu v nastiiku standardu na kolonu (pg)
pv— integrovana relativni plocha piku aflatoxinu u vzorku
ps — integrovana relativni plocha piku aflatoxinu u standardu
S — faktor korekce vytéZnosti

I'vtéznost a faktor korekce vytéZnosti

VytéZnost metody je zavisld na zpusobu extrakce pouzitého extrakéniho
¢inidla a zkouSeného materidlu a pohybuje se mezi 60—90 %.

Proto je tieba pro dany materidl a zpusob extrakce stanovit vytéZnost a jeji
korekéni faktor, ktery se pouzije pfi vypoctu obsahu aflatoxini.

VytéZnost se zjisti z analyzy referenéniho materidlu 0 znamém obsahu af-
latoxinu. Podil skute¢ného a nalezeného obsahu aflatoxinu je faktorem ko-
rekce vytéznosti. Je-1i analyzovan vzorek komodity, pro kterou neni pfedem
znama vytéznost, provede se jeho normalni analyza (A). K dalsi stejné na-
vazce vzorku se prida znamé mnoZstvi standardniho roztoku aflatoxinu, od-
paii se a provede se stanoveni (B).

B-A

vytéZnost [%] = < 100
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kde: B - aflatoxin stanoveny ve vzorku s pfidanym standardem (ug.kg_')
A — aflatoxin stanoveny v piivodnim vzorku (ug.kg'l)
C — standard aflatoxinu piidany ke vzorku (gkg™)

Korekéni faktor vytéZnosti £ = 100 / vytéZnost

VYSLEDKY A DISKUSE

V <¢lanku je podrobné popsan zpisob imunoafinitni extrakce aflatoxini
a jejich nasledné stanoveni v surovinich, potravinach a krmivech metodou
vysokoué¢inné kapalinové chromatografie s fluorescen¢ni detekei. Pro dosa-
zeni vysoké citlivosti u aflatoxini B, a G, které maji niz3i fluorescenci
v UV svétle proti aflatoxinim B, a G,, se provadi jejich derivatizaci spocCi-
vajici v hydrataci dvojné vazby furanového kruhu na odpovidajici hemiace-
taly oznacované jako B, a G,, o vysoké fluorescenci.

Problematickou pro pouziti kapalinové chromatografie je nutnost vysoké
Cistoty vyizolovancho analytu, ktera se dosud provadi velmi naro€nou néko-
likanasobnou extrakci, odpafovanim a €isténim na koloné, coZ je nejen znaéné
naro¢né na ¢as i pracovni postupy, ale je také castym zdrojem chybnych vysled-
kii. Proto bylo tispésné ovéfeno pouziti selektivnich imunoafinitnich separac-
nich kolonek Aflaprep a Aflascan, zachycujicicich vdzanymi monoklonarnimi
anti¢asticemi aflatoxiny B,, B,, G, a G, z necisténého extraktu vzorku. Aflato-
xiny zachycené na kolonce se po vymyti balastnich latek kvantitativné z kolon-
ky uvolni a mohou byt po derivatizaci pfimo stanoveny HPLC/FLD.

I kdyZ uvedené separa¢ni kolonky jsou pomérné¢ finanéné naroéné — kolon-
ka pro jedno stanoveni stoji cca 330 K¢, jejich pouziti odstrani naro¢nou
praci (finanéné¢ nevycislovanou) i spotiebu drahych extrakénich ¢inidel
(v cenach firmy Merck cca 250 K¢).

Spravnost vysledki metody byla ovéfena v mezilaboratornim testu organi-
zovaném SZU Praha, Centrum hygieny potravinovych fetézci v Brng,
a zhodnocena Akredita¢nim stfediskem laboratofe pro rozbory slozek Zivot-
niho prosticdi a lékatské mikrobiologie pti SZU Praha. Vysledky ndmi popi-
sovan¢ metody nebyly soub&Zné porovnavany s vysledky ziskanymi
klasickou extrakci, purifikaci a detekci TLC, av$ak vzhledem k tomu, Z¢ me-
zilaboratorniho testu se s vyhovujicimi vysledky ucastnily i laboratofe
pouzivajici , klasickou metodu®, 1ze konstatovat, Ze vysledky nasecho pracov-
niho postupu jsou s nimi srovnatelné. Jeho piednosti je vak podstatné snize-
ni pracnosti a Casové naro¢nosti pii srovnatelnych finan¢nich nakladech.
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DETEKCE NEKTERYCH ENZYMU V HEPATOPANKREATU KAPRA*

Detection of Enzymes in Ilepatopancreas of Carp (Cyprinus carpio)

Milena Kminkova, Zdenék Moucka, Ji¥i Kucera

Food Research Institute Prague, Prague, Czech Republic

Abstract: The activity of known hepatic enzymes in hepatopancreas of carp was
studied with the aim to find new sources of enzymes used in biochemical and
clinical analysis. The enzymes studied were typical dehydrogenases, like alcohol
dehydrogenase, lactate dehydrogenase, malate dehydrogenase, glucose-6-phos-
phate dehydrogenase and glutamate dehydrogenase, as well as, some other enzy-
mes, as [3-galaktosidase, urease and phenylalanine:ammonia lyase. The enzyme
activities were summarized. The enzymes suitable for preparative purposes were
selected (malate dehydrogenase and lactate dehydrogenase). The activity of glu-
tamate dehydrogenase was found to be on the border of the preparatively utili-
zable value and that of other enzymes seems to be very low. Surprisingely, low
total activity was found even in the case of glucose-6-phosphate dehydrogenase,
which is the enzyme necessary for the metabolism of sugars. The comparison of
the results obtained with those published for shark, crab, crayfish and mollusc
shows the similarity between those animal and warmblooded animals.

carp; Cyprinus carpio;, hepatopancreas; dehydrogenases; detection; alcohol de-
hydrogenase; lactate dehydrogenase; malate dehydrogenase; glucose-6-phospha-
te dehydrogenase; glutamate dehydrogenase; urease; phenylalanine:ammonia
lyase

Absatrakt: V hepatopankreatu kapra (Cyprinus carpio) byla potvrzena ptitom-
nost typicky hepatickych enzymi, jejichZ pritomnost v jatrech teplokrevnych
zivo¢ichu je znama. Tak byla nalezena alkoholdehydrogenasa (Alkohol:NAD
oxidoreduktase, E C 1.1.1.1), laktatdehydrogenasa (L-Lactate:NAD oxidoreduk-
tase, E C 1.1.1.27), malatdehydrogenasa (L-Malat:NAD oxidoreduktase, E C
1.1.1.37), glukosa-6-fosfatdehydrogenasa (D-Glukose-6-phosphate:NADP oxi-
doreduktase, E C 1.1.1.49 ), glutamatdehydrogenasa (L-Glutamate:NAD(P) oxi-
doreduktase deaminujici, E C 1.4.1.3), ureasa (Urea aminohydrolase, E C
3.5.1.5), B-galaktosidasa (B-D-galactoside galactohydrolase, E C 3.2.1.23)

* Préce byla vykondna za podpory Grantové agentury CR, grantem &. 509/95/06045.
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a fenylalanin:amoniak lyasa (L-Phenylalanine:amonia- lyase, E C. 4.3.1.5). Byla
stanovena aktivita uvedenych enzymi na 1 g surového materialu. Vysledky
ukazuji, Ze n€které z té&chto enzymovych aktivit jsou natolik vysoké, Ze 1ze realng
uvaZovat o jejich 1zolaci a pouZiti. Do této skupiny patii pfedevsim malatdehy-
drogenasa, laktitdehydrogenasa a [-galaktosidasa. Aktivita nékterych dalsich
enzymi v jednotce suroviny je na hranici preparativniho vyuzZiti. Sem patii napf.
alkoholdehydrogenasa. Aktivity jinych enzymi jsou pfilis nizké pro takovy ugel.
Je prekvapujici, Ze nizkou aktivitu vykazuje i1 glukosa-6-fosfatdehydrogenasa,
ktera je nezbytnou soucasti metabolismu sacharidi.

Kapr, Cyprinus carpio; hepatopankreas; dehydrogenasy; detekce; alkoholdehy-
drogenasa; laktatdehydrogenasa;, malatdehydrogenasa; glukosa-6-fosfatdehydro-
genasa; glutamatdehydrogenasa; ureasa; fenylalanin : amoniak lyasa

Dehydrogenasy patii k nejéastéji pouzivanym enzymum v potravinaiské
analyze. Jejich pouzZiti pro specifické stanoveni jednotlivych substrati bylo
pifedmétem rady podrobnych studii tykajicich se jak pouziti specifickych en-
zymu pro stanoveni jednotlivych substrati (napt. Barker, 1989), tak i jed-
notlivych analytickych technik (napi. Ogbomo etal., 1991). Vyznamné je
také pouziti dehydrogenas pro stanoveni nékterych nebezpeénych latek v zi-
votnim prostiedi (Vaughan, Mopper, 1990) nebo k prikazu kontamina-
ce potravin (Berger-Lang, Beutler, 1986).

Dehydrogenasy se také uplatiiuji pri nékterych technologickych operacich,
jako je napf. iprava nebo syntéza aromatu (West, 1987) nebo nékteré na-
ro¢né postupy v organické syntéze (Annon, 1988; Dordick, 1989).

Zdrojem dehydrogenas jsou vnitinosti jate¢nich zvifat, pfedevsim jatra.
Tento zdroj je sice dosud dostate¢ny, ale pfi stdle vzrustajici spotiebé je
vhodné hledat i dal$i moZnosti. AZ dosud jsou v tomto sméru zcela opomije-
ny vnitinosti studenokrevnych zivo¢ichu, pfedev§im ryb, které jsou rovnéz
k disposici v pomémé velkém mnozZstvi. V roce 1993 bylo napt. v CR vypro-
dukovano celkem 21 000 t ryb, z toho ve zpracovnach ryb zpracovdno
1 600 t. Pfevaznou vétSinu téchto ryb predstavuje kapr. Primérna véha
vnitinosti ¢ini 30—40 % hmotnosti kapra (Sladkovodni ryby, 1994). Predpo-
klada se, Ze podil zpracovavanych ryb na celkové spoticb€ bude narustat, jak
to ukazuje i dlouhodoby vyvoj v zemich EU.

Z uvedenych divodu jsme se zaméfili na detekcei jednotlivych dehydroge-
nas v hepatopankreatu kapra s perspektivou pozdéjsiho vyzkumu izolace
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a purifikace enzymi piitomnych v dostate¢né vysoké koncentraci nebo vy-
kazujicich zvlasté priznivé vlastnosti. Protoze v8ak i ureasa a fenylala-
nin:amoniak lyasa mohou mit vyznam zejména ve zdravotnictvi a pii vyrobé
nékterych specidlnich chemikalii (napf. vyroba fenylalaninu z kyseliny sko-
ficové), zjist'ovali jsme i pfitomnost téchto enzymu. Vysledky studia pred-
kladdme v této praci.

MATERIAL A METODY
Biologicky material

Vnitinosti jsme odebirali bezprostiedné po zabiti ryb a hepatopankreas se-
parovali. Okamzité potom byly hepatopankreaty zmrazeny na —30 °C a pfi
této teploté skladovany az do pouziti. Bezprostiedné pfed pouZitim jsme he-
patopankreaty rozmrazili (16 h, 5 °C) a zpracovali, jak je uvedeno dale.

Priprava extraktu

50 g hepatopankreatu jsme nakrajeli na mensi kousky a po pfidani 75 ml
10 mM Tris-HCI pufru jsme michali pfi teploté 5 °C 30 minut. Potom jsme
extrakt odstredili za stejné teploty (13 000 g, 30 min) a takto ziskany &iry
supernatant jsme pouzili pro dalsi praci.

Extrakt kvasinky Torula sp. kultivované na etanolu jsme pfipravili pro
srovnani zdroju timto postupem: 20 g vlhkého mycelia jsme smisili s 20 ml
toluenu a udrZovali 17 hodin pfi 37 °C. Potom byl toluen odstranén a pro-
dukt plasmolysy byl odstfedén pfi 13 000 g, 30 minut pii 5 °C.

Stanoveni enzymovych aktivit

Aktivitu alkoholdchydrogenasy jsme stanovili metodou, kterou popsal
Dafeldecker et al. (1985) s pouZitim etanolu jako substratu, aktivitu fe-
nylalanin:amonik lyasy modifikaci metody pro stanoveni ureasy podle toho-
to schématu (Schlegel,Kaltwasser, 1974):

fenylalanin = Kkyselina trans-skoficova + NHZ

NHj + o-ketoglutarét + NADH = glutamat + H,0 + NAD"

Ubytek NADH jsme stanovili fotometricky pfi 340 nm, aktivitu glukosa-6-
-fosfatdehydrogenasy jsme stanovili podle Lehra a Wallera (Lehr, Wal-
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ler, 1974), aktivitu 3-galaktosidasy mirné upravenou metodou, kterou uve-
fejnili Mahoney a Adamchuk (1980) s tim, Ze reakce probihala pfi pH
6,8 v 0,05 M fosfore€nanu draselném, aktivitu glutamatdehydrogenasy podle
Regnauta (Re gnaut, 1989), aktivitu laktatdehydrogenasy a malatdehydro-
genasy metodou, kterou popsali Bergmeyer a Bernt (1974), a aktivitu
urcasy podle Schlegela (Schlegel etal., 1974).

Celkové bilkoviny jsme stanovili metodou, kterou publikoval Hartree (1972).

NAD, NADH, NADP a vechny substraty analysovanych enzymu byly vy-
robky firmy SIGMA s vyjimkou laktosy, kterd byla od firmy Fluka, viechny
ostatni chemikdlie byly vyrobky firmy Lachema Bmo, kvality chemicky Cisty.

Stanoveni aktivity jsme provadéli na skenovacim spektrofotometru typ
PU8730, vyrobku firmy Philips.

VYSLEDKY A DISKUSE

Piehled aktivit jednotlivych enzymi v hepatopankreatu kapra (enzymova
aktivita na 1 g suSiny hepatopankreatu) je uveden v tab. I. Soucasné je v ta-
bulce uvedena také specifickd aktivita enzymu (U/mg bilkovin) v surovém
extraktu. V pripadé¢ alkoholdehydrogenasy jsme provedli pfedbéZnou ex-
trakci pfi pH 5,0, coz vedlo k vyznamnému vzristu specifické aktivity preci-
pitaci doprovodnych bilkovin. Tento krok byl u ostatnich enzy mu neaspésny,
protoZe v kyselém prostfedi dochazelo k rychlé inaktivaci. Specificka aktivi-
ta alkoholdehydrogenasy z Toruly je vy$8i neZ z hepatopankreatu (0,543 U
na mg bilk.), ale aktivita na 1g suSiny suroviny je niz8i (4,4 U/g sus.).

Z ostatnich sledovanych enzymi je aktivita fenalalanin:amoniak lyasy,
glukosa-6-fosfatdehydrogenasy a ureasy pfili§ nizka pro preparativni ucely.
Nizka celkova aktivita je pon¢kud piekvapujici u glukosa-6-fosfatdehydroge-
nasy, protoze jde o enzym, ktery je nezbytnou sou¢asti metabolismu monosa-
charidii. Nizkou koncentraci tohoto enzymu lze snad vysvétlit jediné tim, Ze
vyziva kapra neni zavisla na cukerné slozce. To se projevilo v nadich dfivéjSich
pracich napf. tim, Ze jsme mimo kratka obdobi na jafe a v poCatku zimy nezjistili
v hepatopankreatu vétsi aktivity amylas. Obsah [-galaktosidasy — 12,55 U/g
suSiny bude patrné souviset s konzumaci fas obsahujicich galaktany.

Nizky obsah fenalalanin:amoniak lyasy a ureasy nepickvapuje, protozZe
prvni z téchto enzymi je minoritnim, i kdyZ nezbytnym enzymem u vsech
obratlovci, zatimco druhy enzym je nalézan spiSe u mikroorganismu a rost-
lin a u obratlovci je vétsinou pfitomen pouze po indukci mo¢ovinou pfitom-
nou v krmivu.

464



Potrav. Védy, 13, 1995 (6) : 461-467

I. Aktivity sledovanych enzyml v hepatopankreatu kapra — The activity of investigated enzy-
mes in carp hepatopancreas

Enzym! Vel Sp[?}:;tr:llcgkzi?l?]l"?m [U/:I:ul;,illt];]l4
AlkohoIdehydrogenasa2 surovy extrakt!! 0,02 6,88
;;;'“:]];‘ ;g lgrecxpxtacn 0,04 6.08
extrakt'? Torula sp.® 0,54 4,4
Fenylalanin:amoniak Iyasa3 surovy extrakt'? 0,93
[3-galaktosidasa4 surovy extrakt 0,035 12,55
Sj;:;‘g:gﬁ::::?‘ surovy extrakt 0,014 0,501
GIutam&itdszhydrogenasa6 surovy extrakt 0,005 1,981
Lakleitdehydrogenasa7 surovy extrakt 0,72 262,6
Malzildchydrog(:naszat8 surovy extrakt 13,04 4776
Ureasa® surovy extrakt 1,41 0

& Torulu sp. kultivovanou na etanolu jako jediném zdroji uhliku vénoval pro tento ucel dr.
Adamek z oddéleni nikrobidlnich produkt VUPP. Enzym byl stanoven v autolyzitu — Etha-
nol-cultivated Torula sp. as the only carbon source was presented for this purpose by Dr. Ada-
mek from the Microbial Products Department of Food Research Institute Prague. The enzyme
was determined in an autolysate

'enzym; %alkohol dehydrogenase; *phenylalanine:ammonia lyase; *B-galactosidase; “glucose-6-

-phosphate dehydrogenase; Sglutamate dehydrogenase; "lactate dehydrogenase; ®malate dehyd-
rogenase; 9urease; losample; Uraw extract; Rextract after precipitation at pH 5.0; 13emra\cl;
Mactivity [U/g dry matter]; specific activity [U/mg proteins]

Naopak v preparativné vyznamné celkové aktivité se v hepatopankreatu
kapra vyskytuje malatdehydrogenasa a laktatdehydrogenasa. Glutamatde-
hydrogenasa se pak vyskytuje v celkové aktivité, ktera je na hranici prepara-
tivniho vyuziti.

Enzymy, které jsme prokazali v hepatopankreatu kapra, byly v posledni
dobé nalezeny rovnéz v jatrech Zraloka Dalatias licha (Silva, 1994). Podo-
bné byly nékteré ze sledovanych dehydrogenas nalezeny i v hepatopankrea-
tu slavky jedlé (Mytilus edulis) (Peck, Gabbott, 1989), krabia Chaceon
Jenneri a Chaceon quinquedus (Walsch, 1990) a raka (Cancer pagurus)
(Regnault,Faidy, 1990). Z citovanych praci a nimi zjisténych skute¢-
nosti je mozné oCekavat, Ze v podstaté viechny hepatické enzymy znamé
u savcu se budou ve vEtsi ¢i mensi mife nachazet také v jatrech nebo hepato-
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pankreatech studenokrevnych Zivocichi. Je tedy ziejmé, Ze zdroje téchto en-
zymi je mozné s vyhodou rozsifit na dalsi biologické druhy vyuZivané v po-
travinafském pramyslu.
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ZMENY VISKOZITY JOGURTU VE VYROBNI LINCE*

Changes in Yoghurt Viscosity in a Production Line

Milan HOUSKA, Rudolf GREE, Karel KYHOS, Rudolf ZITNY', Jii SESTAK'

Food Research Institute Prague, 'Czech Technical University — Faculty
of Mechanical Engineering, Prague, Czech Republic

Abstract: Mechanical treatment and flow of yoghurts through a production line
cause a destruction of their original firm gelatinous structure to liquid and pasty
states. The method of using milk thickeners or special ripening cultures to im-
prove the yoghurt consistency is costly. Reduction in shear stress at yoghurt flow
through the line is one of possible ways how to improve yoghurt consistency. The
objective of this paper is to determine the points and kind of mechanical treat-
ment in a typical yoghurt line, where changes in consistency arise, and to follow
changes in yoghurt consistency during storage. A rotational rheometer Haake
RV3 connected to a line recorder was used to measure yoghurt consistency. Stan-
dard arrangement of the rheometer (two coaxial cylinders) was replaced by an-
other arrangement — a cylindrical vessel and vane stirrer (Fig. 1). The torque was
determined at constant speed and thermostated sample. Samples to be evaluated
of two kinds of yoghurt — Jola bila, Grand bily (their specifications see Table I)
were taken at numbered points of the line as shown in Fig. 2. The mean shearing
rate was calculated from the equation presented by the authors Castell-
-Perez etal. (1991), adjusted by estimate according to Metzner-Otto method
for a star stirrer. Experimental data were applied to identify a rheological model
of thixotropic liquid with two kinds of structure for the breakdown of intact gel
within the range of shear rate 13.7 to 343 s™.. To compare the effect of the line,
the value of apparent viscosity was chosen at the shear rate 13.7 s”' determined
after 780 s. The time history of the pattern of shear rate was estimated for the line
in operation, assuming the flow of time independent power law fluid. Table II
summarizes the results of the determination. Viscosity increase was also fol-
lowed during storage. Samples in cups were stored at a constant temperature
(5 °C) for 17 to 20 days. During that storage, sample viscosity was determined
several times at the shear rate 13.7 s within the time interval of 0 to 780 s.
Coagulate viscosities were measured in order to compare the effect of yoghurt

* Prace byla vykonéna s podporou grantu &.101/93/0625 GA-CR.
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composition (prepared by a standard procedure using starter and inoculation cul-
ture YC-180 Hansen, Denmark). Fig. 3 shows the curve of shearing stress for the
yoghurt Grand bily. Nonlinear regression was used to determine parameters of a
rheological model (Table III). The identified model was integrated for model
simulation of changes in consistency during flow through the line, following the
particular leap changes in shear speed (Table IV). The data in Table IV show that
the largest change in consistency occurs at a long-term (conduits and filling
tank). Table V shows the values of apparent viscosities of yoghurt taken at the
particular points of the line. They document a substantial decrease in yoghurt
viscosity during flow through the production line (Figs. 4). Table V shows meas-
urements of regeneration of yoghurt viscosity during storage. Yoghurt viscosity
is increasing during storage. Higher-fat yoghurts (Grand bily ) have in general the
higher values of relative viscosities than the lower-fat yoghurts (Jola bila). Table
VII provides the results of determining the effect of yoghurt composition on vis-

- cosity. The relations established demonstrate that viscosity is increasing with
higher solids while it is decreasing with the higher fat content. Applying the ex-
perimental data linear correlations were determined, the interpretation of which
can be used to estimate changes in yoghurt viscosity after an adjustment of its
composition.

yoghurt; production line; viscosity; apparent viscosity; shearing stress; coagulate

Abstrakt: Mechanické zasahy a priichod jogurtu vyrobni linkou zpiisobuji des-
trukci jeho ptivodni pevné gelovité struktury aZ k tekutym a kaSovitym stavim.
Metoda uziti mléénych zahustovadel ¢i specidlnich zracich kultur pro zlep3eni
vysledné konzistence jogurtii je ekonomicky naro¢na. Jednim z moZnych opatfe-
ni pro zlepSeni konzistence jogurtu je omezeni smykového namahani pii jeho
prichodu linkou. Cilem této prace bylo zjisténi mist a druhu mechanického na-
mahani u typické linky, kde nastavaji zmény konzistence, a déle sledovani zmény
konzistence jogurtii v pritbéhu skladovani. Byl vytvofen novy model reologické-
ho chovani jogurtii jako tixotropni latky se dvéma strukturnimi parametry a ana-
lyzovéan priubéh smykovych rychlosti v jednotlivych aparatech linky. Pro jogurty
s cilenym sloZenim (tuk, su$ina, pH) byly stanoveny pocate¢ni a rovnovazné
viskozity koagulatu. Ziskané lineami korelace dovoluji odhadnout zmény visko-
zity jogurtii vlivem sloZeni.

jogurt; vyrobni linka;, smykové napéti; viskozita; struktura; reologicky model;
koagulat
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Pfi vyrobé jogurti ve velkokapacitnich vyrobnich zafizenich dochazi vlivem
Cerpani k destrukci gelovité struktury, vzniklé pfi zrani produktu. Tim se pro-
dukt pivodné znamy jako pevny gel stava nevratné tekutym az kaSovitym.

Vyrobci ve snaze pribliZzit se konzistenci klasickych jogurti se uchyluji k za-
hustovani mlééné smési bud’ suSenym, nebo zahu$ténym milékem, nebo pouzi-
tim specidlnich zracich kultur apod. Jednou z moznych cest jak zvySit konzi-
stenci produkti je omezeni smykového namahani produktu pfi jeho priicho-
du linkou (Benezech, Maingonnat, 1994; Steventon etal., 1990).
Na to je ticba dbat jiz ve fazi projektu zafizeni (volba co nejkrat3ich doprav-
nich cest, volba chladi¢u s vétsimi $térbinami, Setrna Cerpadla). Tyto upravy
lze provést i na stavajicim zafizeni. Tak je potencidlné mozné usetfit Cast
suroviny vynaklddané na zahusténi (za cenu uritych investic do stavajiciho
zatizeni).

V této praci se pokusime ur€it mista, kde na typické vyrobni lince krémo-
vit¢ho jogurtu nastava nejvétsi zména konzistence a zda nasledné nastava
regenerace konzistence béhem skladovani.

MATERIAL A METODY

K méfeni konzistence byl pouZit rotaéni reometr Haake RV3 (SRN) ve
spojeni s liniovym zapisova¢em TZ4200 (Laboratorni pfistroje Praha). Aby
nedochdzelo k nedefinované destrukci vzorku pfi vkladani jogurtu do $térbi-
ny mezi souos¢ valce pfistroje (standardni vybaveni), pouZili jsme k méfeni
kridlové michadlo, jehoZz tvar je patrny z obr. 1. Jogurt byl Setrné 1Zickou

a) i b) 4 - 1. Detaily o méfeni reologickych
: . : vlastnosti jogurtli — Details of
I :‘ measurements of rheological
- | properties in yoghurts
a) kiidové michadlo se 4 rameny
— wing stirrer four wings
b) nadobka — vessel

50

[ e s e =

= " '
Lain

342

D=H=26mm; T=a a (T = kroutici moment — torgue; & = dilky stupnice — scale division;
a = tuhost méfici pruziny — measuring spring rigidity); I' = 20,6 N (I" = stfedni smykova rych-
lost — mean shear rate; N = otatky — rotations); Metzner-Ottova konstanta vypoétena metodou
Rao, Cooley (1987) — Metzner-Otto constant calculated by the method according to Rao,
Cooley (1987); geometrie — geometry
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‘ié
3

)
Trubka

Dopravni trubka Tryska plaicky
6(") 7 & 7}10
Odstedivé Eerpadlo _I_
\WAVAWAW,

Victenové Eerpadlo

Trubka

. 8
Zracf tank StdZeci tank

9
Trubka

0 —ripening tank; 1, 3, 5,9 — pipe; 2 — screw pump; 4 — cooler; 6 — centrifugal pump;
7 — conveying pipe; 8 — filling tank; 10 — filler nozzle

2. Schéma linky na vyrobu jogurtu — Diagram of yoghurt production line

umistén do méfici nadobky s temperacnim plastém (obr. 1). Po napInéni na-
dobky bylo michadlo opatrné zasunuto shora do jogurtu. Po vytemperovani
na teplotu 20 + 0,3 °C byly zapojeny konstantni otacky rotoru a na zapisova-
¢i sledovan kroutici moment. Teplota byla volena s ohledem na provozni
teplotu jogurtu. Jogurt zraje pii teploté cca 39 °C, z niZ je ochlazen v desko-
vém chladi¢i (umisténém pobliZ zracich tanki) na teplotu 20 °C a pii této
teploté déle zpracovan a stacen do kelimku. Schéma celé linky je na obr. 2.
Technologické parametry méfenych jogurti jsou uvedeny v tab. I.

I. Technologické parametry sledovanych jogurtli — Technological parameters of yoghurts under
observation

Nizev jogurtu! Parametry? Nazev jogurtu Parametry
pH =4,5, susina’ 22,67 % pH = 4,5, susina 22,00 %
k' 11,76 % tuk 3,4%
pasteracni l«:plota5 98 °C pasteracni teplota 98 °C
vydrz 6 minut® vydrZz cca 6 minut

Grand bily Hansen YC-180 Jola bila Hansen YC-180
lyofilizovana kultura7, lyofilizovana kultura,
davka® 1 %, davka 1 %,
zraci teplom9 39,0 °C zraci teplota 39,0 °C,
chlazeni na'® 20 °C chlazeni na 20 °C

! yoghurt name; 2paramc:lers; 3dry matter; ‘fat; 3 pasterurization temperature; 86-minute dwell;
7lyophilized culture; ®batch; °ripening temperature; mcooling to
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Vzorky jogurtli byly odebirany z riznych mist linky — vzorek &. 1 ze zraci-
ho tanku jako neporuseny gel, vzorek ¢. 2 z potrubi za vietenovym ¢erpad-
lem EPA, vzorek €. 3 za deskovym chladi¢em, vzorek €. 4 za odstfedivym
¢erpadlem, vzorek €. 5 po prichodu dlouhou dopravni trubkou ze sta€eciho
tanku a vzorek &. 6 pfimo z kelimku (po priichodu plni¢kou). Vlastni aparaty
tvofici linku jsou Cislovany tak, jak je vyznaceno na obr. 2.

Z naméienych priabéha krouticiho momentu pfi danych ota€kach byly sta-
noveny Casové prub&éhy smykového napéti jako funkce smykové rychlosti.

Stfedni smykové napéti se stanovilo ze vztahu, ktery uverejnili Castell-
-Perez etal. (1991):

n.D’
mcan_[ 2

1 (g+ 145721

kde T — naméfeny kroutici moment

Stfedni smykova rychlost se odhadla Metzner-Ottovou metodou podle po-
dobného michadla hvézdicového (rozdil jen v poctu kiidel) podle vztahu:

'=20,6 N
Z téchto dat byl identifikovan reologicky model tixotropni kapaliny s dvé-
ma druhy struktury (Hous$ka et al., 1994). Vzhledem k velmi pomalé rege-

neraci byl v tomto modelu zcela zanedban zpétny narist viskozity. Model
ma tvar:

T=T,K +K Tk, [1a]
dk, /dt=—b T" K, [1b]
dk,/dt=-b, ™, [1c]

Pro1=0, x,,,=1apro I = konst pro > 0 model poskytuje

=1, AT LK [T 2]
1
Parametry modelu jsou tyto:

T, — mez toku (rychlejsi rozpad)

K — koeficient konzistence (pomalejsi rozpad)

b, ,— Casové konstanty rozpadu

m, ,— exponenty (ovliviiuji citlivost rychlosti rozpadu na smykovou rychlost)
n — index toku
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Model byl identifikovan pro rozbijeni dosud neporu$eného gelu pro data
stanovena pii teploté 20 °C pro rozsah frekvence ota€eni michadla 0,66 az
16,7 s7!, coZ ptedstavuje smykové rychlosti 13,7 az 343 s~!. Vzorky odebra-
né z dalSich mist linky se méfily také pfi teploté 20 °C, ale jen pii smykové
rychlosti 13,7 s7!. Pro tuto smykovou rychlost se pak stanovi zdanliva visko-
zita jogurtl jako pomér smykového napéti a smykové rychlosti

3]

=1

u:

Pro hodnoceni a srovnavani u¢inki linky byla vybrana jako nejnazornéjsi
hodnota zdanlivé viskozity stanovena pfi smykové rychlosti 13,7 s™' po vel-
mi dlouhé dob& mérfeni (zvolili jsme 780 s).

Pro danou linku jsme odhadli ¢asovy pribéh smykové rychlosti (deformac-
ni historii). Odhad vychazel z predpokladu, Ze zafizenimi te¢e ¢asové nezi-
visld mocninova kapalina téhoz indexu toku jako byl stanoven identifikaci
modelu (la—c). Doby ptisobeni byly odhadnuty pro potrubi a chladi¢ jako
stfedni doby zdrZeni z odhadnutého objemu a pritoéného mnozstvi (5 m3/h).
U plnici trysky byla stanovena doba plnéni kelimku stopkami, proteklé
mnozstvi bylo dano skute¢nou naplni kelimku. V potrubi od staceciho tanku
k plni¢ce je mensi pritoéné mnoZstvi dané vykonem plni¢ky (cca 2,6 m/h).
Vysledky stanoveni jsou uvedeny v tab. II. U potrubi jde o smykovou rych-
lost u stény.

V ramci experimentu se sledoval téZ narist viskozity jogurti béhem skla-
dovani. Jogurty sto¢ené do kelimku byly skladovany v chladnicce pfi teploté
cca 5 °C po dobu 17-20 dnu a v urcitych ¢asovych intervalech bylo prove-
deno méfeni viskozity pfi smykové rychlosti 13,7 s7'. Byl sejmut cely pri-
béh smykového napéti na ase a odectena a vypoctena hodnota viskozity pro
780 s.

Pro porovnani vlivu sloZeni jogurti byly méfeny viskozity koagultu pfi-
pravenc¢ho laboratorné. Pied zakysanim byla mlénd smés temperovana po
dobu 5 hodin pfi teploté 38 °C a poté pridan startovaci zakys pfipraveny
oc¢kovanim kultury YC-180 Hansen, Déansko. Po zakysani davkou 1 % byl
jogurt ponechan zrat po dobu 6,5 hodin pfi teploté 38 °C. Koagulat byl defi-
novanym zpusobem $etrné rozmichan, stanovena hodnota pH a proméfen
prib¢h smykového napéti v zavislosti na ¢ase pfi konstantni smykové rych-
losti 13,7 s™'. Hodnoty smykového napéti byly odeéitdny po 780 s méfeni.
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II. Vypo&tené hodnoty smykovych rychlosti a dob zdrZeni v jednotlivych &astech linky — Cal-
tulated values of shear rates and times of residence

Zatizeni! Cislo? Doba piisobeni? [s] Smykova rychlost? [s*!]
Zraci tank® 0 0 0
Trubka® 1 4,1 G257
1293
Vietenové éerpadlo7 2 0,7 435
Trubka 3 14,0 G257
1293
Chladi&® 4 25,0 G 1385
J1889
Trubka 5 1,4 G257
1293
Odstiedivé Gerpadlo’ 6 2,2 2380
Piepravni trubka'’ 7 61,0 G 257
. 1293
Stageci tank'! 8 1200,0 7
Trubka 9 7,0 G135
J154
Tryska plnicky'? 10 0,5 G 2291
32903

G — Grand bily , J — Jola bila

lequipment; 2number; }ime of action; 4shear rate; sripening tank; 6pipe; Tscrew pump; 8c00-
ler; 9cenlrifugal pump; '%conveying pipe; !'filling tank; '2filler nozzle

VYSLEDKY A DISKUSE

Typické priitbéhy smykového napéti v zavislosti na ¢ase plsobeni dané
smykové rychlosti jsou pro jogurt Grand bily uvedeny na obr. 3. Metodou
nelinearni regrese téchto dat byly stanoveny (identifikovany) parametry reo-
logického modelu.

Vysledky identifikace parametri modelu jednotlivych druhii jogurtu jsou
uvedeny v tab. III. Z hodnot parametrii b, a b, vyplyva, Ze struktura charak-
terizovand strukturnim parametrem ¢&. 1 se rozbiji fidové rychleji neZ struktura
charakterizovana strukturnim parametrem ¢. 2. Jinymi slovy: Mez toku se
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160
A o v | | a
(Pal i 343 1717 687 274 13,7[s]

145

130 Y
115
100
85

70

3. Zavislost smykového napéti [Pa] na
case [s] (jogurt Grand bily) —

R N Relationship between the shearing stress
240 360 480 [s] 60 [Pa] and time [s] (Grand bily yoghurt)

35

40—
0 120

odbourava velmi rychle, konzistence daleko pomaleji a s mensi citlivosti na
smykovou rychlost (u Joly prakticky nezavisla, m, je t¢mér nulové).
Identifikovany model byl integrovan po jednotlivych skokovych zménach
smykové rychlosti. abychom simulovali skute¢né zmény konzistence podél
linky. Vysledky integrace jsou vyjadfeny pro oba druhy jogurti nezivisle
pro oba strukturni parametry v tab. IV. Z tabulky je ziejmé, Ze mez toku se

I1I. Ciselné hodnoty parametri modelu — Numerical values of model parameters

Druh jogurtu! Parametry modelu? sf
T."n =75,4 Pa m;=0,512
K =342 Pas" my = 0,484
Grand bily n=0,8 4,4 Pa

by =2,32.1073 ™!
b, =4,64.107° s™!

T, = 52 Pa m, =0,728
K =55,7Pas" m, = 0,004
Jola bila n=0.12 5,5 Pa

by =3,183.1074s™!
b,=6,552.10"*s™"!

lyoghurt kind; Zmodel parameters
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IV. Vypoétené priibéhy struktumich parametrii jogurtu podél vyrobni linky — Calculated pat-
terns of structural parameters of yoghurt throughout the production line

Grand bily Jola bila
Zafizeni!
K1 K2 K1 K2
1 — trubka 0,807 0,996 0,342 0,996
2 — vietenové cerpadlo 0,778 0,996 0,284 0,996
3 —trubka 0,446 0,986 0,018 0,987
4 — chladi¢ 0,042 0,949 0 0,970
5 —trubka 0,040 0,948 0 0,969
6 — odstfedivé cerpadlo 0,031 0,944 0 0,968
7 — dopravni trubka 0,003 0,905 0 0,929
8 — staceci tank 0 0,785 0 0,420
9 — trubka 0 0,782 0 0,419
10 — tryska plnici 0 0,781 0 0,418

Hodnoty plati pro vystup z odpovidajiciho zafizeni linky jogurtu podél vyrobni linky — The
values apply to outlet from the corresponding equipment of yoghurt line

For 1-10 see Fig. 2

odboura prakticky jiz za chladi¢em, zatimco k nejvétsi zméné konzistence
dochazi pii dlouhodobém namahani (dopravni trubka a zejména staceci tank).

V tab. V jsou uvedeny hodnoty zdanlivych viskozit vzorku odebranych
podél linky. Viskozity byly stanoveny po 780 s méfeni v reometru.

Z téchto udaju je patrné, Ze dochazi k znaénému sniZeni viskozity jogurti
priuchodem vyrobni linkou (stfedni hodnota viskozity jogurtu v kelimku €ini
cca 25 % viskozity rozmichané¢ho koagulatu). Dale je patrné, Ze hodnoty vis-
kozity jednotlivych druht méfenych v rizné dny vykazuji znaéné rozdily.
Urcité rozdily jsou i ve stupni sniZeni viskozity vyjadiené procenty. Nartst
viskozity stanoveny u jogurtu Grand 2 je vSak zpusoben velkou prodlevou
mezi odbérem vzorki a vlastnim méfenim (v den méfeni byla vysoka teplota
vzduchu v mistnosti a vzorky mohly ponékud prokysat). Uvedené zavéry lze
ovéfit i z grafického znazornéni priubéhu degradace viskozity jogurti podél
linky, kter¢ je uvedeno na obr. 4 pro jogurt Grand 1 a Jola 2 (Cislovéani je jen
pro rozliSeni vyrobni partie). U jogurtu Grand se degradace zastavila u zafi-
zeni €. 4 (za odstiedivy m ¢erpadlem), u jogurtu Jola dochazi i dale k poklesu
viskozity (u jogurtu Jola 2 na extrémni hodnotu 11 % z puvodni viskozity
rozmichaného koagulatu).
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V. Vysledky méreni viskozity jogurtu podél linky — The results of yoghurt viscosity measure-
mets throughout the production line

Grand 1 Grand 2 Jola 1 Jola 2
oy Vzorek
Misto gislo? 3 ) H ) B ) K )

pas) | I | pasy| (% | pasi| [® | (pasy | (%0
Koagulat® 1 33 | 100 | 54 | 100 | 45 | 100 | 50 | 100
Za vietenoAV)'/m 2 _ L 2.7 49 _ _ 2.0 41
¢erpadlem
Za chladigem?® 3 1,5 45 2,5 46 1,4 31 1,9 38
Za odstfedivym |, 10| 20 | 1,5 | 28 | 10| 23 | 12| 23
cerpadlem
Stadeci tank’ 5 0,9 39 B 31 0,8 18 1.2 23
Kelimek® 6 0,8 25 2,0 37 1,1 24 0,6 11

Iplace; Zsample no.; 3coagulate; “after screw pump; *after cooler; ®after impeller pump; “filling
tank; ®pot

a) 5 100 b) 6
o Pas
= % |
4} {80 ot
1 E 4| S
_ 60 "= ) s
. § £ T
E 40 = b &
£ E £2 2
- E g S
120 1 -
oLb——— 0 | el
1 2 3 4 5 6 1 2 3°4 § 6
pozice na lince® pozice na lince’

lviscosity; Zrelative viscosity; 3position on line

4. Snizovani viskozity (a = jogurt Grand bily, b = jogurt Jola bily) — rovnovazny stav pfi smykové
rychlosti 13,7 s™! — Decrease in viscosity (a = Grand bily yoghurt, b = Jola bily yoghurt) —
equilibrium state at a shear speed of 13.7 s”!
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Vysledky méfeni regenerace viskozity jogurtt pfi skladovani jsou uvedeny
v tab. VI. Zde jsou uvedeny zdanlivé viskozity jogurti stanovené pii smyko-
vé rychlosti 13,7 s7! za 780 s od po&atku méfeni (pfiblizné rovnovazny stav
— viskozita jiz klesa nepatrng).

VI. Stanoveni regenerace zdanlivé viskozity jogurtii v prib&hu skladovani — Determination of
regeneration of apparent yoghurt viscosity during storage

& fer] Doba regenzerace Grand Jola

(dny) i [Pa.s] (%] it [Pa.s] (%)
0 0,84 25,4 1,11 24,5
2 2,78 84,6 1,71 37,7
1 6 3,01 91,7 1,76 38,8
20 3,61 110,0 2,33 51,5

koagulat3 3,28 100,0 4,53 1000,
0 2,02 37,1 0,55 11,0
2 2,42 44,5 0,85 17,0
2 6 4,31 79,3 1,01 20,2
17 - - 1,28 . | 7255

koagulit 5,44 100,0 5,02 | 1000,

“pH = 3,93

!measurement no.; “time of regeneration (days); >coagulate

Z tabulky vyplyvd, Ze u jogurti se v prubéhu skladovani jejich viskozita
zvySuje. AZ na vyjimku jiZ nikdy nedosdhnou pivodni viskozity rozmicha-
ného koagulatu. Lépe jsou na tom jogurty Grand (smetanové), které dosahuji
opakovan¢ vySsich relativnich viskozit nez jogurty Jola (méné tu¢né). U jo-
gurtd Grand je nartst nejvétsi v prvnich dvou dnech od staceni, u jogurti
Jola je narist mnohem pomalejsi. Tyto poznatky jsou patrné i z obr. 5,
v némz jsou uvedeny prib&hy regenerace jogurti zahrnutych do experimen-
ti v grafické podobé.

V tab. VII jsou uvedeny zdanlivé viskozity pfedem ru¢né rozmichaného
koagulatu (30 promichani polévkovou lzici za 30 sekund) stanovené pii smy-
kové rychlosti 13,7 s~ na poatku méfeni (i, — vrchol) a za dobu méfeni
780 s (lL;5,). Za tuto dobu se viskozita jogurtu pii danych otakach a smyko-
vé rychlosti ustali.
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Tato data byla zpracovana vicenasobnou lineamni korelaci a ziskany vztah
pro pocate¢ni viskozitu ma tvar:

B,= -17,664 +0,167 x,— 0,188 x,+ 4,719 pH (4)]

korelaéni koeficient r2 = (0,838, standardni odchylka s .= 0,294 Pa.s

r
Pro rovnovaznou viskozitu byl ziskan vztah:

Hogo=—0,889 +0,1442 x,— 0,071 x,+ 0,090 pH (5]

korelacni koeficient = 0,829, standardni odchylka
teplotu 20 °C a smykovou rychlost 13,7 s'l)

Sr= 0,11 Pa.s (Vztahy plati pro
Z piedloZenych vztahi vyplyva, Ze s rostoucim obsahem su$iny viskozita
jogurtu roste a s rostoucim obsahem tuku viskozita klesa. Cim je hodnota pH
vy$si (nizsi kyselost), tim je viskozita jogurtu vy3$8i. Zavislost na pH neni
v8ak zcela statisticky prikazna. Uvedené vztahy plati jen v rozsahu pro-
ménnych, tak jak jsou uvedeny v tab. VII. Porovnani naméfenych viskozit
(tab. VII) s hodnotami vypoétenymi ze vztahu [4] a [5] pro totéz slozeni
a hodnotu pH je provedeno v obr. 6, odkud je patrna velmi dobra shoda od-
povidajicich dvojic udaju.
VII. Vliv slozeni na zdanlivou viskozitu jogurtu (smykova rychlost 13,7 s"), pokus 2 - The
effect of composition on yoghurt apparent viscosity (shear speed 13.7 s), trial 2

C. méfeni' | Susina? [%] | Tuk?[%] pH [-] Mo [Paus] Mogo [Pa.s]
1 17,70 8,11 4,30 3,70 1,32
2 17,13 5,78 4,22 4,29 1,67
3 17,05 2,98 4,33 474 1,58
4 16,98 3,60 4,38 5,14 1,76
5 16,89 1,55 4,22 4,65 1,80
6 14,95 3,09 4,20 3,94 1,39
7 15,55 3,32 4,31 5,03 1,55
8 17,30 3,90 4,39 5,15 1,76
9 18,77 3,34 435 5,59 1,99

!measurement no.; 2dry matter; >fat
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5. Regenerace viskozity jogurtu (rovnovazny 6. Porovnani naméfenych a vypoétenych vis-

stav pii smykové rychlosti 13,7 s7') — Regene-  kozit modelové pripravenych jogurtii — Com-

ration of yoghurt viscosity (equilibrium state parison of recorded and calculated viscosities

at a shear rate of 13,7 s7!) of yoghurts prepared by model technology

Piiklad vyuiiti ziskanych vysledki

Ziskané vysledky lze vyuzit pfi porovnani rovnovaznych viskozit jogur-
ti stanovenych pfi standardnich podminkach (20 °C a smykova rychlost
13.757Y).

V tab. VII jsou uvedeny rovnovazné viskozity jogurti stanovené po 780 s
méfeni vzorki odebranych z riznych mist vyrobni linky. Kdybychom tuto
linku upravili tak, aby se produkt z chladi¢e pfimo plnil do kelimki, doslo by
ke zvyseni primérnych hodnot (primér v8ech ¢ty méfenych jogurti) visko-
zity ze 24 % na 40 % puvodni hodnoty viskozity koagulatu, tj. o 16 %. Ze
vztahu [5] si ur¢ime pro stfedni sloZeni jogurtu x, = 17 %, x,= =4,5 % a pro
pH = 4,30 hodnotu viskozity [1;5,= 1,63 Pa.s. Budeme-li chtit tuto viskozitu
zvysit 0 16 %, tj. na hodnotu 1,89 Pa.s (nahradit tak konstrukéni zménu linky
technologickym opatfenim), musime zvyS$it su$inu produktu ze 17 % na
18,8 %, tj. o celych 1,8 %. Toto mnoZstvi susiny pfedstavuje pii velkovyro-
bé jogurtu znaéné mnoZstvi provoznich nakladu, které by bylo mozné usetfit
Jjinym uspofadanim vyrobniho zafizeni.
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Vzhledem k znaénému sniZovani viskozity jogurtu ve vyrobnim zafizeni je
nucen vyrobce plnit produkt pii vy$$i teploté a pouzivat takové kultury, kte-
ré zajisti regeneraci viskozity (obr. 5). Pfi dne$nim stavu distribuéni sité to
vSak mnohdy vede k piekysani produktu ke konci zaruéni doby a pro konzu-
menta k vzniku nepiijemnych efekti (vysoka kyselost, synereze apod.).

Zavéry

PredloZena prace se zabyva zmé&nami viskozity potraviny, v tomto ptipadé
Jjogurtu, u¢inkem prichodu vyrobnim zafizenim. Experimenty se provadély
ve vyrobnim zdvodé¢ a vzorky se odebiraly z vyrobni linky.

Byl nalezen novy model reologického chovani jogurtu jako tixotropni ka-
paliny se dvéma strukturnimi parametry a velmi dlouhou dobou regenerace.

K méfeni bylo pouzito ¢tyflopatkové michadlo, dovolujici Setrné sestavit
méfici aparaturu a vyvarovat se degradace struktury jogurtu pred zahdjenim
vlastniho méreni.

Byl analyzovan prib¢h smykové rychlosti a doby zdrZeni v jednotlivych
aparatech vyrobni linky a integraci reologického modelu byly stanoveny pribé-
hy strukturnich parametri dvou druhii typickych produkti (opakovang).

Stejnou metodikou jako byly stanoveny reologické vlastnosti koagulatu
byly méfeny reologické vlastnosti jogurtu (stejnych Sarzi jako koagulat) na
vzorcich odebranych pii vyrobé z riznych mist linky. Ukézalo se, Ze rovno-
vazné hodnoty viskozity klesaji az na 11 % plvodnich hodnot naméfenych
na koagulatu.

Pfi méfeni regenerace viskozity jogurtu se zjistilo, Ze jogurt typu Grand
zregeneruje svoji viskozitu za 6 dnu skladovani cca na 85 % rovnovazné
viskozity koagulatu. Jogurt typu Jola regeneroval podstatné méné (na konci
zaru¢ni doby cca 25-50 % rovnovazné viskozity koagulatu).

Méfenim na laboratorné pfipravenych jogurtech s cilené proménnym sloze-
nim (rizny obsah suSiny a tuku, pH) se stanovily po¢ate¢ni a rovnovazné visko-
zity koaguldtu. Na zdklad¢ experimentdlnich dat byly stanoveny linearni
korelace, které umoziiuji odhadnout zmény viskozity jogurti pii zméné sloZeni.

Vyuziti téchto korelaci bylo ukdzéno na jednoduchém piiklad€, z n¢hoz
plyne, Ze lze i na krémovitém jogurtu docilit znaCnych uspor surovin, jestlize
je zvolena vyrobni technologie k produktu Setrnd.
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Podékovani

Autofi prace dékuji viem pracovnikiim vyrobniho zavodu Pragolaktos a.s., ktefi
dali souhlas k provadéni experimentii, poskytli vybomé podminky k praci i pfispéli
vlastni nezitnou praci k doplnéni tidajit uvedenych v tomto ¢lanku.

Seznam pouzitych symboli

pramér michadla [m]

vyska michadla [m]

stfedni smykové napéti [Paj

kroutici moment [N.m]

frekvence otaceni [s™']

smykova rychlost [s7!]

mez toku (rychle;jsi rozpad) [Pa]

koeficient konzistence (pomale‘j§i rozpad) [Pa.s"]
¢asové konstanty rozpadu [s™']

exponenty (ovliviiuji citlivost rychlosti rozpadu na smykovou rychlost) [-]
index toku [-]

viskozita [Pa.s]

smykové napéti [Pa]

strukturni parametr labilni gelovité struktury []
strukturni parametr trvanlivéjsi viskozni struktury [—]
obsah su3iny [%]

obsah tuku [%)]

pocateni zdanliva viskozita [Pa.s]

rovnovazna viskozita (pro ¢as méteni 780 s) [Pa.s]
korelac¢ni koeficient [-]

standardni odchylka [Pa.s]

¢as [s]
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PREHLEDY

PREHLED A CHARAKTERISTIKA PUBLIKOVANYCH MODELU
MIKROVLNNEHO OHREVU POTRAVIN*

Jirina HOUSOVA

Vyzkumny tstav potravinaisky Praha, Praha, Ceska republika

Matematické modelovani se stava stale pouzivangjsim prostfedkem pro predpo-
veéd’ vyvoje zpracovatelskych procest 1 pro optimalizaci jejich parametrii a paramet-
ri vyrobki. Matematicky model procesu umoziiuje predvidat vyvoj relevantnich
veli¢in a sledovat jejich vliv na proces bez sloZité technické aparatury a v relativné
kratkém case s nepom&mé mensimi finan¢nimi néklady.

Mikrovinny (MV) ohfev potravinaiskych materialti a vyrobki je velmi sloZity
pienosovy déj, skladajici se jak z vlastni generace tepla uvnitf materialu transforma-
ci energie mikrovln, tak z klasického transportu tepla a pripadné 1 hmoty v materialu.
Cely proces je pak dale komplikovan sloZitymi okrajovymi podminkami (dochazi ke
sdileni tepla s okolim volnou i nucenou konvekci, k odparu vlhkosti na volném po-
vrchu materialu), ohfev komplikuje nehomogenita materialu i jeho geometricky tvar
a nehomogenita mikrovinného pole.

Prvni pokusy o pfedpovéd rozloZeni vyvoje lokalnich teplot v potravinarskych
materialech podrobenych MV ohievu jsou ze 70. let (Ohlsson, Bengtsson,
1971; Kirk, Holmes, 1975; Nykvist, Decareau, 1976). S postupujicimi
poznatky o charakteristikdich MV zafizeni, o interakci mikrovin a potravinaiskych
materiali, o dielektrickych vlastnostech potravin i s vyuZitim vypocetni techniky se
matematické modely MV ohfevu postupné vyvijeji a umoziuji predpovéd priib&hu 1
slozitéjSich pfipadit MV ohievu.

Matematicka simulace MV ohrevu potravinaiskych materiala
— teoreticka vychodiska

Vétsina praci vénovanych predikci vyvoje teplot pii MV ohfevu potravin vychazi

z numerického feSeni diferencialni rovnice pro nestacionarni vedeni tepla s vnitinim

zdrojem tepla (objemova generace tepla v dusledku transformace energie absorbova-
nych mikrovin). Ta ma pro pfipad nestladitelnych materialii tuhé konzistence tvar:

T
pe, o =VOVN+Q (1]

* Prace byla provedena s podporou projektu GA CR Modelovani tepelného zpracovéni potravin
¢. 510/93/0805 a projektu EU PECO Modelling of thermal properties and behaviour of foods.
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kde: Q — vydatnost objemového zdroje tepla v jednotce &asu
%, p,c, — tepelné-fyzikalni vlastnosti ohfivané latky
T — teplota
t — Cas

V piipadé ohfevu tekutin je uvedena rovnice [1] dopln&na o &len vyjadiujici trans-
port tepla v disledku samovolné konvekce:

Ge, PV T 2]

kde i — rychlost samovolného proudéni tekutiny

Konvektivni vyména tepla mezi zahfatym materidlem a okolim a energetické ztra-
ty pfi odpafovéni z volného povrchu jsou zahmovany do okrajovych podminek feseni.

Numerické feSeni vzniklé soustavy rovnic vyZaduje pfedev3im ¢asova a prostoro-
va proménlivost vnitfniho zdroje tepla, pfipadné geometricky tvar materialu. Ana-
lytické fe3eni je ojedinélé (Dolande, Datta, 1993; Ayappa, Davis, 1991),
podobné jako feSeni pomoci rozmérové analyzy (Komolprasert, Ofoli,
1989).

Tepelné fyzikalni a dielektrické vlastnosti ohfivané latky jsou pfi feSeni uvazova-
ny bud’ jako funkce teploty a chemického sloZeni materidlu, nebo pfi nedostatku
vztaht, udaji, ¢i pro komplikovanost feSeni jako konstanta pro ur€ité rozmezi teplot
a material (plati zejména pro dielektrické vlastnosti).

Problémem feseni je formulace zdrojového ¢lenu v rovnici [1], tj. rychlosti obje-
mové generace tepla v diisledku absorbce mikrovin v jednotlivych mistech materialu.

Objemovou generaci tepla, resp. objemovou absorbci mikrovin obecné popisuje
vztah:

Q=nfe, k" E? [W.m™] [3]

kde: f — frekvence mikrovin
€y — pemmitivita vakua [8,854.107!* farad.cm™]
K’ — relativni ztratova konstanta materialu [bezrozmérna)
E - gradient napéti elektrického pole v materialu [V.cm™]

V fadé publikovanych praci lze nalézt ponékud pozménény vztah (napf. Datta,
1990; Datta et al, 1992 — relativni ztratova konstanta je nahrazena ztratovym fak-
torem £”). Vztah byl odvozen z Maxwellovych rovnic pro elektromagnetické viny za
predpokladu zanedbani magnetickych ztrat v potravinaiskych materialech.

Dielektrické ztraty materidlu jsou vice &i méné zavislé na teploté a proto se lokal-
né méni i v prib&hu ohfevu. Gradient napéti elektrického pole, které se v materialu
vytvofi po vloZeni do mikrovinného (elektromagnetického) pole, je mistné€ promén-
livy a jak uvadi Mudgett (1985), nelze jej a priori stanovit.
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Exaktni postup pro stanoveni lokalnich hodnot intenzity pole mikrovin vyZaduje
feSeni komplexnich Maxwellovych rovnic pro $ifeni elektromagnetickych vin v MV
duting za pritomnosti dielektrika. Toto feSeni je numericky extrémné naroéné (Dat-
ta et al., 1992) a vypocet lze v podstaté provést pro nejjednodussi situace. Tento
postup se objevuje v nékterych pracich z poslednich let (Fu, Metaxas, 1994;
Ohlsson, 1993; Ohlsson, Risman, 1993; Ayappa, Davis, 1991).

Vétsina matematickych simulaci MV ohfevu vychazi z pfedstavy exponenciélni-
ho poklesu intenzity elektrického pole, které se vytvoii v materialu (dielektriku) po
vloZeni do pole mikrovin a nasledn& z exponencionalniho poklesu rychlosti objemo-
vé generace tepla ve sméru Sifeni mikrovln.

Tento pokles popisuje Lambertiiv zdkon (Hippel, 1954). Pro Sifeni mikrovin
v x-ovém sméru ma tvar:

0,=0,. e [4])
kde: x — vzdalenost od povrchu materialu (od mista dopadu mikrovin)
Oy. Oy — rychlosti objemové generace tepla v misté x a v misté dopadu mikrovin
o — atenuacni konstanta zavisld na vinové délce mikrovin a dielektrické konstant&

a dielektrickych ztratach materialu (Hippel, 1954; Mudgett, 1985;
Ayappa etal., 1991)

2{[ k’ S"
2

o= = —)“-1 5
LN EN &) (5]
kde: /- frekvence mikrovin

c - rychlost svétla

¥ - relativni dielektricka konstanta (¢'/eo)

e,e’"— dielektricka konstanta a dielektricky ztratovy faktor materidlu

PrestoZze Lambertliv zdkon plati striktné pro rovinnou vlnu dopadajici na rovny
povrch télesa nekoneéné tloustky je pro svou jednoduchost pouzivan i pro nerovinné
geometrie (valec, koule) a pro materialy kone¢né tloustky (Mudgett, 1985; Dat-
ta, 1990; Chen etal., 1993; Padua, 1994).

Jak uvadéji Ayappa aDavis (1991), lze Lambertiiv zakon pouZit pro material
ve tvaru vrstvy kone¢nych rozméri v pripadé, Ze jeho rozmér ve sméru Sifeni mik-
rovln pfevy3uje tzv. kriticky rozmér Lyyj, . Pro rovinnou vrstvu s jednostrannym do-
padem mikrovin uvédi pro kriticky rozmér vztah:

Ly =27.D, - 0,08 (6]
kde Dp — penetraéni hloubka v cm
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Mezi penetracni hloubkou D, a atenua¢ni konstantou plati vztah:

1
D,=— 7

Problém prostorové zavislé objemové generace tepla se pii pouZiti Lambertova
zakona redukuje na problém stanoveni hodnoty energie, resp. vykonu mikrovin na
povrchu materidlu (inciden¢ni hodnoty), resp. pii pouZiti vztahu [3] na stanoveni
gradientu napéti elektrického pole v materialu E.

Vzhledem k tomu, Ze ani vykon mikrovln v misté dopadu na material, ani gradient
napéti elektrického pole v materialu nelze dosud jednoduse stanovit (1 kdyZ specialni
senzor pro tento cel se jiz objevil v posledni nabidce firmy LUXTRON, USA, jeho
cena vsak z n€j ¢ini vyluéné vybaveni), vychazi se pro jejich zjiiténi z experimenti.
Pro tento ucel je jednotlivymi autory pouzivana: hodnota kalorimetricky zjisténého
vykonu magnetronu podle mezinarodni normy (IEC 705) pii ohfevu jednoho litru
vody za urcitych podminek, opravena pfipadné na aktualni obsah vlhkosti materialu,
jehoz ohfev je predikovan (Lin et al., 1995), pfipadné kalorimetricky zjisténa hod-
nota MV vykonu pro hmotnost vody, adekvatni hmotnosti vzorku materialu, nebo se
vychazi ze zmény stfedni teploty vzorku materialu odvozené z experimentalné zjis-
téného vyvoje lokalnich teplot materialu v prvni fazi ohfevu, kdy lze vnitini vedeni
tepla, pripadnou fazovou pieménu vlhkosti v matenialu 1 vné&jsi ztraty konvekci za-
nedbat a kdy lze piedpokladat zvySovani teplot pouze u¢inkem mikrovin (Ofoli,
Komolprasert, 1988; Tong, Lung, 1993; Datta, 1990, Dolande, Datta, 1993).

Vlastni numerické feSeni energetické rovnice, pfipadné rovnic popisujicich sou-
bézny pienos tepla a hmoty pii MV ohievu je zaloZeno bud’ na metodé kone¢nych
diferenci (vétSina dosud publikovanych praci), nebo na metodé kone¢nych elementi
(Chen etal, 1993; Lin etal., 1995), ktera umoziiuje fesit i sloZit¢jsi geometrie.

Rada dal3ich individudlnich pfedpokladii a zjednoduseni se vyskytuje pfi nume-
rické simulaci MV ohfevu jednotlivymi autory. Tyto pfedpoklady ovliviiuji platnost
feSeni i pouzitelnost modelu pro platnost realizace, jsou v3ak odrazem sloZitosti d&je
1 irovné jeho poznani. Platnost matematické simulace procesu ovliviiuje 1 pfesnost
experimentil, s nimiZ je vypocet srovnavan, resp. z nichz jsou dil¢i data pro vypocet
pouzita.

Strucna charakteristika modelovych feSeni MV ohievu
potravinaiskych materiala jednotlivymi autory

Ohlsson a Bengtsson (1971) odvodili za pomoci techniky kone¢nych dife-
renci teplotni profily a jejich Casovy vyvoj pro materidly v podobé nekonecné desky
pfi jednorozm&mé mikrovinné radiaci a vypocet kontrolovali s experimentem ohfe-
vu blokii masa o tlouitce 30 mm. Modelové feSeni ukazalo na vyznamny vliv tepel-
né vodivosti materialu a koeficientu pfestupu tepla do okoli.
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Kirk a Holmes (1975) predikovali teplotni profil a jeho vyvoj pfi jednoroz-
mérném ohfevu substanci s vysokym obsahem vlhkosti. Pfi vypo¢tu pouzili opét
techniku koneénych diferenci. Predikované teploty porovnavali s teplotami naméfe-
nymi pii MV ohfevu gelu z agaru a vody.

Nykvist a Decareau (1976) pouZili metodu kone¢nych diferenci pro jedno-
rozmémy model MV ohfevu vilce a vysledky porovnavali s experimentalné zjisté-
nymi hodnotami pii ohfevu hovézi pecené véalcového tvaru.

Swami a Mudgett (1981) poéitali rozloZeni a vyvoj lokalnich teplot pfi MV
ohfevu agaru ve tvaru koule o poloméru 5, resp. 10 cm. Rovnici pro pfenos tepla
fesili jako jednorozmémou tulohu, numericky vypocet provadéli pfi pouZiti metody
koneénych diferenci.

Swami (1982) provedl! po¢itatovou simulaci MV ohievu agarového gelu s vyso-
kym obsahem vlhkosti a riiznou koncentraci NaCl. Re3eni bylo provedeno jako
dvojrozmémna, resp. trojrozmérna iloha pomoci metody konecnych diferenci pro -
hel dopadu mikrovin na povrch materialu 90 a 45 stupiii. Bylo uvazovano povrcho-
vé odpafovani vlhkosti a energetické ztraty konvekci do okoli a exponencialni pokles
absorbce mikrovin podle Lambertova zdkona. Model umoziiuje predikovat vliv NaCl na
rozloZeni teplot materidlu pii ohfevu i tzv. focussing efekt pro ohfev materialu véalcové
geometrie v zavislosti na vlastnostech materialu a jeho rozmérech.

Mudgett (1985) shrnuje postup pii tvorbé matematického modelu MV ohfevu
potravinaiskych materiali tuhé konzistence s vysokym obsahem vlhkosti ve tvaru
koule a valce konecnych rozméri. Rozebira ulohu okrajovych podminek pro feseni
diferencialni rovnice [1] véetné vyuZiti energie MV pole pro vlastni ohfev (tzv. coup-
ling efekt, zavisici na poméru objemu dutiny a materialu), pii feSeni uvazuje ¢astec-
ny odraz mikrovin pfi dopadu na povrch materialu (podil odraZzeného
a prochazejiciho zafeni se fidi rozdilem impedanci vakua a materialu) a Lambertiiv
zakon pro vyjadfeni exponencialniho poklesu intenzity pole v materialu. Numerické
feSeni zaklada na metodé kone¢nych diferenci.

Ofoli a Komolprasert (1988) odvodili matematicky model MV ohievu za
piedpokladu zanedbatelného vlivu vyrovnavani teplot v materialu vedenim. Vzrist
teplot, predikovany timto modelem, je ¢isté funkci intenzity elektrického pole v ma-
teridlu a ¢asu. Je navrZen zpusob experimentalniho uréeni napéti elektrického pole
v materidlu v zavislosti na ¢ase a lokalni teploté. Platnost numerického feseni byla
ovéfovana experimenty s ohfevem riizné koncentrovanych roztoki ryZového a kuku-
fi€ného Skrobu ve sklenéné nadobé valcového tvaru. Autofi uvadéji dobrou shodu
pro vy35i koncentrace $krobu, mensi pfesnost vypoctu pro malé koncentrace.

Bows aClark (1990) odvodili model pro predikci vyvoje teplot pii MV ohfevu
potravinafského materialu valcového tvaru. Pouzili techniku kone&nych diferenci
pro numerické feSeni diferencialni rovnice (1), dale Lambertiiv zdkon exponencial-
niho poklesu generace tepla pfi priichodu mikrovin materialem. Predpokladali oso-
vou i stiedovou symetrii ohfevu a nelinedmi zavislost penetraéni hloubky materialu
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D) na teploté&, danou tabulkou. Model umoziiuje volbu thlu dopadu na povrch v ra-
didInim sméru. Na piikladu uvadgji dobrou shodu pfi ohfevu hovéziho masa.

Burfoot (1992) v ramci piehledu praci vénovanych modelovani procesii zpra-
covani masa shruje a charakterizuje matematické modely mikrovinného ohfevu
potravin, pouZivatelné pro predikci priibéhu mikrovinného ohifevu masa. Konstatuje,
ze jednoduché modely vykazuji pii porovnani s experimenty vice ¢i méné uspokoji-
vou pfesnost, mnohem komplikované&j3i modely z poslednich let, s vy33i presnosti
predikace priibéhu ohfevu, jsou velmi naroéné na tvorbu i testovani.

Datta et al. (1992) fesili model pro predikci rozloZeni a vyvoje teplot pii MV
ohfevu tekutin v nadobé valcového tvaru. Pouzili techniku kone¢nych diferenci pro
numerické feSeni diferencialni rovnice [1] obsahujici i ¢len samovolné vnitini kon-
vekee [2], dile Lamberttv zakon exponencialniho poklesu generace tepla pfi pri-
chodu mikrovin materialem, predpokladali osovou symetrii ohfevu, nulovy tepelny
tok na celém povrchu valce a linedmi zavislost penetra¢ni hloubky materialu D, na
teploté. Hodnotu vykonu v misté dopadu mikrovln odvodili od vzristu stfedni tep-
loty vzorkl materialu, zjisténého experimentalné (mé&feni priibéhu teplot v fadé mist
vzorkit). Model neumoziiuje predikei ,,focussing*“ efektu. Autofi uvadéji dobrou sho-
du predikovanych teplot s experimentem, piedpokladana samovolna konvekce teku-
tiny pii ohfevu byla ovéfena vizualizaci.

Padua (1993) publikuje vyvoj zjednoduseného matematického modelu pro pied-
povéd’ teplotnich profilii pii MV ohfevu agarového gelu valcového tvaru s niznym
obsahem sachar6zy. Model je feSen jako jednorozmémy pro mikrovinnou radiaci
pouze v radialnim sméru a umoziuje predikovat vliv obsahu sachar6ézy na rozlozeni
lokalnich teplot vzorki pii ohfevu. Srovnani s experimentem je uvedeno.

Tong (1988)a Tong a Lund (1993) publikuji vysledky pocitatové simulace
vyvoje teplot a obsahu vlhkosti ve vyrobcich z tésta jednoduché geometrie (neko-
ne¢na deska) pii jednostranném mikrovinném ohfevu. Je pouZito techniky konec-
nych diferenci, feSeni jednorozmérné ulohy je provedeno jak pro kontinualni
expozici mikrovln, tak pro prerusovany ohiev (on—off). Autofi uvadéji dobrou shodu
vypocétenych a experimentalné zjisténych teplot a mensi presnost vypoctu stfedniho
obsahu vlhkosti beéhem ohfevu.

Chen et al. (1993) pouzili techniku koneénych elementii pro analyzu rozloZeni
teplot v materialu valcového tvaru pii MV ohfevu. Byl uvaZzovan MV ohfev v radial-
nim 1 axialnim sméru, nelinearni generace tepla (exponencialni pokles), osova 1 stfe-
dova symetrie ohievu (feSena ¢tvrtina valce),nestacionarni pfestup tepla, povrchové
ztraty tepla konvekci a odparem a zavislost atenuacni konstanty alfa na teploté. Pfi
dosazeni hodnot pro konkrétni material a jeho rozméry (brambory, D/L [, O, D =
= 35 mm) bylo rozloZeni teplot dobfe predikovano pro ohfev do teploty ve stfedu
vzorku 80 °C. Odchylka mezi vypoétenymi a experimentalnimi teplotami byla kori-
govana zménou hodnoty dielektrickych vlastnosti (dosazeny hodnoty pro vodu). Ne-
rovnomémy axialni profil teplot ve valcovém vzorku materialu je podle autort
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zplsoben piedev$im odpafovanim vody na volném povrchu vzorku, nerovnomé&my
radialni profil teplot souvisi se zakfivenym povrchem.

Lin etal. (1995) pouZili techniku analyzy kone¢nych elementli pro matematicky
model mikrovinného ohfevu potravinaiskych materiall tuhé konzistence s valcovou
a pravouhlou geometrii. Lokalni hodnoty absorbované energie v materialu odvozuji
od dielektrickych vlastnosti materialu pfi uvaZovéni exponencialniho poklesu absor-
bce ve sméru propagace mikrovin. Model byl ovéfen experimenty — ohfev alginato-
vého gelu s obsahem NaCl. Dobrou shodu s experimentem vykazuje vypocet
rozloZeni teplot pro ohfev materialu hranolovitého tvaru, mensi presnost vykazuje
vypocet pro vyvoj teplot v ose materialu valcového tvaru. Provedena analyza citli-
vosti feSeni ukazala na vyznamné parametry modelu pro dany pfipad MV ohfevu:
hodnota incidenéniho MV vykonu, dielektrickych vlastnosti a pro ur€ité rozméry
1 teplotové vodivosti.
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Mathematical modelling of food microwave heating

Mathematical modelling is generally a very useful and important tool for predic-
tion of the behaviour of material processing with the intention of improving, optimi-
sing and understanding the process. Theoretical considerations for development of
mathematical models of food microwave heating, methods and conditions for
models’ solutions and other features of individual models, developed during the last
20 years for prediction of microwave processing of food are given in this review.
A list of 26 references is enclosed.
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